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ONSOZ
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OZET

Bu calismada, baz1 1,2,4-triazol-3-on turevleri (71, 74 ve 75) sentez edildi ve bu
bilesiklerin ester tirevleri (76-78) karsilik gelen asit hidrazitlerine (79-81) donusttruldu.
Hidrazitlerin (79-81) CS; ile muameleleri sonucu 1,3,4-oksadiazol ¢ekirdegi iceren 1,2,4-
triazol-3-on turevleri elde edildi. 82 Nolu bilesigin schiff bazindan (85) baslayarak karsilik
gelen mannich bazlarn (86, 87) sentezlendi. Hidrazitlerin (79-81) degisik aldehitlerle
reaksiyonlarindan arilmetilidenasetohidrazitler (88-100) elde edildi. 79-81 Bilesiklerinin
fenilizotiyosyanat ile reaksiyonlarindan karbontiyol turevleri (101-103) elde edildi ve bu
bilesikler asidik ve bazik ortamlarda [(4-fenil-5-stlfonil-4H-1,2,4-triazol-3-il)metil]-2,4-
dihidro-3H-1,2,4-triazol 3-on (104, 105) ve [5-(fenilamino)-1,3,4-tiyadiazol -2-il] metil-2,4-
dihidro-3H-1,2,4-triazol-3-on (106, 107) bilesiklerine donusturtldi. 104 Bilesiginin bazik
ortamda metil iyodir ve 1-Bromoheptan ile reaksiyonlarindan iki akil tirevi (108, 109)
elde edildi. Ustelik 104 bilesigi schiff bazina (110) donustiriildi.1,3,4-oksadiazol ve 3H-
indol yapisint birlikte iceren bilesiklerin (83, 84) hidrazin hidrat ile muameleleri sonucu
1,3,4-oksadiazol halkas 4-amino-1,2,4-triazol halkasina dontsturildi (111, 112). Sonucta
hidrazitlerin (80, 81) 3-kloro veya 3-bromobenzenstilfonilklorir’ lerle muamelelerinden
karsilik gelen N’<(4-halojenofenilstlfonil)asetohidrazit (113-115) tlrevleri elde edildi.

Yeni sentezlenen hilesiklerin yapilann IR, H NMR, *C NMR ve kitle
spektroskopis yontemleriyle dogrulandi. Sentezlenen tiim bilesiklere iliskin antimikrobiyal
testler Rize Universitesi, Biyoloji Bolumii 6gretim lyesi sayin Dog. Dr. Sengll Alpay

Karaoglu tarafindan yapilmustir.

Anahtar Kelimeler: 1,24-Triazol-3-on, 1,3,4-Tiyadiazol, 1,3,4-oksadiazol, 3H-indol,
Schiff bazi, Mannich bazi, Antimikrobiyal test.
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SUMMARY

Synthesis, Characterization and Antimicrobial Activities of Poliheterocyclic
Compounds Containing 1,2,4-Triazol-3-one Ring

In this study, some 1,2,4-triazol-3-one derivatives (71, 74, 75) were synthesized and
then converted to the corresponding acid hydrazides (79-81) via the formation of ester
derivatives (76-78). The treatment of hydrazides (79-81) with CS, afforded 1,2,4-triazol -3-
one derivatives also containing 1,3,4-oxadiazole nucleus (82-84). The synthesis of the
corresponding Mannich bases (86, 87) was performed starting from 82 via the formation of
the corresponding Schiff base (85). Arilmethylidenacetohydrazides (88-100) were obtained
from the reaction of hydrazides (79-81) with several aldehydes. Carbonothioyl derivatives
(101-103) were obtained from the reaction of 79-81 with phenylisothiocyanate; and then
converted to the compounds containing 4-phenyl-5-sulfanyl-4H-1,2,4-triazol-3-yl)methyl] -
2,4-dihydro-3H-1,2,4-triazol-3-ones (104, 105) and [5-(phenylamino)-1,3,4-thiadiazol-2-
yilmethyl-2,4-dihydro-3H-1,2,4-triazol-3-ones (106, 107) in basic or acidic media. Two
alkylated derivatives (108, 109) of 104 were obtained in basic media using methyl iodide
or 1-Bromoheptane. Moreover, compound 104 were converted to a schiff base (110)
containing 4-methoxybenzaldehyde. The treatment of the compounds containing both
1,3,4-oxadiazole and 3H-indol moieties (83, 84) with hydrazine hydrate resulted the
conversion of 1,3,4-oxadiazol ring into 4-amino-1,2,4-triazole ring. Finaly, the treatment
of hydrazides (80, 81) with 3-chloro- or 3-bromobenzensulfonylchloride yielded the
corresponding N'-(4-hal ogenophenyl sulfonyl) acetohydrazide (113-115) derivatives.

The structures of newly synthesized compounds were confirmed by IR, *H NMR, *C
NMR and Mass spectroscopic techniques. Antimicrobial properties were screened by

Assoc. Prof. Sengll Alpay Karaoglu (Rize Univ. Department Biology).

Key Words: 1,2,4-triazol-3-one, 1,3,4-thiadiazole, 1,3,4-oxadiazole, 3H-indole, Schiff
base, Mannich base, antimicrobial property.
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1. GENEL BiLGILER

1.1. Giris

Enfeksiyonlarin tedavisinde etkili bir sekilde kullanilabilecek ve ayni zamanda yan
etkileri de olabildigince distk olan yeni bilesiklerin sentezi bugin icin organik kimyanin
en Onemli ¢alisma alanlarindan birini olusturmaktadir. Bazi durumlarda 6zellikle karaci ger
ve bobrek fonksiyonlan problemli olan hastalarda antibiyotiklerin uzun siire kullammlari
daha ileri saghk sorunlarina yol agmaktadir. Buna ilaveten, ilacin etkinlig-
farmakoekonomik agidan bakildiginda, yan etkileri dustk, guvenirliligi yiuksek ve fiyati
makul seviyelerde olan ilaglarin varligi tercih konusu olmakta ve bu durum da
arastirmacilan bu 6zelliklere sahip bilesiklerin sentezine yonlendirmektedir [1, 2].

Heterosiklik sistemler bircok biyoaktif bilesigin  yapisint - olusturan  temel
bilesenlerdir. Bunlar arasinda azot iceren heterosiklik sistemler degisik uygulama
alanlannin varligindan dolayr bilim adamlarinin ilgisini gekmektedir. Bu tur bilegiklerin
kullamm alanlarn arasinda patlayicilar, yaglayicilar, pestisitier ve 6zellikle kemoterapi
sayilabilir [3]. Medisina kimya agisindan bakildiginda, antimikrobiyal bilesikler iginde
azoller, guvenirliliklerinin ve terapttik etkilerinin yuksek olusundan dolayr en cok
kullamlan bilesik simfim olusturmaktacir. Bunlar arasinda Conazol’ler, 0Ornegin
Itrakonazol (1), Flukonazol (2) ve Ketokonazol (3) azol anifi ilaglarin dnemli bir grubudur

[4-7]. Conazollerin diger uygulama aanlarindan biri de bitki koruma tzerinedir.
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Itrakonazol
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1,2,4-Triazol halkasi iceren bilesikler olan Vorozol (4), Letrozol (5) ve Anastrozol
(6) bugun icin kanser tadavisinde kullanilan etkili bilesiklerdir [8, 9].

N N N
I J | J I J
CHs CHg
N\ CN
N CHg
N\\N
Cl CN Cl
CHgs CHs
CN
Vorozd Letrozol Anastrozol
4 5 6

Gunumizde en ¢cok 6ltmle sonuglanan hastaliklardan biri olan kanserin tedavisi icin
her ne kadar degisik yontemler gelistirilmis ve bu baglamda degisik struktirlere sahip
bilesikler terapotik amaclarla kullaniimakta ise de kanser en ¢ok 6lumle sonuglanan
hastaliklardan biri olmaya devam etmektedir. Son zamanlarda yapilan ¢alismalarin birinde
1,2,4-triazol-5-on halkasi iceren arilidenhidrazidlier (8, 9) meme kanserine karsi etkili

bilesikler olarak sentez edilmistir (Denklem 1) [10].
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Heterosiklik sistemler icinde indol’ler degisik biyolojik 6zelliklerinden dolay: 6zel
bir 6neme sahiptir. 1H-indol-2,3-dion cekirdeginin ozellikle beyin ve bazi enfeksiyon
tipleri Uzerine etkili bir grup oldugu bilinmektedir. Ornegin Methisazon (10) baz viral
hastal iklarin tedavisinde kullanilmakta olan bir ilagtir.

NH NH,

N/

v
O -
N

\
CH3

Methisazon (10)

Bir diger indol turevi triptofan (11) bircok protein yapisinda yer aan 6nemli bir
amino asittir. Indol-3-asetik asit bitki biyiimesinde ve gelismesinde rol oynayan énemli bir
buyime diuzenleyici hormondur. Seretonin (3-[2-aminoetil]-5-hidroksiindol) (12) ise
merkezi sinir sistemi (MSS) Uzerinde etkili olan 6nemli bir sinirsel ileticidir. Bu tor
aktivitelerinden dolay;, indol halkas iceren yapilar farmasttik kimya agisindan
arastirmalarin odag olmustur. Dogal Urtinlerden izole edilebildikleri gibi indol tirevleri
sentetik olarak Uretilebilmekte ve ilag aktif madde olarak kullamImaktadir. Agri kesici ve
ates dusUrucu ilag olarak kullamlan indomethasin (13), romatoid artrit tedavisinde

kullamlan tenidap (14), migren tedavisinde kullanilan Sumatriptan (15), yiksek tansiyon



ve kalp ritmini dizenleyici 0zellik gosteren Pindolol (16), ilag aktif 6zellik gosteren indol
turevlerine 6rnek gosterilebilir [11-15].
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Triptofan (11) Seretonin (12) Indometasin (13)
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CHZCHzNHZ OCH2CH_CH2N HCH(CH3)2
H3CHNSO.CH
A\ A\
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\ \
H H
Tenidap (14) Surati ptan (15) Pindolol (16)

Bir diger azol halkas olan 1,3,4-tiyadiazol halkast biyolojik olarak aktif cesitli
bilesiklerin yapisinda yer amaktacir [16-18]. Bunlar arasinda Asetazolam (17) bir
karbonik anhidraz inhibitoridir ve glokom, yukseklik hastaligi ve epileps gibi bazi
hastaliklarin tedavisinde kullamimaktadir [19]. 1,3,4-Tiyadiazol halkas iceren bir diger
ilag, Cefazolin (18), 1. jenerasyon sefazlosporin sinmifi antibiyotiktir ve Gram pozitif
bakterilerin neden oldugu enfeksiyonlarin tedavisinde kullaniimaktachr [20-22].

/?L N—N\
Nﬁ/(s)\SOZ—NHz

Asetazolam (17) Cefazolin (18)



Degisik azol halkalarint birbirlerine gruplar araciligiyla bagli halde tek bir molekdl
icinde iceren bilesikler yaminda bu hakalar1 birbirleriyle kaynasmis halde iceren
bilesiklerin sentezi de gesitli biyolojik aktiviteler gostermeleri nedeniyle son yillarda 6nem
kazanmistir [23, 24]. Bu tir kaynasmis bilesikler arasnda encok bilinen sistemler,
gendlikle triazol halkasamn piridinler, piridazinler, pirimidinler, pirazinler ve triazinlerle
kaynastigi halkalardir ve tiyadiazinlerle veya tiyadiazollerle triazollerin kaynastigi gok
sayida bilesik bilinmemektedir. Ancak bu tipten bilinen pek ¢ok bilesigin bazi biyolojik
Ozelliklere sahip olduklar: bildirilmistir [24, 25].

Triazolotiyadiazinlerin ve triazolotiyadiazollerin sentezi 4-amino-1,2,4-triazol-5-tion
(21)'lardan baglanarak gerceklestirilmektedir. Bu bilesiklerde bitisik konumlardaki amino
ve merkapto gruplar kaynasmaicin nikleofilik merkezler gorevi gormektedir. 21 Tipi tion
bilesikleri merkapto formlari ile tautomerik denge halinde bulunan bilesiklerdir ve
hidrazidlerin (19) bazik ortamda CS; ile halka kapatilmas: ve ardindan hidrazin hidrat ile
etkilestiriimes yolu ile elde edilmektedir (Denklem 2) [24].

@) N-NH

/F_AZNHNHZ /F_ﬁ\o)&bs

PN BN
NS NS
R N o) R N o)
NH; NH> (Denklem 2)
19 20
l HoNNH,
—N N-NH
N_ SH NT S
N NH — A NH
/ N 2 //4 AN 2
R |\|| @) R |\|| @)
NH» NH;
21b 21a

Nisbeten yakin zamanlarda yapilan bir baska calismada ise triazolotiyadiazinler
antibakteriyel ve antikanser bilesikler olarak sentez edilmistir (Denklem 3) [25].
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Biyolojik aktiviteye neden olan bir diger farmakofor grup da imin bagicir [26-29].
Imin bilesiklerinde, -N=CH cift bag1 etrafinda dénmenin engellenmis olmasmn sonucu
olarak E ve Z geometrik izomerlerinin ortaya cikabilecegi bilinmektedir. Hidrazidlerin
kullanilmasi ile elde edilen Schiff bazlarinda, Z/E izomerlerine ilaveten cis-trans amid
konformerleri de denge karisimi halinde bulunmaktadir. Ancak, -N=CH bag: etrafindaki
gruplarin blyuk olmas ¢ift bagin aym taraflarinda bulunmalarini glclestirdigi icin elde
edilen izomer genellikle £ izomer olmaktadir. Ozellikle DMSO gibi polar ¢oziiciler de
daha cok E izomerini desteklemektedir. Z izomer ise, daha ¢cok molekdl ici hidrojen
baginin olusma ihtimalinin oldugu durumlarda ve daha az polar ¢oziicilerde olusmaktadir
[26-33]. Cis/trans konformerlerinin oran: ise, *H NMR ve *C NMR verileri kullanilarak
hesaplanmaktadir (Denklem 4).
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l H (Denklem 4)
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Y akin zamanlarda yapilan ¢alismalarda imin bag iceren bazi 1,2,4-triazol turevleri
antitmor bilesikler olarak elde edilmistir [27, 34, 35]. 1,24-Triazol bilesiklerinde imin



baginin varl g1, antitimor 6zellik yaninda antimikrobiyal 6zelli ge de neden ol abilmektedir.
Bizim laboratuarimizda gerceklestirilen calismalarda da bu tirden antimikrobiyal bilesikler
elde edilmistir (Denklem 5) [31, 32, 36-38].

/H /H
N—N N—N
Py /\\\ + AacHo ——» [ /\\\ (Denklem 5)
ll|H2 I\||=CH—Ar
25 26

Biyoaktif molekll elde etme calismalarinda siklikla basvurulan bir diger reaksiyon
tipi de Mannich reaksiyonudur. Mannich reaksiyonu genel anlamda, bir primer veya
sekonder aminin bir aldehid, (-ki bu genellikle formadehiddir) varliginda enol yapisi
olusturabilen karbonil bilesikleri ile reaksiyonunu icermektedir. Bu reaksiyonlarda
karbonil bileseni olarak merkapto grubu iceren bilesikler de kullamlabilmektedir. Ornegin,
Holla ve arkadaslarinin yaptiklar: bir arastirmada 27 tipi maddeleri dnce shiff bazina ve
ardindan morfolin ve metil piperazin ile ayri ayrn muamele ederek Mannich bazina

donustirmek suretiyle antimikrobiyal 6zellige sahip molekiller elde etmislerdir (Denklem
6) [39].
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Yine aym grubun yaptiklari calismaarda, 4-amino-5-merkapto-1,2,4-triazolleri
oncelikle Schiff bazlarina ve ardindan Mannich bazlarina donistirmek suretiyle
antimikrobiyal 6zellikte bilesikler elde ettikleri gortlmektedir (Denklem 7) [40-42].

N X
N—N A HN - X Iy—,\\l/_ —
/4 »\SH +OHC/U\Ar — R/<N SH —_— RANXSH (Denklem 7)
R I\IJ 9) ’\|l HCHO r\||
L) L)
CHJ o \ Ar CHJ o \ Ar
31 32 33

Denklem 7'de yer alan X'in genellikle oksijen veya metil bagli azot atomu oldugu
gorulmektedir. Buna gore 33 tipi bilesiklerin yapilarina bakildiginda biyolojik aktiviteden
sorumlu olabilecek farmakofor gruplar olarak imin bagi, 1,2,4-triazol halkas ve morfolin
veya piperazin halkasimin ayn1 molekilde yer aldigi gorilmektedir. Y apilarinda piperazin

halkasa iceren ve deri ve yumusak doku enfeksiyonlarimin tedavisinde ilag olarak



kullmImakta olan bilesiklere 6rnek olarak Norfloxacin (34), Ciprofloxacin (35) ve
Ofloxacin (36) verilebilir [43, 44].

f0) O (0]
F | F . coon F L coon
COOH
(\ N l?l (\N N (\ N N

CH,CH O\)\

N\) 2 3 N\) A N\) CHs
v /
H H H
Norfloxacin Ciprofloxacin Ofloxacin

34 35 36

37 Tipi mono ve diarillendirilmis piperazinlerin gesitli biyolojik aktivitelere sahip

bilesiklerin elde edilmesinde 6nemli ara Urtinler olduklar: bilinmektedir [45].

HO—<: :>—N N—<: :>—NH2
_/

37

37 Tipi bilesiklerin sentezi icin gdistirilen yontem, anilinlerin monoaril piperazinler
ile reaksiyonunu icermektedir. Bu tur substitue pirazinlerin sentezi icin alternatif bir diger
sentez yonteminde ise elektron ¢ekici grup iceren aril halojenurler piperazin ile veya
azotlardan biri karbamat grubu gibi bir koruyucu grup ile kapatiimis piperazinler ile
reaksiyona sokulmakta ve boylece mono- ve disubstiue piperazinler karisiminin elde
edilmesi ihtimali de ortadan kalkmaktadir (Denklem 8) [45].

HN  NH I\ Meo@m Vo
W LG W un On W Wy o SN

lHB’ (Derklems)

HoN— HU‘( »—OH %Pd/C 0oN— —N N— »—OH
37

37 Tipi bilesiklerin oksijenli analoglart olan ve piperazin halkas: yerine morfolin
halkas iceren 38 tipi bilesikler de antimikrobiyal, antienflamatuar ve merkezi sinir sistemi
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uzerine etkili bilesikler olarak literatlrde bilinmektedir. Yakin zamanlarda yapilan ve
antimikrobial bilesiklerin sentezini iceren bir calismada, aril morfolin tirevlerinin ayni

zamanda bir imin bag: daigerdigi gorilmektedir (Denklem 9) [46].

@Br =, ON—@— o B+ N o RCHO, r—cH=N o (Dekiem9)

Y apilarinda piperazin halkas: yaninda bir imin bag: iceren ve antittiberkiloz 6zellik
gosteren bazi bilesiklerin izonikotinik asit ariliden hidrazidierden baslanarak sentez
edildigi gorulmektedir (Denklem 10) [47].

»

H N

_ %
> O NS P, (Denklem 10
O N
" O

N

39
37, 38 ve 39 Tipi bilesiklerin yapilan incelendiginde son yillarin 6nemli
antibiyotikleri olan Linezolid (40) ve Eperezolid (41) ile olan yapsal benzerlikler dikkati

cekmektedir.

F (@] F 0O
HO —\ —\
>/-7N )k 0 N@—NAO
0] 0 o]
g L< I _/ \ [ I
C
NH/ \CH3 NH/ \CH3

Eperezolid (40) Linezolid (41)
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Oksazolidinon sinifi antibiyotikler olan Eperezolid’'de piperazin hakas 1,3-
oksazolidinon halkasina bir florofenilen grubu araciligi ile bag:i iken Linezolid de
piperazin halkasimn morfolin halkas ile yerdegistirdigi gorulmektedir [48].

1,2,4-Triazol bilesiklerinin karbonil analoglan olan 1,2,4-triazol-5-on (42) halkas
Uzerine de pek cok calisma yapilmistir. Ornegin N-2 pozisyonunda yer aan asidik
hidrojeninin bir bazla koparilmas Uzerinden bir nikleofilik yerdegistirme ile alkil ve agil
turevleri elde edilmistir (Denklem 11) [49, 50].

C)\ R
N—N)\R' /E—NH N—N""
/ ) R'COX / )% RX I\ (Denklem 11)
R/<N NN - R |}l o) T)RAN ~=
I Baz NH I
NH 2 NH-
44 42 43

Bir diger calismada ise, yine bu hidrojenin koparimas: Uzerinden asetofenon
turevleri antimikrobiyal bilesikler olarak sentezlenmistir (Denklem 12) [51].
O

H g,

7—N N—N
/\\ BrCH,COCeH ) }
S 2COCgHsg
R/4|\|| o) Bz > R/4N =0 (Denklem 12)
NHR' NHR
45 46

Bu hidrojenin etilbromoasetat ile substitusyonu ise asetat esterlerinin olusumuna
yol agmaktadir (Denklem 13) [51].

o)
.
/E—NH I>I—N
)&b BICH,CO,Et ;L\
R N o) Bazz >R/4w‘\o (Denklem 13)
X X

X=-NHj, N=CHAr
47 48
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42 Tipi 1,2,4-triazol-3-on turevierinin sentezi icin degisik yontemler gelistirilmis
olmaklabirlikte en kullamsl olan ester etoksikarbonilhidrazonlarin (49) hidrazin hidrat ile
reaksiyonunu icermektedir (Denklem 14) [52].

H
/
NNH CO,C,H N—N
// 22015 /4
R—C +  HNNH; ——> N (Denkl em 14)
N R N 0O
OR |
NH,
49 42

Bir diger yontemde ise ester etoksikarbonilhidrazonlar (49) karbohidrazid ile
reaksiyona sokulmaktadir (Denklem 15) [53].

H
/
NNHCO,C,Hs N—N
% | /
R—C +  HoNNHC—NHNH, _— /4 N (Denklem 15)
\ORl R l}l O
NH»
49 42

1,2,4-Triazollerin olusumuna yol acan en kullamsli yontemlerden bir digeri de
karbotiyoamid turevlerinin baz ile muamelesidir (Denklem 16) [54-59].

0 S '>'"\\'
I I NaOH
R— CNHNH—C—NHR' > R/LN )\SH (Denklem 16)
|
RI
50 51

Bu reaksiyonlarda ara trtinler olarak kullanilan karbotiyoamid tirevleri (50) hidrazid

yapisi tagiyan bilesiklerin izotiyosyanatlara nikleofilik katiimasi ile elde edilmektedir
(Denklem 17).
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(@)
[l Il Il

R—C—NHNH, + R—N=C=S —— > R—C—NHNH—C—NH—R' (Denklem 17)
52 50

50 Tipi bilesikler diger bazi heterosiklik halkalarin olusturulmasinda da baslangi¢
bilesigi olarak kullarulabilmektedir. Ornegin, 1,3,4-tiyadiazoller (53), 50 tipi bilesiklerin
derisik stlftrik asit ile halkalanmas: sonucu elde edilmektedir (Denklem 18) [59].

—N
i I H,S0 / >\
R—CNHNH—C—NHR' e R/QS \H (Denklem 18)
R
50 53

Ayni  baslangic bilesiklerinin  fenagil bromirler ile ve Kkloroasetik asit ile
kondenzasyonu ise 1,3-tiyazol halkasi iceren bilesikleri vermektedir (Denklem 19) [60-63].

(@]
O
O S |_
A I I R NHN
R NI—EI\ BrCH>COxH R—CNHNH—C—NHR' BrCH,COAr /”\ (Denklem 19)
¢ N-R SBE—R'
N
[e) Ar
Ha 50 54b

1,2,4-Triazol-3-on’lar  iminoester  hidroklorirlerden baslanarak da sentez

edilebilmektedir (Denklem 20) [64].

NH NH-HQ N—N

I

Y 7 H,NNHCONH
rR—c_ <Bz g 7 o 2R )+ ROH+ NHC (Derklem20)
N R (@)
OR OR N
57 55 5%

Iminoester hidrokloriirler (55) ve bunlarin hidroklorirlerinin nétrallestiriimesi ile ele
gegen serbest iminoesterler (57) cok sayida heterosiklik bilesigin sentezinde baslangi¢
bilesigi olarak kullanilan ara Urin veya baslangi¢ bilesigi olma 6zelligine sahiptirler. Bu
bilesiklerin (55 ve 57) dogrudan halka kapanmasi ile heterosiklik bilesiklerin olustugu
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reaksiyonlara Ornek olarak diaminlerle imidazolinleri (58) (Denklem 21) [64], metil
ditiyokarbazat ile 1,3,4-tiyadiazolleri (59), semikarbazit ile 1,2,4-triazol-3-on (60a)’ lan ve

aminoguanidin ile de 3-amino-1,2,4-triazol (60b)’leri olusturmalar1 verilebilir (Denklem

22, Denklem 23 ve Denklem 24) [65-68].

NHHCI N
R‘( + HyoNCH,CHoNH; ——» //< > + ROH
OR' R l\ll
H
55 58
/NH.HCI //Z—N\
R—4 * HNNHCSSCH; —> + ROH
OR ? : R S)\SCHE.
55 59
NH.HCI j\ N—N
R—< + HoN NHNH, — ZL >\\ + ROH
OR' O [\lj R
NH,
55 60a
NH.HCI _NH N—N
rR—4 + HANHC” > MNC . Ron
OR' \ HoN N R
NH2 I
H
55 60b

NH4Cl (Denkiem 21)

NH,Cl (Derklem 22)

NH,Cl (Derklem 23)

NH4Cl (Derklem 24)

Triazollerin olusumuna yol acan bir diger reaksiyon, 49 tipi hidrazonlarnn hidrazidler

ile reaksiyonudur (Denklem 25) [69, 70].

NNHCOOR" 0 N—N
7,
R4 + HaNNHC] R '\
OR' R" R l\ll R™
NH
0] OR"

49 61

R'OH (Denklem 25)
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Denklem 26 ile gosterilen reaksiyonda bir dihidrazid olan maonohidrazidin
kullamimas: simetrik bitriazolil metan tdrevlierinin (62) olusumuna yol acmaktadir
(Denklem 26) [69, 70].

NNHCOOR* 0 9 /N —N\ /N 'N\
1l
R * H,NNH—C—CH,C—NHNH, — » /4 M >\R * 2ROH  (Denklem 26)
. R N

o T

NH E

04 OR" 07 “OoR"

49 62

Heterosiklik halka olusumunda kullanilan bir diger ara Urin simifi da hidrazidlerdir
(63). Yaplan bir calismada, hidrazidlerin karboksilli asitler ile POCI; varliginda
muamelesinden 1,3,4-oksadiazoller (64) elde edilmistir (Denklem 27) [71, 72].

0 0
7 POCI
R% +  H,NNHC —3 >
OH 2 N //4 >\\ (Denklem 27)

R R o) R'

63 64

Y akin zamanlarda yapilan bir baska ¢alismadaise hidrazid yapisina sahip bilesiklerin
(65) karboksilliasitler ile reaksiyonunun tetrazinlerin (66) olusumu ile sonuglandigi
bildirilmistir (Denklem 28) [73].

—X N - NH
N—N NHNH, /\(
N—N
L o A HN-N>//\///\ >
I\ll RCOOH R 0 N R (Denklem 28)
NH
66

o

65
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Hidrazidlerin verdigi bir diger halka kapanmasi reaksiyonu, bazik ortamda
karbonsulfur ile 2-merkapto-1,3,4-oksadiazolleri olusturmalandir (Denklem 29) [71].

O

Y,
HoN NHC KOHICS, //4
AN R R

>\\ (Denklem 29)
SH

63 67

Denklem 30 ile gosterilen reaksiyonda karbon distilfir yerine syanojen bromur
kullamimasi ile ise 2-amino-1,3,4-oksadiazoller ele gecmektedir (Denklem 30) [71, 74].

//O N—N
HoNNHC, BICN //4 >\\ (Denklem 30)
~ R~ N7 NH,
63 68

Simdiki calismada ise, dncelikle 42 tipi bilesik olan 4-amino-5(4-klorofenil)-2,4-
dihidro-3H-1,2,4-triazol-3-on (70), bilesigi literatirde bildirilen yonteme goére [75], 69
bilesi ginin hidrazin hidrat ile reaksiyonundan elde edilmis, ardindan benzaldehit ile yine
literatirde bilinen yonteme gore etkilestirilerek karsilik gelen Schiff bazina (71)
donUstirlmustir (Denklem 31) [76].

NNHCO,E N-NH N-NH
o HoNNH, Do o
— 5 N CeHsCHO N
OEt -2EtOH | > | (Denklem 31)
cl NH; cl N

H
69 70
71

74 ve 75 nolu bilesikler olan siraayla 4-[ 2-(1H-1ndol-3-il)etil]-5-(4-metilbenzil)-2,4-
dihidro-3H-1,2,4-triazol-3-on  (74) ve 4-[2-(1H-Indol-3-il)etil]-5-(4-klorobenzil)-2,4-
dihidro-3H-1,2,4-triazol-3-on (75) bilesikleri ise ilk defa bu ¢calismada karsilik gelen ester
etoksikarbonil hidrazonlarin (72 ve 73) bir primer amin olan triptamin [2-(1H-Indol-3-
ietilamin] ile reaksiyonundan elde edilmistir (Denklem 32).
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NNHCOE NF2 N
oEt
R // R/[L )io
X N — N + 2EOH (Derklem 32)
OHt
N
\
H
72 R= (4) CH3CgH4CH,-
73 R= (4-)CICgH4CH;- \

I
H

74: R= (4—) CH3C6H 4CH 2"
75: R= (4-)CIC¢H,CH,-

Caismanin devaminda, 71, 74 ve 75 bilesikleri bazik ortamda etilbromoasetat ile
muamele edilmek suretiyle karsilik gelen asetat esterleri olan srasyla, etil [4-
benzilidenamino-3-(4-klorofenil)-5-okso-4,5-dihidro-1H-1,2,4-triazol - 1-il | asetat (76),
etil{ 4-[2-(1H-indol -3-il)etil]-3-(4-metilbenzil)-5-okso-4,5-dihidro-1H-1,2,4-triazol - 1-
il}asetat (77), etil{ 4-[2-(1H-indol-3-il)etil]-3-(4-klorobenzil)-5-okso-4,5-dihidro-1H-1,2,4-
triazol-1-il} asetat (78) bilesikleri elde edilmis, ardindan bu bilesiklerin her birinin ayn ayn
olmak suretiyle hidrazin hidrat ile etkilestirimesinden de karsilik gelen hidrazidler olan
srasiyla 2-[4-amino-3-(4-klorofenil)-5-okso-4,5-dihidro-1H-1,2,4-triazol - 1-il ] aseto-
hidrazid (79), 2-{3-(4-metilbenzil)-4-[2-(1H-indol-3-il)etil]-5-okso-4,5-dihidro-1H-1,2,4-
triazol-1-il} asetohidrazid (80), 2-{3-(4-klorobenzil)-4-[2-(1H-indol-3-il)etil]-5-0kso-4,5-
dihidro-1H-1,2,4-triazol-1-il} asetohidrazid (81) bilesikleri sentezlenmistir (Denklem 33).
Elde edilen spektroskopik veriler 76 nolu esterin hidrazin hidrat ile muamele ile 79 nolu
hidrazide donismes sirasinda benzilidenamino grubunun hidroliz olarak serbest amino
grubuna donustigiini  gostermektedir. Bu  hidroliz, literatir bilgileri ile de
desteklenmektedir [24].
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0 o]
Y /(
N-NH EG N—N OEt N—N NHNH
PPN t M LELL B O N (Derklem 33)
R N 0 gcoE RN\ Do RN o
. | |
R R R
71,74,75 76-78 79-81
71,76. R= (4)A CgHs-, R'= CgH ,CH=N- 79: R= (4-)CIGHs-, R'=—NH;
i CH, CH,
74,77, 80; R=(4-)CH3CsH4CHz-, R:\CHZ/ 7F© 75, 78, 81: R= (4-)CICgH4CH2-, R= Nerd 7F©
N N
| |
H H

Birer 1,3,4-oksadiazol turevi olan srasiyla, 4-amino-5-(4-klorofenil)-2-[ (5-sulfanil-
1,3,4-oksadiazol-2-il)metil]-2,4-dihidro-3H-1,2,4-triazol-3-on  (82), 4-[2-(1H-indol-3-
il)etil]-5-(4-metilbenzil)-2-[ (5-sulfanil-1,3,4-oksadiazol - 2-il)metil]-2,4-dihidro-3H-1,2,4-
triazol-3-on  (83) ve 4-[2-(1H-indol-3-il)etil]-5-(4-klorobenzil)-2-[ (5-sulfanil-1,3,4-
oksadiazol-2-il)metil]-2,4-dihidro-3H-1,2,4-triazol-3-on (84) bilesiklerinin sentezi, 79-81
nolu hidrazidlerin bazik ortamda karbondistlfir ile muameleleri sonucu gerceklestirilmistir
(Denklem 34).

O

N—N
/_( N
NHNH NZN o° S

N—N -
//< /\§ CS,/KOH R//< /\% o
R ’?' o —_— [\Il (Denklem 34)
R' 1
79-81 82-84

CH,

79, 82: R= (4)CICgHs, R'= HoN- 81, 84: R= (4)CICeHsCHo- R'= ~ SHZI—@

N

|
80, 83: R=(4-)CH3CgHsCH,-, R'=\CH9HZ7[__© !
2
N

I
H

Cadismamin bu adiminda, amino grubu serbest bulunan 82 Dbilesigi, 4-
metoksibenzaldehid ile etkilestirilmek suretiyle oncelikle karsilik gelen Schiff bazi olan 5-
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(4-klorofenil)-4-{ [ (4-metoksifenil)metiliden]amino} -2-[ (5-sulfanil -1,3,4-oksadiazol - 2-
il)metil]-2,4-dihidro-3H-1,2,4-triazol-3-on (85)’ e ve ardindan formaldehid varliginda metil
piperazin ile ve morfolin ile ayr ayrn muamele edilmek suretiyle de karsil ik gelen Mannich
bazlan olan 5-(4-klorofenil)-4-{ [ (4-metoksifenil)metiliden]amino} -2-{ [4-(4-
metil pi perazin-1-ilmetil)-5-tiokso-4,5-dihidro-1,3,4-oksadiazol - 2-il] metil } - 2,4-dihidro-3H-
1,2,4-triazol-3-on (86) ve 5-(4-klorofenil)-4-{[(4-metoksifenil)metiliden]amino} -2-{[4-
(morfolin-44lmetil)-5-tiokso-4,5-dihidro-1,3,4-oksadiazol-2-il] metil } - 2,4-dihidro-3H-
1,2,4-triazol-3-on (87) bilesiklerine donustirdlmustur (Denklem 35).

N—N
pN
o "
/N—N
NS
wko

NH,

Cl 82 (Denklem 35)

l (4-)CH;0CgH,CHO

H / \

/ —\ N—N
)%o HCHO, N X )/ k
N /
lll > N @)

Cl N
H a

86: X= NCH3
&% 87:X=0

Birer substituefenilmetilen asetohidrazid tirevi olan 2-[4-amino-3-(4-klorofenil)-5-
okso-4,5-dihidro-1H-1,2,4-triazol-1-il]-N'-[ (2,6-dikl orofenil)metiliden] asetohidrazid  (88),
2-[4-amino-3-(4-klorofenil)-5-okso-4,5-dihidro-1H-1,2,4-triazol-1-il]-N'-[ (2-kl oro-6-
florofenil) metiliden]asetohidrazid (89) ve  2-{4-[2-(1H-indol-3-il)etil]-3-(4-
substituebenzil)-5-okso-4,5-dihidro-1H-1,2,4-triazol - 1-il} - N'-(arilmetiliden)asetohidrazid
(90-100) bilesiklerinin sentezi Denklem 36 ve Denklem 37 ile gosterilmistir.
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\Z

» O A
PN
|
Cl NH» d NH.,

(Denklem 36)
88: X=Cl
89 X=F
0 90: R= -CH3 R=-CgH4H(3")

0
/ H
/ ‘NHNHZ N— NHN=C] - 91: R=-CHjz R=-CgH,OCH3(4-)
/N E\\ / 92: R= -CHy R=-CgH,OH(2)
\
= RCHO

93: R= -CH3 R'=Cé¢Hs

R
94: R= -CH3 R'=-CgH3Cl5(2,6-)
95: R= -CHj3 R'= piridin-2-il
96: R=-CHj R'=pirriol -2-il

97:R=-Cl, R=-CgH,OH(2)
98: R=-Cl, R'=-CgHs

99: R= Cl, R'=-CgH30,(2,6-)
(Denklem 37) 100: R=-d, R=pimol-2-il

80: R=CHj, 81: R=Cl 90-100

Caismamin bu adiminda, birer karbotiyoamid tdrevi olan 2-[4-amino-3-(4-
klorofenil)-5-okso-4,5-dihidro-1H-1,2,4-triazol -1-il]-N'-[ (2-fenil hidrazinil )karbonotioil ]
asetohidrazid (101) ve 2-{4-[2-(1H-indol-3-l)etil]-3-substituebenzil-5-okso-4,5-dihidro-
1H-1,2,4-triazol-1-il}-N'-[ (2-fenilhidrazinil)karbono-tioil|asetohidrazid’ ler (102, 103)
karsilik gelen hidrazidlerden baslanarak denklem 38 ve denklem 39 uyarinca elde
edilmistir.

O o}

/ 4 8
NN NHNH2 NHNH—<NH4@

Q%leo _pons O% k

79 101

(Denklem 38)
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0 o)
X 7 R 4 S
- NHNH, NN NHNH—<
) /\\ PhCNS / )\ NH
NS > NS
N~ O N 0
/ (Denklem 39)
80:X=CHz 102 X=CHg '\
81:X=Cl H 103 X=Cl  H

101 ve 102 Nolu karbotiyoamidlerin bazik ortamda molekdl i¢i halkalanma
reaksiyonu molekilde ikinci bir triazol halkasimin olusumuna yol agmis ve sirasiyla 4-
amino-5-(4-klorofenil)-2-[ (4-fenil-5-sulfanil-4H-1,2,4-triazol - 3-il)metil] -2,4-dihidro-3H-
1,2,4-triazol-3-on  (104) ve  4-[2-(1H-indol-3-il)etil]-5-(4-metilbenzil)-2-[ (4-fenil-5-
sulfanil-4H-1,2,4-triazol -3-il)metil]-2,4-dihidro-3H-1,2,4-triazol -3-on (105) bilesikleri elde
edilmistir (Denklem 40, Denklem 41).

o) N=N

vy S \
/N_N NHNH—< /—ZL >\SH
o
Cl I\Ile
101

O e
Mo /@Xw)\) @ (Denklem 40)

cl NH,

104

? HsC N_N>\\
H3C, S 3
/_KNHNH—/< N TSH
N o N Yo

(Denklem41)
NaCH

/ /
!

102 105

101 ve 103 Bilesiklerinin asidik ortamda halkalanmalar1 ise yan zincirin 1,3,4-
tiyadiazol halkasani olusturacak sekilde molekil i¢i kapanmasina neden olmus ve
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4-amino-5-(4-klorofenil)-2-{ [ 5-(fenilamino)-1,3,4-tiyadiazol-2-il |metil} -2,4-dihidro-3H-
1,2,4-triazol-3-on (106) ve 4-[2-(1H-indol-3-il)etil]-5-(4-korobenzil)-2-{ [ 5-(fenilamino)-
1,3,4-tiyadiazol-2-il|metil}-2,4-dihidro-3H-1,2,4-triazol-3-on  (107)  bilesikleri  elde
edilmistir (Denklem 42, 43).

(0]
S

N—N
/4 y \
NHNH—< /_ZL
N—=N NH SXNHA@
PN P
NN
N o H,SO, /@/(N)%o
2oUV4

NH s | (Derklem 42)
Cl 2 al NH,

101 106

o) N=N
cl s Cl / \
A O O
- NH
] Nko / N)%O
(Denklem43)
H2SO4
/ Y
) )
H H
103 107

Caismanin bu adiminda, 104 bilesiginde akillendirme reaksiyonlar: incelenmistir.
Bu amacla, 104 bilesi ginin bazik ortamda metil iyodir ile ve 1-bromoheptan ile ayr1 ayn
reaksiyonuna bagvurulmus ve 4-amino-5-(4-klorofenil)-2-{[5-(metilsulfanil)-4-fenil-4H-
1,2,4-triazol-3-il]metil}-2,4-dihidro-3H-1,2,44riazol-3-on  (108) ve  4-amino-5-(4-
klorofenil)-2-{ [ 5-(heptilsulfanil)-4-fenil-4H-1,2,4-triazol-3-ilmetil} -2,4-dihidro-3H-1,2,4-
triazol-3-on (109) bilesikleri, denklem 44 uyarinca el de edilmistir.

N N—N
/_ZLN ‘ SH N—N/_[LN>\\SR

PN RX L\
N~ "0 N o (Denklem 44)
Cl NH, cl NH,

104 108: R= -CHs
109: R= '(CH2)6CH3
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Calismanin devaminda, aym ara triin (104), 4-metoksibenzaldehit ile etkilestirilmis
ve 110 bilesik olan 4-{(4-metoksifenil)metiliden]amino}-5-(4-klorofenil)-2-[ (4-fenil-5-
sulfanil-4H-1,2,4-triazol -3-il)metil]-2,4-dihidro-3H-1,2,4-riazol-3-one (110) bilesigi elde
edilmistir (Denklem 45).

N—N N—N
N—N/_ZLN>\\SH N—N/_ZLN)\SH

/ /
\ \
©/<“II/\\ CH3OCgH,CHO : m
cl NH, 3 4 > Cl (Denklem 45)

H /\@\
OCHs

104 110

z2—=2

111 ve 112 Nolu bilesikler olan 4-[2-(1H-indol-3-il)etil]-5-(4-metilbenzil)-2-[ (4-
amino-5-sulfanil-4H-1,2,4-triazol -3-il)metil]-2,4-dihidro-3H-1,2,4-triazol -3-on (111) ve 4-
[2-(1H-indol-3-il)etil]-5-(4-klorobenzil)-2-[ (4-amino-5-sulfanil-4H-1,2,4-triazol - 3-
il)metil]-2,4-dihidro-3H-1,2,4-triazol-3-on (112)’lerin sentezi, karsilik gelen oksadiazoller
olan 83 ve 84 bilesiklerinin hidrazid hidrat ile reaksiyonu yoluyla gerceklestirilmistir
(Denklem 46).

N—N N—
X >\\ >\

/ !\ SH

N—N o SH N—N '\||

LN Ng e

N~ o HoNNH, N "0
(Denklem 46)
\ )
H H
83: X= -CHj, 84: X= -Cl 111: X=-CH3, 112: X=-Cl

Caismanmin son adiminda ise, 80 ve 81 nolu hidrazidlerin ayr1 ayrn olmak Uzere
klorofenil stlfonil klortr ile ve bromofenil stilfonil klortr ile reaksiyonlarina basvurulmus

ve Denklem 47 ile gosterilen bu reaksiyonlar sonucunda N'-(4-bromofenilsulfonil)-2-{ 4-[ 2-
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(1H-indol-3-il)etil]-3-(4-metilbenzil)-5-okso-4,5-dihidro-1H-1,2,4-triazol-1-il } asetohidra-
zid (113), N'-(4-klorofenilsulfonil)-2-{4-[2-(1H-indol-3-il)etil]-3-(4-metilbenzil)-5-okso-
4,5-dihidro-1H-1,2,4-triazol-1-il} asetohidrazid (114) ve N'-(4-klorofenilsulfonil)-2-{4-[2-
(1H-indol-3-il)etil]-3-(4-klorobenzil)-5-0kso-4,5-dihidro-1H-1,2,4-triazol - 1-il } asetohidra-
zid (115) bilesikleri elde edilmistir.

0 o) 0
X C— NHNH X G NHNH—S X'

/ 2 / I

/N_E\\ : /N_i\\ ’
™ X' s—cl S

N Yo ¥ N Yo
_ (Denklem 47)
\ N
H H
80: X= -CHjz, 81: X=-Cl 113 X=-CHs, X'=-Br

114: X= -CHg, X'=-Cl
115 X=-d, X'=-Cl



2. YAPILAN CALISMALAR

Caismaar srasinda kullamlan kimyasallar Fluka, Merck ve Aldrich firmalarindan
saglanmus, ¢OzUculer ise yerli ve yurt dist kaynaklardan temin edilmistir.

Sentezlenen bilesiklerin erime noktalari, Blchi marka erime noktas: tayin cihazinda
tayin edilmistir. 'H NMR ve **C NMR spektrumlar1, Varian Mercury marka 200 MHZz' lik
NMR cihazinda DMSO-dg ile ainmustir. IR spektrumlari, KBr tabletleri halinde Perkin
Elmer Spectrum 100 FT-IR spektrofotometresinde kaydedilmistir. Sentezlenen tim
bilesiklerin kitle spekturumlart ise Quattro LC-MS (70 eV) cihazinda alinmustir.

Deneysel calismalarin timi, Karadeniz Teknik Universites Fen Fakiiltes Kimya
Bolumu Organik Kimya Arastirma Laboratuari’nda gerceklestirilmistir.  Yapi
aydinlatiilmasina iliskin ~ spektroskopik caismalar  amlan  bolimin  spektroskopi
|aboratuarinda gerceklestirilmistir.

Sentezlenen yeni bilesiklerin antimikrobiyal aktiviteleri, Rize Universites, Biyoloji

BOlUmU’ nde gerceklestirilmistir.

2.1. 5-(4-Klorofenil)-4-{[fenilmetiliden]amino}-2,4-dihidro-3H-1,2,4-triazol-3-on
(71)

Yuvarlak dipli bir balon icinde bulunan 70 bilesigi (2.10 g, 0.01 mol) Uzerine
ekivalent miktarda benzaldehit (1.06 g, 0.01 mol) ilave edilerek yag banyosunda bir hava
sogutucusu takilarak 165-170 °C’ de 2 saat reflaks edildi. Bu siire sonunda sicak etanol ile
muamele edildi, sogutulduktan sonra slzildi. Etanolden tekrar kristallendirilerek
saflastirildi, vakumda CaCl, tizerinden kurutuldu ve 71 bilesi g olarak tammland.

Verim: 2.87 g (% 96), e.n: 237-238°C

IR Spektrumu, Ek Sekil 1
"H-NMR Spektrumu, Ek Sekil 2
3C-NMR Spektrumu, Ek Sekil 3

MS (ESI): m/z (%) Ek Sekil 4
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2.2. 4-|2-(1H-Indol-3-il)etil]-5-(4-metilbenzil)-2,4-dihidro-3H-1,2,4-triazol-3-on
(74)

Yuvarlak dipli bir balon icinde bulunan 72 bilesiginin (2.64 g, 0.01 mol) Uzerine
ekivalent miktarda triptamin bilesigi (1.6 g, 0.01 mol) ilave edilerek yag banyosunda 125
°C'de 2 saat muamele edildi. Once eriyerek sivi bir hal alan madde zamanla Katilast1. Bu
sire sonunda oda sicakligina sogutulan kat1 madde sicak etil asetatla muamele edilerek

sogukta bekletildi ve coken kati madde stzilerek alindi. Alkolden kristallendirilerek
saflastinldi, vakumda CaCl, Uzerinden kurutuldu ve 74 bilesi g olarak tanimlandh.

Verim: 2.33 g (% 70), e.n: 222-223°C

IR Spektrumu, Ek Sekil 5
H-NMR Spektrumu, Ek Sekil 6
1BC-NMR Spektrumu, Ek Sekil 7
MS (ESI): m/z (%) Ek Sekil 8

2.3. 4-[2-(1H-Indol-3-il)etil]-5-(4-klorobenzil)-2,4-dihidro-3H-1,2,4-triazol-3-on
(75)

Yuvarlak dipli bir balon icinde bulunan 73 bilesiginin (2.84 g, 0.01 mol) tzerine
ekivalent miktarda triptamin bilesigi (1.6 g, 0.01 mol) ilave edilerek yag banyosunda 125
°C'de 2 saat muamele edildi. Once eriyerek sivi bir hal alan madde zamanla katilasti. Bu
sure sonunda oda sicakligina sogutulan kati madde sicak etil asetatla muamele edilerek
sogukta bekletildi ve coken kati madde sizllerek alindi. Alkolden kristalendirilerek
saflagtirildi, vakumda CaCl» tzerinden kurutuldu ve 75 bilesi g olarak tammland.

Verim: 2.11 g (% 60), e.n: 224-225°C

IR Spektrumu, Ek Sekil 9
'H-NMR Spektrumu, Ek Sekil 10
3C-NMR Spektrumu, Ek Sekil 11

MS (ESI): m/z (%) Ek Sekil 12
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2.4. Etil[4-benzilidenamino-3-(4-klorofenil)-5-o0kso-4,5-dihidro-1H-1,2,4-triazol-
1-il]asetat (76)

Yuvarlak dipli ¢ift boyunlu bir balon i¢inde bulunan 71 bilesiginin (2.98 g, 0.01 mol)
mutlak etanoldeki ¢cozeltisi Uzerine ekivalent miktardaki (0.23 g) Na un mutlak etanol deki
cOzeltis ilave edildi ve ¢Ozelti 2 saat reflaks edildikten sonra oda sicakligina sogutuldu.
Oda scakligindaki cozeltiye ekivalent mol etilbromoasetat ( 1.67 g, 0.01 mol ) ilave
edildikten sonra 6 saat geri sogutucu altinda karistirilarak kaynatildi. Bir gece bekletilen

cozeltiden elegecen ham Orin sOzildd, su ile yikandi ve akol-su (1:1) dan
kristallendirilerek saflastirilch. Vakumda CaCl> Uzerinden kurutuldu ve 76 bilesigi olarak

tanumlandh.
Verim: 3.68 g (% 96), e.n: 131-132°C
IR Spektrumu, Ek Sekil 13
'H-NMR Spektrumu, Ek Sekil 14
1BC-NMR Spektrumu, Ek Sekil 15
MS (ESI): m/z (%) Ek Sekil 16

2.5. Etil{4-[2-(1H-indol-3-il)etil]-3- (4 metilbenzil)}-5-0kso-4,5-dihidro-1H-1,2,4-
triazol-1-il}asetat (77)

Yuvarlak dipli ¢ift boyunlu bir balon icinde bulunan 74 bilesiginin (3.32 g, 0.01 mol)
mutlak etanoldeki ¢Ozeltisi Uzerine ekivalent miktardaki (0.23 g) Na un mutlak etanol deki
cozdtis ilave edildi ve ¢ozelti 2 saat reflaks edildikten sonra oda sicakligina sogutul du.
Oda scakligindaki ¢ozeltiye ekivalent mol etilbromoasetat ( 1.67 g, 0.01 mol ) ilave
edildikten sonra 6 saat geri sogutucu atinda karistirilarak kaynatildi. Bir gece bekletildi ve
akol evapore edilerek ortamdan uzaklastirildi. Ele gecen kat1 maddeye su ile yikanarak
ortamdaki tuz uzaklastirildi. Madde siizildi ve etanol - su (1:1) dan kristallendirilerek
saflagtirildi. Vakumda CaCl, Uzerinden kurutuldu ve 77 bilesigi olarak tammlandh.

Verim: 3.50 g (% 87), en: 127-128°C

IR Spektrumu, Ek Sekil 17
'H-NMR Spektrumu, Ek Sekil 18
1BC-NMR Spektrumu, Ek Sekil 19

MS (ESI): m/z (%) Ek Sekil 20
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2.6. Etil{4-[2-(1 H-indol-3-il)etil]-3-(4-klorobenzil)-5-okso-4,5-dihidro-1H-1,2,4-
triazol-1-il}asetat (78)

Yuvarlak dipli ¢ift boyunlu bir balon i¢inde bulunan 75 bilesiginin (3.52 g, 0.01 mol)
mutlak etanoldeki ¢ozeltisi Uzerine ekivalent miktardaki (0.23 g) Na' un mutlak etanol deki
cOzeltis ilave edildi ve ¢Ozelti 2 saat reflaks edildikten sonra oda sicakligina sogutuldu.
Oda scakligindaki cozeltiye ekivalent mol etilbromoasetat ( 1.67 g, 0.01 mol ) ilave
edildikten sonra 6 saat geri sogutucu atinda karistirilarak kaynatildi. Bir gece bekletildi ve
alkol evapore edilerek ortamdan uzaklastirilch. Ele gecen kat1 maddeye su ile yikanarak
ortamdaki tuz uzaklastirildi. Madde sliztldi ve etanol - su (1:1) dan kristallendirilerek
saflagtirildi. Vakumda CaCl, Uzerinden kurutuldu ve 78 bilesigi olarak tammlandh.

Verim: 3.80 g (%90), e.n: 129-130°C

IR Spektrumu, Ek Sekil 21
'H-NMR Spektrumu, Ek Sekil 22
1BC-NMR Spektrumu, Ek Sekil 23
MS (ESI): m/z (%) Ek Sekil 24

2.7. 2-|4-Amino-3-(4-klorofenil)-5-0kso-4,5-dihidro-1H-1,2,4-triazol-1-
ilJasetohidrazid (79)

Yuvarlak dipli bir balon iginde bulunan 76 bilesiginin (3.84 g, 0.01 mol) 1-butanol
icindeki cozeltis Uzerine 2.5 ekivalent mol hidrazin hidrat ilave edilerek 4 saat geri
sogutucu altinda kaynatildi. Sogukta bekletilen madde tamamen ¢oktiikten sonra stiztilerek
alindi ve etanolle kristallendirilerek saflastirildi. Vakumda CaCl, tzerinden kurutuldu ve
79 bilesi gi olarak tammlandh.

Verim: 2.99 g (% 98), e.n: 215-218°C

IR Spektrumu, Ek Sekil 25
'H-NMR Spektrumu, Ek Sekil 26
13C-NMR Spektrumu, Ek Sekil 27

MS (ESI): m/z (%) Ek Sekil 28
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2.8. 2-{3-(4-metilbenzil)-4-[2-(1 H-indol-3-il)etil]-5-0kso4,5-dihidro-1H-1,2,4-
triazol-1-il}asetohidrazid (80)

Yuvarlak dipli bir balon icinde bulunan 77 bilesiginin (4.18 g, 0.01 mol) etanol
icindeki ¢ozeltisi Uzerine 2.5 ekivalent mol hidrazin hidrat ilave edilerek 18-20 saat geri
sogutucu altinda kaynatildi. Sogukta bekletilen madde tamamen ¢oktikten sonra stizulerek
aind: ve etanolle kristallendirilerek saflastirildi. Vakumda CaCl, Uizerinden kurutuldu ve
80 bilesigi olarak tammland:.

Verim: 2.47 g (% 65), en: 170-171°C

IR Spektrumu, Ek Sekil 29
'H-NMR Spektrumu, Ek Sekil 30
1BC-NMR Spektrumu, Ek Sekil 31
MS (ESI): m/z (%) Ek Sekil 32

2.9. 2-{3-(4-klorobenzil)-4-|2-(1 H-indol-3-il)etil] 5-0kso-4,5-dihidro-1H-1,2,4-
triazol-1-il}asetohidrazid (81)

Yuvarlak dipli bir balon icinde bulunan 78 bilesiginin (4.38 g, 0.01 mol) etanol
icindeki cozeltisi Uzerine 2.5 ekivalent mol hidrazin hidrat ilave edilerek 18-20 saat geri
sogutucu altinda kaynatildi. Sogukta bekletilen madde tamamen ¢oktikten sonra stizilerek
aind: ve etanolle kristallendirilerek saflastirildi. Vakumda CaCl, Uizerinden kurutuldu ve
81 bilesigi olarak tammland:.

Verim: 3.51 g (% 76), en: 169-170°C

IR Spektrumu, Ek Sekil 33
'H-NMR Spektrumu, Ek Sekil 34
13C-NMR Spektrumu, Ek Sekil 35
MS (ESI): m/z (%) Ek Sekil 36

2.10. 4-Amino-5+4-klorofenil)-2-[(5-sulfanil-1,3,4-oksadiazol-2-il)metil|-2,4-
dihidro-3H-1,2,4-triazol-3-on (82)

Yuvarlak dipli bir balon icinde bulunan 79 bilesiginin (2.82 g, 0.01 mol) etanol
icindeki ¢ozeltisine KOH ( 0.056 g, 0.01 mol)’1n sudaki ¢ozeltisi ve CS, ( 0.066 ml, 0.01

mol) ilave edilerek 6 saat geri sogutucu altinda kaynatilci. Bu siire sonunda oda sicakligina
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sogutulan ¢ozelti seyreltik HCI ilavesiyle notrallestirildi. Bir gece sogukta bekletildi ve
¢coken kati madde sizllerek alindi. Etanolden kristallendirilerek saflastirildi, vakumda
CaCl, Uzerinden kurutuldu ve 82 bilesi gi olarak tanimlandh.

Verim: 1.89 g (% 89), e.n: 220-221 °C

IR Spektrumu, Ek Sekil 37
'H-NMR Spektrumu, Ek Sekil 38
3C-NMR Spektrumu, Ek Sekil 39
MS (ESI): m/z (%) Ek Sekil 40

2.11. 4-[2-(1 H-indol-3-yl)ethyl]-5-(4-metilbenzil)-2-[ (S sulfanil-1,3,4-oksadiazol-
2-il)metil]-2,4-dihidro-3H-1,2,4-triazol-3-on (83)

Yuvarlak dipli bir balon icinde bulunan 80 bilesiginin (4.04 g, 0.01 mol) mutlak
etanol icindeki cozeltisine KOH ( 0.056 g, 0.01 mol)’1n sudaki ¢ozeltisi ve CS, (1 0.066 ml,
0.01 mol) ilave edilerek 6 saat geri sogutucu altinda kaynatilch. Bu stire sonunda oda
scakligina sogutulan ¢ozelti seyreltik HCI ilavesiyle ndtrallestirildi. Bir gece sogukta
bekletildi ve coken kati madde slizilerek aindi. Etanol-su (1:1) den kristallendirilerek
saflastirildi, vakumda CaCl, tzerinden kurutuldu ve 83 bilesi g olarak tammlandh.

Verim: 4.01 g (% 90), en: 158-159 °C

IR Spektrumu, Ek Sekil 41
'H-NMR Spektrumu, Ek Sekil 42
3C-NMR Spektrumu, Ek Sekil 43
MS (ESI): m/z (%) Ek Sekil 44

2.12. 4-[2-(1H-Indol-3l)etil]-5-(4-klorobenzil)-2-[(5-sulfanil-1,3,4-oksadiazol-2-
il)metil]-2,4-dihidro-3H-1,2,4-triazol-3-on (84)

Yuvarlak dipli bir balon icinde bulunan 81 bilesiginin (4.24 g, 0.01 mol) etanol
icindeki ¢ozeltisine KOH ( 0.056 g, 0.01 mol)’in sudaki ¢ozeltisi ve CS, ( 0.066 ml, 0.01
mol) ilave edilerek 6 saat geri sogutucu altinda kaynatildi. Bu stire sonunda oda sicakligina
sogutulan cozelti seyreltik HCI ilavesiyle notrallestirildi. Bir gece sogukta bekletildi ve
coken kati madde slzllerek alindi. Etanolden kristallendirilerek saflastirildi, vakumda
CaCl, tzerinden kurutuldu ve 84 bilesi gi olarak tanimlandi.

Verim: 3.72 g (% 80), e.n: 154-155 °C
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IR Spektrumu, Ek Sekil 45
'H-NMR Spektrumu, Ek Sekil 46
3C-NMR Spektrumu, Ek Sekil 47
MS (ESI): m/z (%) Ek Sekil 48

2.13. 5-(4-Klorofenil)-4-{[(4-metoksifenil)metiliden]amino} -2-[(5-sulfanil-1,3,4-
oksadiazol-2-il)metil]-2,4-dihidro-3H-1,2,4-triazol-3-on (85)

Yuvarlak dipli bir balon icinde bulunan 82 bilesi ginin (3.24 g, 0.01 mol) 50 ml etanol
icindeki ¢Ozeltisi Uzerine ekivalent miktarda 4-metoksibenzaldehit (1.2 ml, 0.01 mol) ve
bir damla H2>SO4 ilave edilerek karisim geri sogutucu altinda 5 saat kaynatildi. Coken
madde stzilerek alindi. Elde edilen kati madde etanol-su (1:1)'dan birkag kez
kristallendirilerek saflagtirilch, vakumda CaCl, Uzerinden kurutuldu ve 85 bilesigi olarak
tammland.

Verim: 3.03 g (% 71), en: 229-230 °C

IR Spektrumu, Ek Sekil 49
'H-NMR Spektrumu, Ek Sekil 50
1BC-NMR Spektrumu, Ek Sekil 51
MS (ESI): m/z (%) Ek Sekil 52

2.14. 5-(4-Klorofenil)-4-{|(4-metoksifenil)metiliden]amino} -2-{[4-(4-
metilpiperazin-1-ilmetil)-5-tiokso-4,5-dihidro-1,3,4-oksadiazol-2-il|metil }-
2,4-dihidro-3H-1,2,4-triazol-3-on (86)

Yuvarlak dipli bir balon icinde bulunan 85 bilesiginin (4.42 g, 0.01 mol) 30 ml
diklorometan icindeki cozeltis Uzerine formaldehit (7.5 ml) ve 1-metil piperazin (1 ml)
ilave edilerek karisim oda sicakhiginda 3 saat karistinldi. Cozicl evapore edilerek
uzaklastirildh ve ele gecen kati madde etil asetattan birkag kez kristalendirilerek
saflastinldi, vakumda CaCl, tUzerinden kurutuldu ve 86 bilesi g olarak tanimlandh.

Verim: 1.70 g (% 75), e.n: 165-167 °C

IR Spektrumu, Ek Sekil 53
'H-NMR Spektrumu, Ek Sekil 54
1BC-NMR Spektrumu, Ek Sekil 55

MS (ESI): m/z (%) Ek Sekil 56
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2.15. 5-(4-Klorofenil)-4-{[(4-metoksifenil)metiliden]amino}-2-{[4-(morfolin-4-
ilmetil)-5-tiokso-4,5-dihidro-1,3,4-oksadiazol-2-iljmetil}-2,4-dihidro-3 H-
1,2,4-triazol-3-on (87)

Yuvarlak dipli bir balon icinde bulunan 85 bilesiginin (4.42 g, 0.01 mol) 30 ml
diklorometan icindeki cozeltis tzerine formaldehit (7.5 ml) ve morfolin (0.88 ml) ilave
edilerek karisim oda sicakliginda 3 saat karistirildi. Cozlicli evapore edilerek uzaklastirildi
ve ele gegcen madde bitil asetat-petrol eteri (1:3) ile birkag kez kristallendirilerek
saflastinldi, vakumda CaCl, tUzerinden kurutuldu ve 87 bilesi g olarak tanimlandh.

Verim: 3.15 g (% 78), en: 175-176 °C

IR Spektrumu, Ek Sekil 57
'H-NMR Spektrumu, Ek Sekil 58
1BC-NMR Spektrumu, Ek Sekil 59
MS (ESI): m/z (%) Ek Sekil 60

2.16. 2-|4-Amino-3-(4-klorofenil)-5-okso-4,5-dihidro-1H-1,2,4-triazol-1-il]-/V'-
[(2,6-dikloro) metiliden]asetohidrazid (88)

Y uvarlak dipli bir balon icinde bulunan 79 bilesi ginin (2.82 g, 0.01 mol) 50 ml etanol
icindeki ¢ozeltis Uzerine ekivalent miktarda 2,6-diklorobenzaldehit (1.75 g, 0.01 mol)
ilave edilerek karisim geri sogutucu altinda 3 saat kaynatildi. Coken madde sizilerek
aindi. Elde edilen kati madde DMSO-su (1:1)'dan birkag kez kristallendirilerek
saflastirildi, vakumda CaCl, tzerinden kurutuldu ve 88 bilesi g olarak tammlandh.

Verim: 3.66 g (% 84), e.n: 258-259°C

IR Spektrumu, Ek Sekil 61
H-NMR Spektrumu, Ek Sekil 62
3C-NMR Spektrumu, Ek Sekil 63
MS (ESI): m/z (%) Ek Sekil 64

2.17. 2-[4-Amino-3-(4-klorofenil)-5-okso-4,5-dihidro-1H-1,2,4-triazol-1-il]-/V'-
[(2-Kkloro-6-florofenil)metiliden]asetohidrazid (89)

Yuvarlak dipli bir balon iginde bulunan 79 bilesi ginin (2.82 g, 0.01 mol) 50 ml etanol
icindeki cozeltis Uzerine ekivalent miktarda 2-klor-6-florbenzaldehit (1.58 g, 0.01 mol)



33

ilave edilerek karnisim geri sogutucu altinda 3 saat kaynatildi. Coken madde stizilerek
aindi. Elde edilen kati madde DMSO-su (1:1)'dan birkag kez kristallendirilerek
saflastirildi, vakumda CaCl» tzerinden kurutuldu ve 79 bilesi g olarak tammland.

Verim: 3.49 g (% 83), en: 229-230°C

IR Spektrumu, Ek Sekil 65
'H-NMR Spektrumu, Ek Sekil 66
3C-NMR Spektrumu, Ek Sekil 67
MS (ESI): m/z (%) Ek Sekil 68

2.18. 2-{4-[2-(1H-Indo}-3-il)etil]-3-(4-metilbenzil)-5-okso-4,5-dihidro-1H-1,2,4-
triazol-1-il}-V'-(3-florofenilmetiliden)asetohidrazid (90)

Yuvarlak dipli bir balon i¢inde bulunan 80 bilesi ginin (4.04 g, 0.01 mol) 50 ml etanol
icindeki ¢Ozeltisi Uizerine ekivalent miktarda 3-florobenzaldehit (1.24 g, 0.01 moal) ilave
edilerek karisim geri sogutucu atinda 2 saat kaynatildi. Coken madde siiztlerek alindh.
Elde edilen kati madde DMSO-su (1:1)'dan birka¢ kez kristalendirilerek saflastirildi,
vakumda CaCl» tGizerinden kurutuldu ve 90 bilesi gi olarak tarmland:.

Verim: 3.90 g (% 78), e.n: 286-287°C

IR Spektrumu, Ek Sekil 69
'H-NMR Spektrumu, Ek Sekil 70
3C-NMR Spektrumu, Ek Sekil 71
MS (ESI): m/z (%) Ek Sekil 72

2.19. 2-{4-[2-(1 H-Indol}-3-il)etil]-3-(4-metilbenzil)-5-okso-4,5-dihidro-1H-1,2,4-
triazol-1-il}-V'-(4-metoksifenilmetiliden)asetohidrazid (91)

Yuvarlak dipli bir balon i¢inde bulunan 80 bilesi ginin (4.04 g, 0.01 mol) 50 ml etanol
icindeki ¢ozeltisi Uzerine ekivalent miktarda 4-metoksibenzaldehit (1.22 g, 0.01 mol) ilave
edilerek karsim geri sogutucu atinda 2 saat kaynatildi. Coken madde siiziilerek alindh.
Elde edilen kati madde DMSO-su (1:1)'dan birkac kez kristallendirilerek saflastirildi,
vakumda CaCl» tizerinden kurutuldu ve 91 bilesi gi olarak tarmmlandi.

Verim: 4.04 g (% 80), e.n: 256-257 °C

IR Spektrumu, Ek Sekil 73

'H-NMR Spektrumu, Ek Sekil 74
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1BC-NMR Spektrumu, Ek Sekil 75
MS (ESI): m/z (%) Ek Sekil 76

2.20. 2-{4-[2-(1H-Indol-3-il)etil]-3-(4-metilbenzil)-5-0okso-4,5-dihidro-1H-1,2,4-
triazol-1-il}-V'-(2-hidroksifenilmetiliden)asetohidrazid (92)

Yuvarlak dipli bir balon i¢inde bulunan 80 bilesi ginin (4.04 g, 0.01 mol) 50 ml etanol
icindeki ¢ozeltisi tzerine ekivalent miktarda 2-hidroksibenzaldehit (1.14 g, 0.01 mol) ilave
edilerek karisim geri sogutucu atinda 2 saat kaynatildi. Oda sicakligina sogutulan
reaksiyon karigimindan ¢oken madde siizilerek alindi. Elde edilen kat1 madde DM SO-su

(1:1)’ dan birkag kez kristallendirilerek saflastirildi, vakumda CaCl, Uizerinden kurutuldu ve
92 bilesigi olarak tammlandi.

Verim: 4.31 g (% 85), en: 273-274°C

IR Spektrumu, Ek Sekil 77
'H-NMR Spektrumu, Ek Sekil 78
1BC-NMR Spektrumu, Ek Sekil 79
MS (ESI): m/z (%) Ek Sekil 80

2.21. 2-{4-[2-(1H-Indol-3-il)etil]-3-(4-metilbenzil)-5-okso-4,5-dihidro-1H-1,2,4-
triazol-1-il} -V -(fenilmetiliden)asetohidrazid (93)

Yuvarlak dipli bir balon iginde bulunan 80 bilesi ginin (4.04 g, 0.01 mol) 50 ml etanol
icindeki cozeltis Uzerine ekivalent miktarda benzaldehit (1.06 g, 0.01 mol) ilave edilerek
karisim geri sogutucu atinda 2 saat kaynatildi. Oda sicakligina sogutulan reaksiyon
karisimindan ¢oken madde stizilerek alindi. Elde edilen kati madde DM SO-su (1:1)’dan
birkag kez kristallendirilerek saflastirildi, vakumda CaCl, Uzerinden kurutuldu ve 93
bilesi gi olarak tammlandi.

Verim: 4.24 g (% 87), en: 270-271°C

IR Spektrumu, Ek Sekil 81
'H-NMR Spektrumu, Ek Sekil 82
3C-NMR Spektrumu, Ek Sekil 83

MS (ESI): m/z (%) Ek Sekil 84
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2.22. 2-{4-[2-(1H-Indol-3-il)etil]-3-(4-metilbenzil)-5-okso-4,5-dihidro-1H-1,2,4-
triazol-1-il}-NV'-(2,6-diklorofenilmetiliden)asetohidrazid (94)

Yuvarlak dipli bir balon iginde bulunan 80 bilesi ginin (4.04 g, 0.01 mol) 50 ml etanol
icindeki cozeltisi Uzerine ekivalent miktarda 2,6-diklorobenzaldehit (1.75 g, 0.01 mol)
ilave edilerek kansim geri sogutucu atinda 2 saat kaynatildi. Oda sicakligina sogutulan
reaksiyon karisimindan ¢oken madde stizilerek alindi. Elde edilen kati madde DM SO-su
(1:1)’dan birkag kez kristallendirilerek saflastirildi, vakumda CaCl> Uzerinden kurutuldu ve
94 bilesigi olarak tammlandi.

Verim: 4.4 g (% 75), e.n: 248-249 °C

IR Spektrumu, Ek Sekil 85
H-NMR Spektrumu, Ek Sekil 86
3C-NMR Spektrumu, Ek Sekil 87
MS (ESI): m/z (%) Ek Sekil 88

2.23. 2-{4-[2-(1H-Indol-3-il)etil]-3-(4-metilbenzil)-5-okso-4,5-dihidro-1H-1,2,4-
triazol-1-il} -V -(piridin-2-ilmetiliden)asetohidrazid (95)

Yuvarlak dipli bir balon icinde bulunan 80 bilesi ginin (4.04 g, 0.01 ma) 50 ml etanol
icindeki ¢ozeltisi Uzerine ekivalent miktarda piridin-2-karbaldehit (1.07 g, 0.01 mol) ilave
edilerek karisim geri sogutucu atinda 2 saat kaynatildi. Oda scakligina sogutulan
reaksiyon karigimindan ¢oken madde stizillerek alindi. Elde edilen kat1 madde DM SO-su
(1:1)’ dan birkag kez kristallendirilerek saflastirildi, vakumda CaCl, Uzerinden kurutuldu ve
95 bilesi gi olarak tammlandi.

Verim: 4.04 g (% 90), en: 244-245 °C

IR Spektrumu, Ek Sekil 89
'H-NMR Spektrumu, Ek Sekil 90
3C-NMR Spektrumu, Ek Sekil 91

MS (ESI): m/z (%) Ek Sekil 92
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2.24. 2-{4-[2-(1 H-Indo}-3-il)etil]-3-(4-metilbenzil)-5-okso-4,5-dihidro-1H-1,2,4-
triazol-1-il}-V' -(pirrol-2-ilmetiliden)asetohidrazid (96)

Yuvarlak dipli bir balon igcinde bulunan 80 bilesiginin (4.04 g, 0.01 mol) 50 ml etanol
icindeki ¢ozeltisi Uzerine ekivalent miktarda pirol-2-karbaldehit (0.95 g, 0.01 mol) ilave
edilerek karisim geri sogutucu atinda 2 saat kaynatildi. Oda sicakligina sogutulan
reaksiyon karisimindan ¢oken madde siiziilerek alindi. Elde edilen kati madde DM SO-su
(1:1)’dan birkag kez kristallendirilerek saflastirildi, vakumda CaCl> Uzerinden kurutuldu ve
96 bilesi gi olarak tammlandi.

Verim: 4.21 g (% 88), e.n: 238-239 °C

IR Spektrumu, Ek Sekil 93
H-NMR Spektrumu, Ek Sekil 94
3C-NMR Spektrumu, Ek Sekil 95
MS (ESI): m/z (%) Ek Sekil 96

2.25. 2-{4-[2-(1H-Indol-3-il)etil]-3-(4-klorobenzil)-5-okso-4,5-dihidro-1H-1,2,4-
triazol-1-il}-V'-(2-hidroksifenilmetiliden)asetohidrazid (97)

Yuvarlak dipli bir balonicinde bulunan 81 bilesi ginin (4.24 g, 0.01 mol) 50 ml etanol
icindeki ¢ozeltisi Uzerine ekivalent miktarda 2-hidroksibenzadehit (1.14 g, 0.01 mol) ilave
edilerek karisim geri sogutucu atinda 2 saat kaynatildi. Oda sicakligina sogutulan
reaksiyon karigimindan ¢oken madde stizilerek alindi. Elde edilen kat1 madde DM SO-su
(1:1)’ dan birkag kez kristallendirilerek saflastirildi, vakumda CaCl, Uzerinden kurutuldu ve
97 bilesigi olarak tammland:.

Verim: 3.76 g (% 71), en: 250-251 °C

IR Spektrumu, Ek Sekil 97
'H-NMR Spektrumu, Ek Sekil 98
3C-NMR Spektrumu, Ek Sekil 99

MS (ESI): m/z (%) Ek Sekil 100
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2.26. 2-{4-[2-(1H-Indo}-3-il)etil]-3-(4-klorobenzil)-5-okso-4,5-dihidro-1H-1,2,4-
triazol-1-il}-V'-(fenilmetiliden)asetohidrazid (98)

Yuvarlak dipli bir balon iginde bulunan 81 bilesiginin (4.24 g, 0.01 mol) 50 ml etanol
icindeki cozeltis Uzerine ekivalent miktarda benzaldehit (1.06 g, 0.01 mol) ilave edilerek
karisim geri sogutucu atinda 2 saat kaynatildi. Oda sicakligina sogutulan reaksiyon
karisimindan ¢oken madde slzilerek alindi. Elde edilen kati madde DM SO-su (1:1)’dan

birkag kez kristallendirilerek saflastirilch, vakumda CaCl, Uzerinden kurutuldu ve 98
bilesi gi olarak tammlandi.

Verim: 3.59 g (% 70), e.n: 245-246 °C

IR Spektrumu, Ek Sekil 101
H-NMR Spektrumu, Ek Sekil 102
3C-NMR Spektrumu, Ek Sekil 103
MS (ESI): m/z (%) Ek Sekil 104

2.27. 2-{4-[2-(1 H-Indo}-3-il)etil]-3-(4-klorobenzil)-5-okso-4,5-dihidro-1H-1,2,4-
triazol-1-il}-V'-(2,6-diklorofenilmetiliden)asetohidrazid (99)

Yuvarlak dipli bir balon icinde bulunan 81 bilesi ginin (4.24 g, 0.01 mol) 50 ml etanol
icindeki ¢ozeltis Uzerine ekivalent miktarda 2,6-diklorobenzaldehit (1.75 g, 0.01 mol)
ilave edilerek kansim geri sogutucu atinda 2 saat kaynatildi. Oda scakligina sogutulan
reaksiyon karigimindan ¢oken madde stizilerek alindi. Elde edilen kat1 madde DM SO-su
(1:1)’ dan birkag kez kristallendirilerek saflastirildi, vakumda CaCl, Uzerinden kurutuldu ve
99 bilesigi olarak tammland:.

Verim: 4.89 g (% 84), en: 114-116 °C

IR Spektrumu, Ek Sekil 105
'H-NMR Spektrumu, Ek Sekil 106
3C-NMR Spektrumu, Ek Sekil 107

MS (ESI): m/z (%) Ek Sekil 108
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2.28. 2-{4-[2-(1H-Indo}-3-il)etil]-3-(4-klorobenzil)-5-okso-4,5-dihidro-1H-1,2,4-
triazol-1-il}-V' -(pirrol-2-ilmetiliden)asetohidrazid (100)

Yuvarlak dipli bir balon iginde bulunan 81 bilesi ginin (4.24 g, 0.01 mol) 50 ml etanol
icindeki cozeltisi Uzerine ekivalent miktarda pirrol-2-karbaldehit (0.95 g, 0.01 mol) ilave
edilerek karisim geri sogutucu altinda 2 saat kaynatildi. Oda sicakligina sogutulan
reaksiyon karisimindan ¢oken madde siiziilerek aindi. Elde edilen kati madde DM SO-su

(1:1)’dan birkag kez kristallendirilerek saflastirildi, vakumda CaCl> Uzerinden kurutuldu ve
100 bilesi gi olarak tammlandi.

Verim: 4.32 g (% 80), e.n: 212-213°C

IR Spektrumu, Ek Sekil 109
H-NMR Spektrumu, Ek Sekil 110
1BC-NMR Spektrumu, Ek Sekil 111
MS (ESI): m/z (%) Ek Sekil 112

2.29. 2-|4-Amino-3-(4-klorofenil)-5-okso-4,5-dihidro-1H-1,2,4-triazol-1-il]-/V'-
[(2-fenilhidrazinil)karbonotioil]asetohidrazid (101)

Yuvarlak dipli bir balon icinde bulunan 79 bilesiginin (2.82 g, 0.01 mol) mutlak
etanol icindeki ¢ozeltisine fenilizotiyosyanat (1.35 g, 0.01 mol) ilave edildi ve karisim
nemden korunarak 4 saat geri sogutucu atinda kaynatildi. Bu siire sonunda reaksiyon
kansimi sogutuldu. Elde edilen ham Urdn sizuldd, etanolden kristallendirilerek
saflastirildi, vakumda CaCl, Uzerinden kurutuldu ve 101 bilesi gi olarak tanimlandi.

Verim: 3.77 g (% 91), en: 192-193 °C

IR Spektrumu, Ek Sekil 113
H-NMR Spektrumu, Ek Sekil 114
3C-NMR Spektrumu, Ek Sekil 115
MS (ESI): m/z (%) Ek Sekil 116

2.30. 2-{4-[2-(1 H-Indo}-3-il)etil]-3-(4-metilbenzil-5-0kso-4,5-dihidro-1H-1,2,4-
triazol-1-il}-V'-[(2-fenilhidrazinil)karbonotioil|asetohidrazid (102)

Yuvarlak dipli bir balon iginde bulunan 80 bilesiginin (4.04 g, 0.01 mol) mutlak
etanol icindeki cozeltisine fenilizotiyosyanat (1.35 g, 0.01 mol) ilave edildi ve karisim
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nemden korunarak 4 saat geri sogutucu altinda kaynatildi. Bu slire sonunda reaksiyon
karisim: sogutuldu. Elde edilen ham Grin slzdldd, etanolden kristallendirilerek
saflastirildi, vakumda CaCl» tizerinden kurutuldu ve 102 bilesi gi olarak tanimlandi.

Verim: 5.09 g (% 92), en: 182-183 °C

IR Spektrumu, Ek Sekil 117
'H-NMR Spektrumu, Ek Sekil 118
3C-NMR Spektrumu, Ek Sekil 119
MS (ESI): m/z (%) Ek Sekil 120

2.31. 2-{4-[2-(1H-Indol-3-il)etil]-3-(4-klorobenzil-5-okso-4,5-dihidro-1H-1,2,4-
triazol-1-il}-V'-[(2-fenilhidrazinil)karbonotioil]asetohidrazid (103)

Yuvarlak dipli bir balon icinde bulunan 81 bhilesiginin (4.24 g, 0.01 mol) mutlak
etanol icindeki cozeltisine fenilizotiyosyanat (1.35 g, 0.01 mol) ilave edildi ve karisim
nemden korunarak 4 saat geri sogutucu altinda kaynatildi. Bu slire sonunda reaksiyon
kansimi  sogutuldu. Elde edilen ham Grdn sizuldd, etanolden kristallendirilerek
saflastinldi, vakumda CaCl, Uzerinden kurutuldu ve 103 bilesi gi olarak tanimlandi.

Verim: 2.63 g (% 90), en: 172-173°C

IR Spektrumu, Ek Sekil 121
'H-NMR Spektrumu, Ek Sekil 122
C-NMR Spektrumu, Ek Sekil 123
MS (ESI): m/z (%) Ek Sekil 124

2.32. 4-Amino-5-4-klorofenil)-2-[(4-fenil-5-sulfanil-4 H-1,2,4-triazol-3-il)metil ]-
2,4-dihidro-3H-1,2,4-triazol-3-on (104)

Yuvarlak dipli bir balon icinde bulunan 101 bilesiginin (4.17 g, 0.01 mol) mutlak
etanol icindeki ¢ozeltisine sodyum hidroksitin (0.4 g, 0.01 mol) sudaki cozeltisi ilave
edildikten sonra karisim 5 saat geri sogutucu atinda kaynatildi. Bu slire sonunda balon
iceriginin pH'1 seyreltik HCI ile 4 yapildiktan sonra karistm bir gece buzlukta bekletildi.
Reaksiyon karisimindan ayrilan beyaz ¢okelek stizildi, su ile birkag kez yikandi, alkol-su
(1:1) kanstmindan kristallendirilerek saflastirildi, vakumda CaCl, Uzerinden kurutuldu ve
104 bilesi gi olarak tanimlandh.
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Verim: 3.70 g (% 93), en: 177-178 °C

IR Spektrumu, Ek Sekil 125
'H-NMR Spektrumu, Ek Sekil 126
3C-NMR Spektrumu, Ek Sekil 127
MS (ESI): m/z (%) Ek Sekil 128

2.33. 4-Amino-5+(4-metilbenzil)-2-|(4-fenil-5-sulfanil-4 H-1,2,4-triazol-3-il)metil | -
2,4-dihidro-3H-1,2,4-triazol-3-on (105)

Yuvarlak dipli bir balon icinde bulunan 102 bilesiginin (5.39 g, 0.01 mol) mutlak
etanol icindeki ¢ozeltisine sodyum hidroksitin (0.4 g, 0.01 mol) sudaki cozeltisi ilave
edildikten sonra karisim 5 saat geri sogutucu atinda kaynatildi. Bu slire sonunda balon
iceriginin pH'1 seyreltik HCI ile 4 yapildiktan sonra karistm bir gece buzlukta bekletildi.
Reaksiyon karisimindan ayrilan beyaz ¢okelek stizildu, su ile birkag kez yikandi, alkol-su
(2:1) kartstmindan kristallendirilerek saflastirilci, vakumda CaCl, Gzerinden kurutuldu ve
105 bilesi gi olarak tamimlandh.

Verim: 4.27 g (% 82), en: 185-186 °C

IR Spektrumu, Ek Sekil 129
'H-NMR Spektrumu, Ek Sekil 130
3C-NMR Spektrumu, Ek Sekil 131
MS (ESI): m/z (%) Ek Sekil 132

2.34. 4-amino-5-(4-klorofenil)-2-{[S-(fenilamino)-1,3,4-tiyadiazol-2-il| metil } -2,4-
dihidro-3H-1,2,4-triazol-3-on (106)

Manyetik karistirict tzerinde buz banyosunda yuvarlak dipli bir balon i¢inde bulunan
101 bilesiginin (4.17 g, 0.01 mol) Uzerine derisik H2SO4 (26.6 ml, 001 mol) damla damla
ve kanstirlarak ilave edildi. Bir saat oda sicakliginda karistinldiktan sonra buzlu suya
dokuldi ve seyreltik NH3 ile pH’'1 8 yapildi. Karisim bir gece buzlukta bekletildi.
Reaksiyon kansinundan ayrilan beyaz ¢cokelek stizildi. Elde edilen beyaz ¢okelek stiztldd,

su ile birkag kez yikandi, akolden kristalendirilerek saflastirildi, vakumda CaCl»
Uzerinden kurutuldu ve 106 bilesigi olarak tammland:.

Verim: 3.60 g (% 92), en: 206-208 °C
IR Spektrumu, Ek Sekil 133
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'H-NMR Spektrumu, Ek Sekil 134
1BC-NMR Spektrumu, Ek Sekil 135
MS (ESI): m/z (%) Ek Sekil 136

2.35. 4-[2-(1H-Indol-3-yl)etil]-5-(4-klorobenzil)-2-{[5-(fenilamino)-1,3.4-
tiyadiazol-2-il|metil}-2,4-dihidro-3H-1,2,4-triazol-3-on (107)

Manyetik karistirict tzerinde buz banyosunda yuvarlak dipli bir balon iginde bulunan
103 bilesiginin (5.60 g, 0.01 mol) Gzerine derisik H,SO,4 (26.6 ml, 001 mol) damla damla
ve kanstirlarak ilave edildi. Bir saat oda sicakliginda karistinldiktan sonra buzlu suya
dokuldi ve seyreltik NHz ile pH'1 8 yapildi. Karisim bir gece buzlukta bekletildi.
Reaksiyon kansimnundan ayrilan beyaz ¢okelek stiziildu, su ile birkag kez yikand:, aseton-su
(1:1) kartstmindan kristallendirilerek saflastirilci, vakumda CaCl, Gzerinden kurutuldu ve
107 bilesigi olarak tammlandi.

Verim: 3.44 g (% 61), en: 224-225°C

IR Spektrumu, Ek Sekil 137
'H-NMR Spektrumu, Ek Sekil 138
1BC-NMR Spektrumu, Ek Sekil 139
MS (ESI): m/z (%) Ek Sekil 140

2.36. 4-Amino-5-4-klorofenil)-2-{[S-(metilsulfanil)-4-fenil-4 H-1,2 ,4-triazol-3-
iljmetil}-2,4-dihidro-3H-1,2,4-triazol-3-on (108)

Yuvarlak dipli bir balon icinde bulunan 104 bilesiginin (4.13 g, 0.01 mol) etanol deki
cozeltisi Uzerine (0.23 g, 0.01 mol) metalik sodyuma mutlak etanol ilavesiyle hazirlanan
sodyum etoksit ¢ozeltisi ilavesi yapildi. Cozelti nemden korunarak oda sicakliginda 30
dakika kanistirildi ve Uzerine ekivalent mol metil iyodir (1.41 g, 001 mol) karistirilarak
ilave edildi. 4 saat reflaks islemi yapildi ve ¢ozicl ortamdan uzaklastirildi. Elde edilen
beyaz cokelek suzlldl, su ile yikandi, asetonrsu (1:1) kansimindan kristallendirilerek
saflagtirildi, vakumda CaCl» tizerinden kurutuldu ve 108 bilesi gi olarak tanimlandi.

Verim: 2.76 g (% 67), en: 145-148 °C

IR Spektrumu, Ek Sekil 141

'H-NMR Spektrumu, Ek Sekil 142
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1BC-NMR Spektrumu, Ek Sekil 143
MS (ESI): m/z (%) Ek Sekil 144

2.37. 4-Amino-5+(4-klorofenil)-2-{[5-(heptilsulfanil)-4-fenil-4 H-1,2 ,4-triazol-3-
iljmetil}-2,4-dihidro-3H-1,2,4-triazol-3-on (109)

Yuvarlak dipli bir balon iginde bulunan 104 bilesiginin (4.13 g, 0.01 mol) etanoldeki
¢ozeltisi Uzerine (0.23 g, 0.01 mol) metalik sodyuma mutlak etanol ilavesiyle hazirlanan
sodyum etoksit cozeltisi ilavesi yapildi. Cozelti nemden korunarak oda scakliginda 30
dakika karistirilch ve Uzerine ekivalent mol 1-bromoheptan (1.79 g, 001 mol) karistirilarak
ilave edildi. 4 saat reflaks islemi yapildi ve ¢oziicl ortamdan uzaklastirildi. Elde edilen
beyaz cokelek slzuldd, su ile yikandi, aseton-su (1:1) kansimindan kristallendirilerek
saflastirildi, vakumda CaCl» tzerinden kurutuldu ve 109 bilesi gi olarak tanimlandi.

Verim: 3.68 g (% 74), e.n: 107-108 °C

IR Spektrumu, Ek Sekil 145
H-NMR Spektrumu, Ek Sekil 146
3C-NMR Spektrumu, Ek Sekil 147
MS (ESI): m/z (%) Ek Sekil 148

2.38. 4-{(4-metoksifenil)metiliden]amino}-5-(4-klorofenil)-2-[(4-fenil-5-sulfanil-
4H-1,2,4-triazol-3 -il)metil]-2,4-dihidro-3H-1,2,4-triazol-3-on (110)

Yuvarlak dipli bir balon iginde bulunan 104 bilesiginin (3.99 g, 0.01 mol) 50 ml
etanol icindeki ¢ozeltisi Uzerine ekivalent miktarda 4-metoksibenzaldehit (1.2 ml, 0.01
mol) ve bir damla H,SO, ilave edilerek karisim geri sogutucu altinda 5 saat kaynatildi.
Sogutulan reaksiyon karisimindan ¢oken madde stizilerek aindi. Elde edilen kat1 madde
etanol-su (1:1)'dan birkagc kez kristallendirilerek saflastirildi, vakumda CaCl, Uzerinden
kurutuldu ve 110 bilesi gi olarak tanimlandh.

Verim: 4.29 g (% 83), en: 138-140°C

IR Spektrumu, Ek Sekil 149
'H-NMR Spektrumu, Ek Sekil 150
BC-NMR Spektrumu, Ek Sekil 151

MS (ESI): m/z (%) Ek Sekil 152
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2.39. 4-[2-(1H-Indol-34l)etil]-5-(4-metilbenzil)-2-[ (4-amino-5-sulfanil-4 H-1,2,4-
triazol-3-il)metil]-2,4-dihidro-3H-1,2,4-triazol-3-on (111)

Yuvarlak dipli bir balon i¢inde bulunan 83 hilesiginin (4.46 g, 0.01 mol) 50 ml etil
alkol icindeki cozeltisi Uzerine Ug ekivalent mol hidrazin hidrat ilave edilerek karisim geri
sogutucu altinda iki saat kaynatilch ve oda sicakliginda U¢ saat karistirildi. Ayransi
gbrinuimdeki madde su ilavesiyle ¢okturuldi ve agik pembe renkli kristaler elde edildi.
Elde edilen agik agik pembe kat1 madde etanol-su (1:4)’ dan birkag kez kristallendirilerek
saflagtirildi, vakumda CaCl, tizerinden kurutuldu ve 111 bilesi gi olarak tanimlandi.

Verim: 3.17 g (% 69), e.n: 182-184 °C

IR Spektrumu, Ek Sekil 153
H-NMR Spektrumu, Ek Sekil 154
3C-NMR Spektrumu, Ek Sekil 155
MS (ESI): m/z (%) Ek Sekil 156

2.40. 4-[2-(1H-Indol-3-il)etil]-5-(4-klorobenzil)-2-[(4-amino-5-sulfanil-4 H-1,2,4-
triazol-3-il)metil]-2,4-dihidro-3H-1,2,4-triazol-3-on (112)

Yuvarlak dipli bir balon icinde bulunan 84 bilesiginin (4.66 g, 0.01 mol) 50 ml etil
alkol icindeki cozeltis Uzerine Ug ekivalent mol hidrazin hidrat ilave edilerek karisim geri
sogutucu altinda 2 saat geri sogutucu atinda kaynatildi. Bunu takiben oda sicakligina
sogutulan reaksiyon karisimu ¢ saat de oda sicakliginda karistirildi. Emilsiyon haline
donusen reaksiyon karisimi su ilavesiyle coktirildi. Elde edilen kati madde etanol-su
(1:4)’' dan birkag kez kristallendirilerek saflastirildi, vakumda CaCl> Uzerinden kurutuldu ve
112 bilesigi olarak tammlandi.

Verim: 3.74 g (% 78), e.n: 183-184 °C

IR Spektrumu, Ek Sekil 157
'H-NMR Spektrumu, Ek Sekil 158
3C-NMR Spektrumu, Ek Sekil 159

MS (ESI): m/z (%) Ek Sekil 160



2.41. N'-(4-bromofenilsulfonil)-2-{4-|2-(1 H-indol-3-il)etil]-3-(4-metilbenzil)-5-
0kso-4,5-dihidro-1H-1,2,4-triazol-1-il}asetohidrazid (113)

Yuvarlak dipli bir balon icinde bulunan 80 bilesiginin (4.04 g, 0.01 mol) 50 ml
tetrahidrofuran icindeki ¢ozdtis Uzerine ekivalent mol 4-bromobenzenstilfonilklorir (3.56
g, 0.01 mal) ve ekivalent mol trietilamin (1.37 ml, 0.01 mol) ilave edilerek karisim geri
sogutucu atinda 4 saat kaynatildi. Sogutulan reaksiyon karisimindan ¢oken madde
stizuldi. Su ile birkag kez yikandi. Elde edilen kati madde etanol-su (1:1)' dan birkag kez
kristallendirilerek saflastirildi, vakumda CaCl, tizerinden kurutuldu ve 113 bilesi gi olarak

tanmmlandh.
Verim: 4.98 g (% 80), en: 175-177 °C
IR Spektrumu, Ek Sekil 161
'H-NMR Spektrumu, Ek Sekil 162
¥C-NMR Spektrumu, Ek Sekil 163
MS (ESI): m/z (%) Ek Sekil 164

2.42. N'-(4-Kklorofenilsulfonil)-2-{4-[2-(1 H-indol-3-il)etil] -3 -(4-metilbenzil)-5-
0kso-4,5-dihidro-1H-1,2,4-triazol-1-il}asetohidrazid (114)

Yuvarlak dipli bir balon icinde bulunan 80 bilesiginin (4.04 g, 0.01 mol) 50 ml
tetrahidrofuran icindeki ¢ozeltisi lizerine ekivalent mol 4-klorobenzenstilfonilklorir (2.12
g, 0.01 mol) ve ekivalent mol trietilamin (1.34 ml, 0.01 mol) ilave edilerek karisim geri
sogutucu atinda 4 saat kaynatildi. Sogutulan reaksiyon karisimindan ¢oken madde
stizuldd. Su ile birkag kez yikandi. Elde edilen kati madde etanol-su (1:1)' dan birkag kez
kristdlendirilerek saflastirildi, vakumda CaCl, tizerinden kurutuldu ve 114 bilesi gi olarak

tarumlandh.
Verim: 4.80 g (% 83), e.n: 203-205 °C
IR Spektrumu, Ek Sekil 165
'H-NMR Spektrumu, Ek Sekil 166
C-NMR Spektrumu, Ek Sekil 167

MS (ESI): m/z (%) Ek Sekil 168
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2.43. N'-(4-Bromofenilsulfonil)-2-{4-[2«(1H-indol-3-il)etil]-3-(4-klorobenzil)-5-
okso-4,5-dihidro-1H-1,2,4-triazol-1-il}asetohidrazid (115)

Yuvarlak dipli bir balon iginde bulunan 81 hilesiginin (4.24 g, 0.01 mol) 50 ml
tetrahidrofuran icindeki ¢ozeltisi Uzerine ekivalent mol 4-bromobenzenstilfonilklorir (3.56
g, 0.01 mol) ve ekivaent mol trietilamin (1.34 ml, 0.01 mol) ilave edilerek karisim geri
sogutucu atinda 4 saat kaynatildi. Sogutulan reaksiyon karisimindan ¢oken madde
stizaldi. Su ile birkag kez yikandi. Elde edilen kati madde etanol-su (1:1)' dan birkag kez
kristallendirilerek saflastirildi, vakumda CaCl, tizerinden kurutuldu ve 115 bilesi gi olarak

tarmmlandh.
Verim: 5.01 g (% 78), en: 185-187 °C
IR Spektrumu, Ek Sekil 169
'H-NMR Spektrumu, Ek Sekil 170
3C-NMR Spektrumu, Ek Sekil 171
MS (ESI): m/z (%) Ek Sekil 172

2.44. Antimikrobiyal Aktivite Calismalan

2.44.1. Materyal ve Metod

Calismada kullanilan ve asagida verilen tim mikroorganizmaar Hifzissihha Refik
Saydam Enstitisi' nden (Ankara) saglanmistir. Bakteri olarak Escherichia coli ATCC
35218, Klebsiella pneumoniae ATCC 13883, Yersinia pseudotuberculosis ATCC 911,
Enterobacter aerogenes ATCC 13048, Psedomonas aeruginosa ATCC 10145,
Staphylococcus aureus ATCC 25923, Enterococcus faecalis ATCC 29212, Bacillus
Cereus 709 Roma, maya olarak Candida tropicalis ATCC 13803 ve Candida albicans
ATCC 60193 suslart kullamldi. Kimyasallar 10 mg/mL konsantrasyonlarinda DM SO’ da

coziildil,

2.44.2. Agar Kuyucuk Difiizyon Yontemi

Kimyasallarin antimikrobiyal aktivitelerinin olcilmesinde agar kuyucuk diflizyon
yontemi kullarilch [77, 78]. Test edilecek bakterilerin bir gecelik kilturlerinden Muellen
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Hinton sivi besiyeri icinde (MHB) (Difco, Detroit, MI), yaklasik olarak 10° cfu/mL (koloni
olusturan birim = colony forming unit) olacak sekilde diltisyonlar: hazirlandi. Onceden
hazirlanmis MH agar besiyeri Uzerine ekimler yapildi. Mayaar igin maya ekstreli sivi
besiyeri (YE) (Difco, Detroit, MI) kullamlarak 107 cfu/mL olacak sekilde diltisyonlar
hazirlandi ve 6nceden hazirlanmis Poteto Dextrose agar (PDA) (Difco, Detroit, MI)
besiyerine ekildi. Ekimleri tamamlanan besiyerleri Uzerinde, steril cam boru yarcimi ile 2
cm araiklarda, 5 mm capinda kuyucuklar acildi. Her bir kuyucuga kimyasal stok
¢ozeltilerden 500 pg/50 mL olacak sekilde damlatilch. Bakteri ihtiva eden petriler 24 saat,
maya ihtiva eden petriler 48 saat 35 °C’ de inkiibe edildiler. inkiibasyondan sonra bir cetvel
yardimiyla Uremenin engellendig zon caplar Olclldi. Standart kontrol ilag olarak
bakteriler icin Ampisilin (10 pg), mayalar icin fluconazole (5 pg) ve standart ¢ozicl
kontrol i olarak DM SO kullanild1.

2.44.3. Misel Gelisiminin Inhibisyon Deneyi

Misel gelisimi inhibisyon testi icin, Patates dekstroz agar (PDA) besiyerinde bir hafta
30 °C’'de uretilmis Aspergillus niger RSKK 4017 susu kullanildi. PDA besiyeri hazirlamp
otoklav edildikten sonra 48 °C’'ye sogutuldu ve 500 pg/mL miktarinda madde miktar:
icerecek sekilde 3 mL PDA ile karistirilip 3 mm ¢apl1 petri kaplarina tevzi edildi [79, 80].
Besiyerleri donduktan sonra 5 mm c¢apli silindir delici yardimiyla steril kosullarda petri
ortasindan agar blok kesildi. Her bir kimyasala ayni islem yapildi. Ayn delici yardimiyla
bir haftalik Aspergillus niger kiltUriinde bloklar kesilerek dnceden agilan kimyasal icerikli
plaklarin igine yerlestirildi. Kultirler 5. glnden itibaren 1 hafta suresince 30 °C de
inkilbasyon takip edildi. Plakta kif gelisiminin 6nlenim miktarimn belirlenmesi ise,
kimyasal madde ve ¢oziicl icermeyen kontrol besiyeri ve yalniz ¢ozictl iceren (DM SO)

kontrol besiyerindeki kiflerin gelisimi ile kiyaslayarak belirlendi .

2.44.4. Minimal Inhibisyon Yontemi (MIC)

Antimikrobiyal aktivite belirlenmesinde minimal inhibisyon konsantrasyon (MIC)
belirleme yontemi kullaruldi. Bu amacgla kullanilan besiyerleri; bakteriler icin Mueller-
Hinton agar (MHA) ve svi (MHB) (H.7.3) (Difco, Detroit, MI), maya mantarlar: igin
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Yeast Nitrogen Base sivi (YNBB, pH 7.0) (Difco, Detroit, MI) ve Patates dekstroz agar
(PDA) (Difco, Detroit, M1) kullanildi. Test icin kullamlan bakteriler MHA, mayaar ise
PDA besiyerlerinde bir gecelik taze kulturleri hazirlandi. NCCLS standartlarinin belirledigi
yonteme gore minimal inhibisyon konsantrasyon testi uygulandi [77, 78]. MIC degeri,
mikrodilUsyon kuyucuklarindaki mikroorganizmanin tUremesi tamamen engellenmis ve
ciplak gozle belirlenebilen en distk antimikrobik madde konsantrasyonu pg/mL cinsinden
belirlendi. Standard kontrol ilag olarak bakteriler icin ampisilin, mayalar i¢in flukonazol ve
standart ¢oziict kontrol G olarak dadimetil stilfoksit (DM SO) kullanildi.



3. BULGULAR

Sentezlenen tumu orijinal nitelikte olan bilesiklerin  yap aydinlatiimalarim
gerceklestirmek Uzere IR, *H NMR, ¥C NMR ve kiitle spektrumlar kaydedilmistir.
Spektrumlara iliskin olarak elde edilen spektral veriler bilesiklerin kodlarinin hemen
altinda verilmistir. Timu kat: formda elde edilen orijinal bilesiklerin IR spektrumlari KBr
tabletleri halinde alinmustir. Sentezlenen bilesiklerin ¢dzinurluk problemleri nedeniyle
NMR spektrumlart DM SO-dg’ da alinmistir. *H NMR spektrumlarinda DM SO-ds’ dan ileri
gelen metil pikleri 2.45-2.63 ppm civarinda, su pikleri ise 3.30-3.45 ppm araiginda
gbzlenmistir. NMR spektrumlarinda standart kimyasal kayma degeri olarak doétoro
¢Ozuculerde kullanilan TM S (tetrametilsilan) esas alinmstir.

Sentezlenen tum bilesiklereiliskin IR, *H NMR, *C NMR/ APT ve kitle spektrum
verileri madde kodlarinin yaninda verilmistir.

Tablo 1. 71, 74 ve 75 Nolu bilesiklerin agik formull
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71 Nolu hilesik: IR (KBr, v, cm®): 3156 (NH), 1712 (C=0), 1578 (C=N), 1235 (C-
0); 'H NMR (DM SO-dg) § (ppm): 7.50-7.63 (m, 5H, ar-H), 7.78-7.94 (m, 4H, ar-H), 9.66
(s, N=CH), 12.46 (s, NH); *C NMR (DMSO-ds) & (ppm): arC: [126.11 (C), 128.63 (2C),
129.21 (2C), 129.80 (2C), 130.36 (2C), 132.44 (C), 133.92 (C), 135.57 (C)], 144.33
(triazol C-5), 151.97 (triazol C-3), 157.17 (N=CH); MS (ESI): m/z (%) 300 (M+2, 10), 271
(100).
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74 Nolu bilesik: IR (KBr, v, cm®): 3301 (2NH), 1719 (C=0), 1590 (C=N); *H NMR
(DMSO-dg) & (ppm): 2.25 (s, 3H, CHs), 2.75 (t, 2H, trp-CH,, j=7.6 Hz), 3.46 (s, 2H,
benzil-CH,), 3.60 (t, 2H, trp-CHa, j=7.6 Hz), 6.89-6.98 (m, 3H, ar-H), 7.04-7.12 (m, 4H,
ar-H), 7.35 (m, 2H, ar-H), 10.90 (s,1H, trp-NH), 11.52 (s, 1H, triazol-NH); 3C NMR
(DMSO-dg) & (ppm): 21.29 (CHs), 24.78 (trp-CH,), 31.62 (benzil-CH,), 42.12 (trp-CH,),
ar-C:[ 111.10 (C), 112.22 (CH), 118.76 (CH), 119.16 (CH), 121.85 (CH), 123.86 (CH),
127.64 (C), 129.06 (2CH), 129.86 (2CH), 132.87 (C), 136.66 (C), 136.89 (C)], 147.11
(triazol C-5), 155.87 (triazol C-3); MS (ESI): m/z (%) 333 (M+1, 20), 355 (M+Na", 100),
229 (28), 144 (gtilindol, 100).

75 Nolu bilesik: IR (KBr, v, cm™): 3322, 3173 (2NH), 1705 (C=0), 1578 (C=N); 'H
NMR (DMSO-dg) & (ppm): 2.81 (t, 2H, trp-CH,, j=6.4 Hz), 3.51 (s, 2H, benzil-CH,), 3.66
(t, 2H, trp-CH,, j=6.4 Hz), 6.95-7.13 (m, 5H, ar-H), 7.32-7.41 (m, 4H, ar-H), 10.93 (s, 1H,
trp-NH), 11.56 (s,1H, triazol-NH); *C NMR (DMSO-de) & (ppm): 24.82 (trp-CHy), 32.06
(benzil-CH>), 43.03 (trp-CH>), ar-C:[ 111.94 (C), 113.11 (CH), 119.57 (CH), 120.09 (CH),
122.73 (CH), 124.80 (CH), 128.51 (C), 130.02 (2CH), 132.09 (2CH), 133.11 (C), 135.82
(C), 137.74 (C)], 147.58 (triazol C-5), 156.66 (triazol C-3); MS (ESI): m/z (%) 353 (M+1,
6), 254 (20), 222 (22), 153 (189), 144 (etilindol, 100).

Tablo 2. 76-78 Nolu bilesiklerin acik formalt
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76 Nolu bilesik: IR (KBr, v, cm™): 1742 (ester C=0), 1714 (triazol C=0), 1579
(C=N), 1230 (C-0); 'H NMR (DMSO-de) & (ppm): 1.23 (t, 3H, CH3 j= 7.0 Hz ), 4.18 (k,
2H, CH,CHg, j= 7.0 Hz), 4.77 (s, 2H, NCH,), 7.48-7.65 (m, 5H, ar-H), 7.81-7.95 (m, 4H,
ar-H), 9.62 (s, N=CH); *C NMR (DMSO-dg) & (ppm): 15.81 (CH;), 48.65 (CH,), 63.18
(CHy), arC: [126.51 (C), 129.91 (2C), 130.65 (2C), 130.92 (2C), 132.43 (2C), 133.77 (C),
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134.75 (C), 137.14 (C)], 144.70 (triazol C-5), 151.54 (triazol C-3), 159.24 (N=CH), 169.28
(ester C=0); MS (ESI): m/z (%) 407 (M+Na, 100), 409 (40), 303 (22).

77 Nolu bilesik: IR (KBr, v, cm™): 3391 (NH), 2989, 2923 (CH,), 1735 (ester C=0),
1716 (triazol C=0), 1581 (C=N); 'H NMR (DMSO-de) & (ppm): 1.22 (t, 3H, CH2CHg, J=
6.8 Hz), 2.25 (s, 3H, CHy), 2.78 (t, 2H, trp-CH,, J= 6.2 Hz), 3.40 (s, 2H, benzil-CH.,), 3.66
(t, 2H, trp-CH2, J= 6.2 Hz), 4.17 (q, 2H, CH,CH3, J= 6.8 Hz), 4.57 (s, 2H, NCH>), 6.85
6.88 (M, 2H, ar-H), 6.99-7.11 (m, 5H, ar-H), 7.34-7.43 (m, 2H, ar-H), 10.93 (s, 1H, trp-
NH); C NMR (DMSO-dg) & (ppm): 14.72 (ester CH5), 21.28 (p-tolil CH3), 24.58 (irp-
CH,), 31.25 (benzil-CH,), 42.77 (trp-CH,), 46.88 (OCH,), 61.81 (NCH,), ar-C:[110.85
(C), 112.22 (CH), 118.77 (CH), 119.23 (CH), 121.89 (CH), 124.02 (CH), 127.55 (C),
129.05 (2CH), 129.87 (2CH), 132.41 (C), 136.78 (C), 136.90 (C)], 146.63 (triazol C-5),
154.49 (triazol C-3), 168.71 (C=0); MS (ESI): m/z (%) 419 (M, 20), 420 (M+1, 10), 461
(M+Na’, 100), 276 (14), 144 (etilindol, 100).

78 Nolu bilesik: IR (KBr, v, cm™): 3390 (NH), 1736 (ester C=0), 1716 (triazol
C=0), 1581 (C=N); 'H NMR (DMSO-dg) & (ppm): 1.21 (t, 3H, CH,CH,, j=6.8 Hz), 2.82
(t, 2H, trp-CHo, j=7.2 HZ), 3.45 (s, 2H, benzil-CHy), 3.69 (t, 2H, trp-CHy, j=7.2 Hz), 4.14
(0, 2H, CH,CHgs, j=6.8 Hz), 4.55 (s, 2H, NCH>), 6.94-7.13 (m, 5H, ar-H), 7.32-7.42 (m,
4H, ar-H), 10.94 (s, 1H, trp-NH); *C NMR (DM SO-dg) & (ppm): 14.72 (ester CHs), 24.60
(trp-CH,), 30.84 (benzil-CH,), 42.82 (trp-CH,), 46.89 (OCH,), 61.82 (NCH,), ar-C:
[110.83 (C), 112.23 (CH), 118.74 (CH), 119.29 (CH), 121.91 (CH), 124.07 (CH), 127.55
(C), 129.18 (2CH), 131.19 (2CH), 132.36 (C), 134.46 (C), 136.88 (C)], 146.25 (triazol C-
5), 154.39 (triazol C-3), 168.66 (C=0); MS (ESI): m/z (%) 439 (M+1, 20), 440 (M+2), 461
(M+Na, 98), 357 (22), 188 (32), 144 (etilindol, 65), 129 (58), 121 (40).

Tablo 3. 79-81 Nolu bilesiklerin agik formal i
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79 Nolu bilesik: IR (KBr, v, cm™): 3302, 3213 (NH+2NH,), 1717 (triazol C=0),
1668 (amit C=0), 1577 (C=N); *H NMR (DM SO-d;) & (ppm): 4.29 (s, 2H, NCH,), 4.35 (s,
2H, NHNH>), 5.54 (s, 2H, NHy), 7.54-7.58 (d, 2H, ar-H, j=8.2 Hz ), 7.99-8.03 (d, 2H, ar-
H, /=8.6 Hz), 9.26 (s, NHNH>); *C NMR (DMSO-de) & (ppm): 46.59 (CH>), arC: [125.36
(C), 128.40 (2CH), 128.89 (2CH), 134.51 (C)], 143.57 (triazol C-5), 153.52 (triazol C-3),
165.62 (C=0) ; MS (ESI): m/z (%) 282 (M", 10), 283 (M+1, 24), 305 (M+Na, 100), 273
(34), 229 (48).

80 Nolu bilesik: IR (KBr, v, cm™): 3307, 3049 (2NH + NH,), 1714 (triazol -C=0),
1695 (hidrazit -C=0), 1580 (C=N); 'H NMR (DM SO-dq) & (ppm): 2.25 (s, 3H, CH3), 2.78
(t, 2H, CHa, j= 6.6 Hz), 3.43 (s, 2H, CH>), 3.63 (t, 2H, CH,, j= 6.6 Hz), 4.27 (S, 2H, CH>),
4.31 (s, 2H, NH,), 6.87-6.91 (m, 2H, ar-H), 6.99-7.12 (m, 5H, ar-H), 7.34-7.41 (m, 2H, ar-
H), 9.25 (bs,1H, NH), 10.92 (s,1H, NH); ¥*C NMR (DMSO-dg) & (ppm): 21.31 (CHs),
24.62 (trp-CHy), 31.38 (benzil-CHy), 42.77 (trp-CHy), 46.79 (NCH>), ar-C: [110.93 (C),
112.22 (CH), 118.78 (CH), 119.21 (CH), 121.87 (CH), 124.05 (CH), 127.57 (C), 129.14
(2CH), 129.85 (2C), 132.52 (C), 136.73 (C), 136.88 (C)], 146.25 (triazol C-5), 154.64
(triazol C-3), 166.84 (C=0); MS (ESI): m/z (%) 405 (M+1, 32), 427 (M+Na', 100), 357
(18), 229 (80), 144 (etilindol, 10).

81 Nolu bilesik: IR (KBr, v, cml): 3298, 3181 (2NH + NH,), 1704 (triazol-C=0),
1677 (hidrazit -C=0), 1573 (C=N); 'H NMR (DMSO-dg) 5 (ppm): 2.82 (t, 2H, CH,, j=6.4
Hz), 3.48 (s, 2H, CHy), 3.67 (t, 2H, CH2, j=6.4 Hz), 4.26 (s, 2H, CH), 4.30 (S, 2H, NH>),
6.99-7.09 (m, 5H, ar-H), 7.32-7.41 (m, 4H, ar-H), 9.23 (s, 1H, NH), 10.93 (s, 1H, NH); 3C
NMR (DMSO-dg) & (ppm): 23.86 (trp-CH,), 30.19 (benzil-CH,), 42.04 (trp-CH,), 46.05
(NCHy), ar-C:[110.14 (C), 111.48 (CH), 117.98 (CH), 118.53 (CH), 121.14 (CH), 123.34
(CH), 126.81 (C), 128.39 (2CH), 130.49 (2CH), 131.57 (CH), 133.81 (C), 136.10 (C)],
145.11 (triazol C-5), 153.82 (triazol C-3), 166.05 (C=0); MS (ESI): m/z (%) 425 (M+1,
12), 188 (20), 144 (etilindol, 100).
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Tablo 4. 82-84 Nolu bilesiklerin agik formal i
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82 Nolu bilesik: IR (KBr, v, cm™): 3323, 3203 (NH,), 1679(C=0), 1518 (C=N),
1164 (C=S); 'H NMR (DMSO-de) & (ppm): 5.18 (s, 2H, CHy), 5.63 (s, 2H, NH2), 7.55
7.59 (d, 2H, arH, j= 8.4 Hz), 7.98-8.02 (d, 2H, arH, j= 8.4 Hz), 14.65 (bs, 1H, SH); *C
NMR (DMSO-dg) & (ppm): 38.84-41.34 (DM SO-ds+ CH,), arC: [125.64 (C), 129.29 (2C),
130.06 (2C), 135.75 (C)], 145.53 (triazol C-5), 153.84 (triazol C-3), 159.58 (oksadiazol C-
2), 178.65 (oksadiazol C-5); MS (ESI): m/z (%) 325 (M+1, 36), 347 (M+Na, 12), 363
(100), 223 (54), 123 (84).

83 Nolu bilesik: IR (KBr, v, cm™): 3321 (NH), 1694 (-C=0), 1574 (C=N), 1158
(C=S); *H NMR (DM SO-ds) & (ppm): 2.24 (s, 3H, -CH3), 2.83 (t, 2H, trp-CHz, j= 7.0 HZ),
3.46 (bs, 2H, DMSO-d; + benzil CH,), 3.71 (t, 2H, trp-CH,, j= 7.0 Hz), 5.09 (s, 2H, -
NCH), 6.83-6.87 (m, 2H, ar-H), 6.96-7.10 (m, 5H, ar-H), 7.33-7.38 (m, 2H, ar-H), 10.92
(s, 1H, NH), 13.85 (s, 1H, SH); *C NMR (DMSO-ds) & (ppm): 21.24 (CHs), 24.35 (trp-
CH,), 31.14 (benzil-CHy,), 38.53-41.04 (DM SO-d-trp-CH,), 43.21(-NCH,), ar-C:[ 110.85
(C), 112.17 (C), 118.51 (C), 119.35 (C), 121.92 (C), 123.81 (C), 127.49 (C), 129.08 (2C),
129.87 (2C), 131.92 (C), 136.62 (C), 136.89 (C)], 147.61 (triazol C-5), 154.08 (triazol C-
3), 159.80 (oksadiazol C-2), 178.56 (oksadiazol C-5); MS (ESI): m/z (%) 447 (M+1, 10),
405 (35), 144 (etilindol, 100).

84 Nolu bilesik: IR (KBr, v, cm™): 3330 (NH), 1682 (-C=0), 1583 (C=N), 1149
(C=S) ; 'H NMR (DMSO-ds) & (ppm): 2.82 (bs, 2H, trp-CHy), 3.42 (bs, 2H, DMSO-ds-
benzil CH,), 3.68 (t, 2H, trp-CH,, j= 6.4 Hz), 5.06 (s, 2H, -NCH,), 6.91-7.02 (m, 5H, ar-
H), 7.28-7.36 (m, 4H, ar-H), 10.91 (s, 1H, NH), 13.49 (s, 1H, SH); **C NMR (DMSO-ds) 5
(ppm): 24.52 (trp-CH>), 30.85 (benzil-CH>), 38.87-41.37 (DM SO-ds + trp-CH.), 43.18 (-
NCH,), ar-C:[ 110.87 (C), 112.22 (C), 118.54 (C), 119.32 (C), 121.88 (C), 124.05 (C),
127.59 (C), 129.17 (2C), 131.25 (2C), 132.35 (C), 134.22 (C), 136.82 (C)], 147.09 (triazol
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C-5), 153.96 (triazol C-3), 159.83 (oksadiazol C-2), 178.71 (oksadiazol C-5); MS (ESI):
m/z (%) 467 (M+1, 14), 468 (M+2), 203 (42), 144 (etilindol, 100).

Tablo 5. 85-87 Nolu bilesiklerin acik formalt
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85 Nolu bilesik: IR (KBr, v, cm®): 1705 (C=0), 1628, 1605, 1566 (3C=N), 1170
(C=S); 'H NMR (DM SO-de), 5, ppm: 3.84 (s, 3H, OCHs), 5.28 (s, 2H, NCH?>), 7.07 (d, 2H,
ar-H, j=8.6 Hz), 7.60 (d, 2H, ar-H, j= 8.2 Hz), 7.74 (d, 2H, ar-H, j =8.6 Hz), 7.92 (d, 2H,
ar-H, j =8.2 Hz), 9.49, 9.63 (s, 1H, -N=CH, E/Z geometrik izomer (%75E | %257)), 14.74
(bs, 1H, SH); *C NMR (DMSO-ds), 5, ppm: 38.05-40.57 (DMSO-ds + CHy), 55.32
(OCHj3), arC: [114.46 (2C), 124.49 (C), 125.15 (2C), 127.97 (C), 128.66 (2C), 129.68
(2C), 135.24 (C), 162.19 (C)], 143.21 (triazole C-5), 149.21 (triazole C-3), 157.73 (-
N=CH), 158.47 (oksadiazol C-2), 177.93 (oksadiazol C-5); MS (ESI): m/z (%) 443 (M",
10), 445 (M+2, 8), 340 (10), 168 (100).

86 Nolu bilesik: IR (KBr, v, cmt): 1716 (C=0), 1607 (C=N), 1176 (C=S); *H NMR
(DMSO-dg), 8, ppm: 2.29 (s, 3H, NCHy), 2.52 (bs, 4H, 2CH,), 2.78 (bs, 4H, 2CH,), 3.84
(s, 3H, OCHg), 4.98 (s, 2H, CHy), 5.21 (s,2H, NCH>), 7.08 (d, 2H, ar-H, j= 8.6 Hz), 7.62
(d, 2H, ar-H, j =8.2 Hz), 7.81 (d, 2H, ar-H, j= 8.6 Hz), 7.93 (d, 2H, ar-H, j= 8.2 Hz), 9.50,
9.64 (s, 1H, -N=CH, E/Z geometrik izomer (%83E / %17Z)); *C NMR (DMSO-ds), 5,
ppm: 42.98 (NCHj3), 43.87 (CH>), 48.15 (CH>), 52.03 (CHy), 52.83 (CH), 53.24 (NCH>),
55.35 (OCHj3), 59.73 (NCH,N), arC : [114.48 (2C), 124.59 (C), 125.22 (C), 128.67 (2C),
129.47 (2C), 129.92 (2C), 135.15 (C), 162.18 (C)], 142.87 (triazol C-5), 149.31 (triazol C-
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555 (M*, 18), 557 (M+2, 15), 518 (100), 481 (68).

87 Nolu hilesik: IR (KBr, v, cm™): 1712 (C=0), 1606, 1515 (2C=N), 1177 (C=S); H
NMR (DM SO-de), 8, ppm: 2.69 (bs, 4H, 2CHy), 3.56 (bs, 4H, 2CHy), 3.84 (s, 3H, OCH3),
4.97 (s, 2H, CHy), 5.30 (s, 2H, NCH,), 7.08 (d, 2H, ar-H, j =8.8 Hz), 7.62 (d, 2H, ar-H, j=
8.6 Hz), 7.80 (d, 2H, ar-H, j = 8.6 Hz), 7.92 (d, 2H, ar-H, j= 8.8 Hz), 9.49, 9.63 (s, 1H,
N=CH, E/Z geometrik izomer (%85E / %157)); 3C NMR (DMSO-ds), 6, ppm: 50.5 (2C,
2CH,), 56.13 (OCH3), 64.16 (NCH,), 66.65 (2C, 2CH,), 70.43 (NCH,N), arC: [115.28
(2C), 125.29 (C), 125.95 (C), 129.48 (2C), 130.49 (2C), 130.72 (2C), 136.07 (C), 163.03
(C)], 144.08 (triazol C-5), 150.18 (triazol C-3), 157.61 (-N=CH), 158.55 (oksadiazol C-2),
178.68 (oksadiazol C-5); MS (ESI): m/z (%) 542 (M+2, 10), 546 (M+4, 18), 508 (32), 292
(30), 215 (83), 210 (94), 153 (100).

Tablo 6. 88, 89 Nolu bilesiklerin agik formalt
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88 Nolu bilesik: IR (KBr, v, cml): 3206, 3067 (NH+NH,), 1714, 1687 (C=0), 1585
(C=N); 'H NMR (DMSO-dg) & (ppm): 4.62, 4.90 (s, 2H, CH,, E/Z geometrik izomer
(%85E | %152)), 5.62 (s, 2H, NH>), 7.33-7.56 (m, 4H, ar-H), 7.58-8.05 (m, 3H, ar-H),
8.27, 8.41 (s, 1H, N=CH, E/Z geometrik izomer (%85E / %157)), 12.02 (s, 1H, NH); B¢
NMR (DM SO-dg) 6 (ppm): 46.73 (CH,), arC: [125.28 (C), 128.38 (2CH), 128.22 (2CH),
129.25 (2CH), 130.93 (CH), 133.86 (2C), 134.62 (C), 163.24 (C)], 139.24 (N=CH), 143.63
(triazol C-5), 153.88 (triazol C-3), 168.07 (C=0); MS (ESI): m/z (%) 439 (M", 20), 441
(M+2, 10), 396 (52), 328 (68), 229 (100), 215 (50).

89 Nolu bilesik: IR (KBr, v, cm™): 3208, 3131, 3070 (NH+NH,), 1716, 1693 (C=0),
1566 (C=N); 'H NMR (DM SO-ds) 6 (ppm): 4.59, 4.90 (s, 2H, CH, E/Z geometrik izomer
(%75E | %252)), 5.62 (s, 2H, NH,), 7.33-7.50 (m, 3H, ar-H), 7.58 (d, 2H, ar-H, j =7.2
Hz), 8.05 (d, 2H, ar-H, j =7.0 Hz), 8.27, 8.44 (s, 1H, N=CH, E/Z geometrik izomer), 11.94
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(s, 1H, NH); C NMR (DMSO-dg) & (ppm): 47.32 (CH,), arC: [115.98 (C), 120.40 (C),
125.80 (C), 127.00 (C), 129.24 (2C), 129.96 (2C), 134.13 (C), 13560 (C), 138.18 (C),
163.65 (C)], 144.77 (triazol C-5), 154.71 (triazol C-3), 158.63 (N=CH), 168.96 (C=0);
MS (ESI): m/z (%) 423 (M™, 8), 445 (M+Na, 40), 229 (100).

Tablo 7. 90, 91 Nolu bilesiklerin acik formal U
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90 Nolu bilesik:IR (KBr, v, cm'l): 3345, 3193 (NH), 1704 (triazol C=0), 1692
(hidrazit C=0), 1581(C=N); 'H NMR (DMSO-ds) & (ppm): 2.25 (s, 3H, CHs), 2.80 (bs,
2H, CH,), 3.41 (s, 2H, CH,), 3.66 (bs, 2H, CH,), 4.51, 4.91 (s, 2H, CH,, cis-trans amid
konformer (%74E | %267)), 6.88 (d, 2H, ar-H, j=8.2 Hz ), 7.01-7.07 (m, 5H, ar-H), 7.26-
7.66 (m, 6H, ar-H), 8.02, 8.23 (s, 1H, N=CH, E/Z amid konformer), 10.94 (s, 1H, NH),
11.79 (s, 1H, NH); *C NMR (DMSO-d,) & (ppm): 20.49 (CHs), 23.78 (trp-CH,), 30.46
(CH,), 41.88 (CH,), 46.23 (NCH,), ar-C:[ 110.07 (C), 111.37 (C), 112.44 (C), 117.96(C),
118.37 (C), 121.04 (C), 123.26 (C), 123.51 (C), 126.72 (C), 128.23 (2C), 129.02 (2C),
130.71 (C), 131.74 (C), 135.88 (C), 136.03 (C), 136.32 (C), 136.48 (C), 163.32 (C)],
142.52 (-N=CH), 145.62 (triazol C-5), 154.03 (triazol C-3), 168.21 (C=0); MS (ESI): m/z
(%) 511 (M+1, 26), 533 (M+Na, 42), 229 (100), 129 (18).

91 Nolu hilesik: IR ( KBr, v, cm'l): 3323 (NH), 1707 (triazol C=0), 1687 (hidrazit-
C=0), 1606(C=N) ; *H NMR (DMSO-d,) & (ppm): 2.25 (s, 3H,-CHs), 2.81 (bs, 2H, trp-
CHy), 3.41 (s, 2H, benzil-CHy), 3.66 (bs, 2H, trp-CH>), 3.79 (s, 3H, -OCHy), 4.48, 4.87 (s,
2H, CHy, E/Z amid konformer (%70F / %30Z7)), 6.86-7.15 (m, 9H, ar-H), 7.36-7.45 (m,
2H, ar-H), 7.84 (d, 2H, arH, j =8.2 Hz), 7.98, 8.16 (s, 1H, E/Z amid konformer), 10.95 (s,
1H, trp-NH), 11.56 (s, 1H, NH); *C NMR (DMSO-d;) & (ppm): 21.28 (CH5), 24.61 (trp-
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CH,), 31.27 (benzil-CH,), 42.73 (trp-CH,), 46.94 (N-CH,), 55.96 (OCHS5), ar-C:[ 110.90
(C), 112.20 (C), 114.97 (2C), 118.79 (C), 119.23 (C), 121.88 (C), 124.08 (C), 127.21 (C),
127.53 (C), 129.11 (2C), 129.65 (2C), 132.48 (2C), 136.71 (C), 136.86 (C), 161.50 (C),
163.70 (C)], 144.67 (-N=CH), 146.21 (triazol C-5), 154.84 (triazol C-3), 168.56 (C=O);
MS (ESI): m/z (%) 523 (M+1,88), 545 (M+Na, 100), 380 (24), 144 (28).

Tablo 8. 92, 93 Nolu bilesiklerin agik formul i

HC P H HC P H
NHN=C_ /T SNHN=C]
NN HO NN
N @) N )

¢

I
H

T2

92 93

92 Nolu hilesik: IR (KBr, v, cni’®): 3396 (OH), 3198 (NH), 1710 (triazol C=0), 1684
(hidrazit -C=0), 1618 (C=N); *H NMR (DMSO-ds) & (ppm): 2.25 (s, 3H, CHs), 2.81 (t,
2H, trp-CH,, j= 6.6 Hz), 3.40 (s, 2H, benzil-CH,), 3.66 (t, 2H, trp-CH,, j= 6.6 Hz), 4.87,
4.45 (s, 2H, CH2, E/Z amid konformer (%53E / %47Z)), 6.82-7.10 (m, 9H, ar-H), 7.14-7.45
(m, 3H, ar-H), 7.58, 7.77 (s, 1H, ar-H, E/Z amid konformer), 8.34, 8.45 (s, 1H, N=CH, E/Z
amid konformer), 10.07 (s, 1H, OH), 10.97 (s, 1H, trp-NH), 11.62, 11.94 (s, 1H, NH, E/Z
amid konformer); *C NMR (DMSO-ds) & (ppm): 20.49 (CHs), 23.80 (trp-CHy), 30.49
(benzil-CH,), 41.90 (trp-CH,), 46.43 (NCH,), ar-C:[ 110.08 (C), 111.36 (C), 112.48 (C),
117.95(C), 118.37 (C), 119.25 (C), 121.01 (C), 123.25 (C), 126.15 (C), 126.72(C), 128.28
(2C), 129.00 (2C), 130.75 (C), 131.62 (C), 131.74 (C), 135.84 (C), 136.02 (C), 163.35
(©)], 145.28 (N=CH), 154.08 (triazol C-5), 157.14 (triazol C-3), 167.64 (C=0); MS (ESI):
m/z (%) 509 (M+1, 48), 531 (M+Na, 100), 357 (28), 229 (100).

93 Nolu bilesik: IR (KBr, v, cm™?): 3338, 3052 (NH), 1705 (triazol C=0), 1691
(hidrazit C=0), 1615 (C=N); 'H NMR (DMSO-de) o (ppm): 2.46 (s, 3H, CHs), 2.80 (bs,
2H, trp-CH,), 3.41 (s, 2H, benzil-CH,), 3.66 (bs, 2H, trp-CH,), 4.51, 4.89 (s, 2H, CH,, E/Z
amid konformer (%75E | %257)), 6.88 (d, 2H, ar-H, j= 7.8 Hz ), 6.97-7.14 (m, 6H, ar-H),
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7.35-7.44 (m, 4H, ar-H), 7.16-7.74 (m, 2H, ar-H), 8.03, 8.22 (s, 1H, N=CH, E/Z amid
konformer), 10.95 (s, 1H, trp-NH), 11.70 (s, 1H, NH); *C NMR (DMSO-dg) & (ppm):
20.49 (CHas), 23.83 (trp-CH2), 30.49 (benzil-CH,), 41.87 (trp-CH>), 46.13 (NCH,), ar-
C:[110.07 (C), 111.37 (C), 117.96 (C), 118.37(C), 121.04 (C), 123.25 (C), 126.72 (C),
126.85(2C), 128.23 (2C), 128.67(2C), 129.02 (2C), 129.88 (C), 131.74 (C), 133.80 (C),
135.87 (C), 136.03 (C)], 145.36 (N=CH), 143.89 (triazol C-5), 153.89 (triazol C-3),
163.12, 167.99 (C=0, E/Z amid konformer ); MS (ESI): m/z (%) 493 (M*, 28), 515
(M+Na, 100), 357 (18), 229 (24), 144 (etilindol, 24).

Tablo 9. 94, 95 Nolu bilesiklerin agik formal U

e

94 95

HC

94 Nolu bilesik: IR (KBr, v, cm™): 3307, 3211 (NH), 1700 (2C=0), 1581 (C=N); *H
NMR (DM SO-dy) 8 (ppm): 2.26 (s, 3H, -CH3), 2.80 (bs, 2H, CH,), 3.42 (s, 2H, CH,), 3.66
(bs, 2H, CH>), 4.53, 4.83 (s, 2H, CHy, E/Z amid konformer (%79E | %217) ), 6.90 (d, 2H,
ar-H, j= 7.4 Hz), 6.97-7.12 (m, 5H, ar-H), 7.35-7.48 (m, 3H, ar-H), 7.58 (d, 2H, ar-H, j=
8.2 Hz), 8.30, 8.41 (s, 1H, N=CH, E/Z amid konformer), 10.95 (s, 1H, NH), 11.98 (s, 1H,
NH); *C NMR (DMSO-de) § (ppm): 20.52 (CH3), 23.78 (CH2), 30.49 (CHy), 41.91 (CHy),
46.04 (NCHy), ar-C: [ 110.07 (C), 111.40 (C), 117.99 (C), 118.40(C), 121.08 (C), 123.31
(©), 126.75 (C), 128.30(2C), 128.93 (2C), 129.25(2C), 129.37 (2C), 131.07 (C), 131.75
(©), 133.86 (C), 135.94 (C), 163.44 (C)], 145.49 (N=CH), 139.09 (triazol C-5), 154.14
(triazol C-3), 168.29 (C=0); MS (ESI): m/z (%) 561 (M*, 52), 583 (100), 357 (21), 144
(38).

95 Nolu hilesik: IR ( KBr, v, cm'l): 3327 (NH), 1704 (triazol C=0), 1691 (hidrazit-
C=0), 1581 (C=N); ‘H NMR (DMSO-ds) & (ppm): 2.25 (s, 3H, -CHs), 2.80 (bs, 2H, trp-
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CH,), 3.41 (s, 2H, benzil-CH,), 3.66 (bs, 2H, trp-CH,), 4.53, 4.93 (s, 2H, CH,, E/Z amid
konformer (%74E | %26Z7)), 6.87 (d, 2H, ar-H, j= 7.8 Hz), 6.97-7.14 (m, 5H, ar-H), 7.40 (t,
3H, ar-H, j=7.8Hz), 7.83-7.92 (m, 1H, ar-H), 8.02 (s, 1H, ar-H), 8.60 (s, 1H, ar-H), 8.07,
8.23 (s, 1H, E/Z amid konformer), 10.95 (s, 1H, trp-NH), 11.92 (s, 1H, NH); 3C NMR
(DMSO-dy) 6 (ppm): 21.30 (CHs), 24.64 (trp-CH,), 31.27 (benzil-CH,), 42.72 (trp-CH,),
46.93 (N-CHy), ar-C: [ 110.88 (C), 112.19 (C), 118.78 (C), 119.20 (C), 120.60 (C), 121.87
(©), 124.06 (C), 125.07 (C), 127.55 (C), 129.07 (2C), 129.85 (2C), 132.51 (C), 136.70 (C),
136.86 (C), 137.58 (C), 150.14 (C), 154.72 (C) ], 145.21 (N=CH), 146.27 (triazol C-5),
153.51 (triazol C-3), 169.07 (C=0); MS (ESI): m/z (%) 494 (M+1, 96), 516 (M+Na,98),
351 (32), 144 (38).

Tablo 10. 96, 97 Nolu bilesiklerin agik formull

HaC ° H Cl ° H
NHN=C" NHN=C~
el o Qe "o

S N HO

N o H/N ) N)\O
N| w
H H
% 97

96 Nolu bilesik: IR ( KBr, v, cmY): 3221, 3146 (NH), 1692 (triazol C=0), 1671
(hidrazit-C=0), 1577 (C=N); 'H NMR (DMSO-ds) 5 (ppm): 2.28 (s, 3H, -CHa), 2.83 (t,
2H, trp-CH,, j= 7.4 Hz), 3.44 (s, 2H, benzil-CH,), 3.67 (t, 2H, trp-CH,, j= 7.4 Hz ), 4.43,
4.88 (s, 2H, CH,, E/Z amid konformer (%68E / %327)), 6.15 (bs, 1H, ar-H), 6.48 (bs, 1H,
ar-H), 6.89-7.14 (m, 8H, ar-H), 7.38-7.47 (m, 2H, ar-H), 7.87, 8.08 (s 1H, E/Z amid
konformer), 10.97 (s, 1H, trp-NH), 11.40, 11.52 (s, 2H, 2NH); *C NMR (DMSO-dy) &
(ppm): 20.52 (CHy), 23.81 (trp-CH,), 30.48 (benzil-CH,), 41.97 (trp-CH,), 46.17 (N-CH,),
ar-C:[ 104.21 (C), 109.11 (C), 110.117 (C), 111.39 (C), 112.59 (C), 117.98 (C), 118.42
(C), 121.07 (C), 123.28 (C), 126.60 (C), 126.76 (C), 127.03 (C), 128.28 (2C), 129.06 (2C),
131.73 (C), 136.06 (C) ], 14541 (N=CH), 145.58 (triazol C-5), 154.17 (triazol C-3),
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167.54 (C=0); MS (ESI): m/z (%) 482 (M+1,46), 504 (M+Na, 64), 345 (22), 229 (100),
108 (40).

97 Nolu hilesik: IR (KBr, v, cni'®): 3399 (OH), 3203 (NH), 1713 (triazol C=0), 1683
(hidrazit -C=0), 1620 (C=N); '"H NMR (DMSO-dg) & (ppm): 2.84 (bs, 2H, trp-CH>), 3.46
(s, 2H, benzil-CH,), 3.70 (bs, 2H, trp-CH,), 4.50, 4.85 (s, 2H, CH,, E/Z amid konformer
(%54E | %467)), 6.81-7.13 (m, 6H, ar-H), 7.20-7.44 (m, 5H, ar-H), 7.56 (d, 1H, ar-H,
j=8.2 Hz), 7.75 (d, 1H, ar-H, j=7.8 Hz), 8.33, 8.43 (s, 1H, N=CH, E/Z amid konformer),
10.06 (s, 1H, OH), 10.97 (s, 1H, trp-NH), 11.60, 11.90 (s, 1H, NH,  E/Z amid konformer);
3C NMR (DMSO-d;) & (ppm): 23.88 (trp-CH,), 30.16 (benzil-CH,), 41.88 (trp-CH,),
45.16 (NCHjy), ar-C:[110.11 (C), 111.40 (CH), 116.54 (CH), 118.47 (CH), 118.93 (CH),
119.16(CH), 121.23 (CH), 122.76 (CH), 123.45 (CH), 126.86 (C), 128.64 (2CH), 129.27
(2CH), 130.36 (C), 131.71 (C), 132.82 (C), 132.85(C), 137.37 (C), 156.12 (C)], 143.35
(N=CH), 145.48 (triazol C-5), 153.67 (triazol C-3), 167.95 (C=0); MS (ESI): m/z (%) 529
(M, 22), 531 (M+2, 100), 551 (78), 357 (18), 189 (24), 144 (etilindol, 30).

Tablo 11. 98, 99 Nolu bilesiklerin agik formull

Cl _0 H cl O H
/ ;NHN:C/ / ;NHN:C/ d
SNe) I, O
N Yo N Yo cl

98 Nolu bilesik: IR (KBr, v, cm'®): 3344, 3186 (NH), 1707 (triazol C=0), 1690
(hidrazit C=0), 1619 (C=N); *H NMR (DMSO-dg) & (ppm): 2.84 (bs, 2H, trp-CH,), 3.46
(s, 2H, benzil-CH,), 3.70 (bs, 2H, trp-CH,), 4.48, 4.88 (s, 2H, CH,, E/Z amid konformer
(%71E | %297)), 6.96-7.13 (m, 5H, ar-H), 7.31-7.45 (m, 7H, ar-H), 7.71-7.73 (m, 2H, ar-
H), 8.02, 8.21 (s, 1H, N=CH, E/Z amid konformer), 10.95 (s, 1H, trp-NH), 11.68 (s, 1H,
NH); 3C NMR (DMSO-dg) & (ppm): 23.84 (trp-CH,), 30.06 (benzil-CH,), 41.95 (trp-CH,),
46.16 (NCH,), ar-C: [110.06 (C), 111.40 (CH), 117.94 (CH), 118.46 (CH), 121.08 (CH),
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123.31 (CH), 126.75 (2CH), 126.86 (C), 128.34 (2CH), 128.67 (2CH), 129.86 (CH),
130.36 (2CH), 131.48 (C), 133.82 (C), 133.98 (C), 136.04 (C)], 143.92 (N=CH), 145.02
(triazol C-5), 154.01 (triazol C-3), 167.98 (C=0); MS (ESI): m/z (%) 512 (M, 38), 535
(M+Na, 100), 357 (20), 229 (16), 144 (etilindol, 34).

99 Nolu bilesik: IR ( KBr, v, cm™): 3357, 3205 (NH), 1710 (triazol C=0), 1684
(hidrazit C=0), 1618 (C=N); 'H NMR (DMSO-de) & (ppm): 2.83 (bs, 2H, trp-CH>), 3.47
(s, 2H, benzil-CH), 3.69 (bs, 2H, trp-CH>), 4.51, 4.80 (s, 2H, CH», E/Z amid konformer
(78E | %227)), 6.98-7.13 (m, 5H, ar-H), 7.32-7.66 (m, 7H, ar-H), 8.29, 8.39 (s, 1H, N=CH,
E/Z amid konformer), 10.94 (s, 1H, trp-NH), 11.96 (s, 1H, NH); *C NMR (DMSO-dg) &
(ppm): 23.86 (trp-CH>), 30.11 (benzil-CHy), 41.91 (trp-CH>), 46.49 (NCH>), ar-C: [110.01
(©), 111.37 (CH), 117.92 (CH), 118.41 (CH), 121.04 (CH), 123.28 (CH), 126.72 (C),
128.39 (2CH), 128.88 (CH), 129.07 (CH), 129.29 (2CH), 130.36 (CH), 130.96 (C), 131.50
(©), 133.78 (C), 133.88 (C), 135.16(C), 136.03 (C)], 142.57 (N=CH), 145.04 (triazol C-5),
154.03 (triazol C-3), 168.21 (C=0); MS (ESI): m/z (%) 581 (M, 10), 419 (14), 254 (32),
188 (48), 144 (etilindol, 100).

Tablo 12. 100 Nolu bilesiklerin acik formul

Cl ° H
NHN=C~
\©\//ZN ~
N)%O N_ /

/

H

100

100 Nolu bilesik: IR ( KBr, v, cmit): 3280, 3110 (NH), 1693 (triazol C=0), 1668
(hidrazit-C=0), 1574 (C=N); 'H NMR (DMSO-ds) 6 (ppm): 2.84 (t, 2H, trp-CH., j= 6.8
Hz), 3.47 (s, 2H, benzil-CHy,), 3.74 (t, 2H, trp-CH,, j= 6.8 Hz ), 4.42, 4.84 (s, 2H, CH, E/Z
amid konformer (%75E | %257)), 6.11 (s, 1H, ar-H), 6.44 (d, 1H, ar-H), 6.90-7.14 (m, 6H,
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ar-H), 7.32-7.44 (m, 4H, ar-H), 7.83, 8.04 (s, 1H, E/Z amid konformer), 10.98 (s, 1H, trp-
NH), 11.38, 11.42 (s, 2H, 2NH); *C NMR (DMSO-d,) § (ppm): 24.66 (trp-CH,), 30.90
(benzil-CHy), 42.84 (trp-CH>), 47.05 (N-CHy), ar-C:[ 109.93 (CH), 110.91 (C), 112.23
(CH), 113.42 (CH), 118.76 (CH), 119.31 (CH), 121.92 (CH), 122.66 (CH), 124.14 (CH),
127.41 (C), 127.58 (C), 129.16 (2CH), 131.20 (2CH), 132.33 (C), 134.61 (C), 136.87 (C) ],
137.11 (N=CH), 145.83 (triazol C-5), 154.66 (triazol C-3), 168.32 (C=0), MS (ESI): m/z
(%) 502 (M+1,48), 524 (M+Na, 100), 345 (22), 144 (etilindol, 28).

Tablo 13. 101, 102 Nolu bilesiklerin agik formult

(0}

o HyC Y, s

s — NHNH
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101 Nolu bilesik: IR (KBr, v, cm'l): 3206 (3NH+NH>), 1719 (triazol -C=0), 1683
(ekzosiklik -C=0), 1598 (C=N); *H NMR (DM SO-dg) 5 (ppm): 4.62 (s, 2H, NCH,), 5.61
(s, 2H, NH>), 7.20 (t, 1H, ar-H, j=7.0 Hz), 7.30-7.44 (m, 4H, ar-H), 7.58 (d, 2H, ar-H,
j=8.6 Hz), 8.03 (d, 2H, ar-H, j=8.6 Hz), 9.67 (s, 1H, NH), 9.76 (s, 1H, NH), 10.36 (s, 1H,
NH); 3C NMR (DM SO-dg) & (ppm): 47.65 (CH,), arC: [125.78 (C), 126.22 (CH), 128.91
(2CH), 129.15 (2CH), 129.27 (2CH), 129.99 (2CH), 13565 (C), 139.42 (C)], 144.95
(triazol C-5), 154.57 (triazol C-3), 167.19 ( C=0), 181.89 (C=S). MS (ES|): m/z (%) 418
(M+1, 18), 419 (M+2, 6), 370 (30), 168 (100).

102 Nolu bilesik: IR (KBr, v, cm): 3272 (NH), 1697 (C=0), 1618 (C=N); *H NMR
(DMSO-ds) & (ppm): 2.24 (s, 3H, CHa), 2.79 (t, 2H, CHa, j=7.6 Hz ), 3.39 (s, 2H, CHy),
3.64 (t, 2H, CHy, j=7.6 Hz), 4.53 (s, 2H, CHy), 6.85-6.8 (m, 3H, ar-H), 6.94-7.21 (m, 5H,
ar-H), 7.30-7.46 (m, 6H, ar-H), 9.69 (s, 1H, NH), 9.77 (s, 1H, NH), 10.34 (s, 1H, NH),
10.93 (s, 1H, NH); *C NMR (DMSO-dg) & (ppm): 20.53 (CHs), 23.78 (trp-CH,), 30.52
(benzil-CHy), 42.03 (trp-CHy), 46.19 (NCHy), ar-C:[110.06 (C), 111.44 (CH), 117.97
(CH), 118.45 (CH), 121.11 (CH), 123.31 (CH), 125.30 (CH), 126.76 (C), 128.05 (2CH),
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128.38 (2CH), 128.56 (2CH), 129.07 (2CH), 131.62 (C), 135.97 (C), 136.08 (C), 138.91
(C)], 145.68 (triazol C-5), 153.99 (triazol C-3), 166.73 (C=0), 180.22 (C=S); MS (ESI):
m/z (%) 540 (M+1, 80), 562 (M+Na, 100), 427 (28), 146 (62), 144 (etilindol, 52), 129 (86).

Tablo 14. 103 Nolu bilesi gin agik formul

O
N_N/_qNHNH%S
/ N/\\O NH@

Cl

103

103 Nolu hilesik: IR (KBr, v, cm'l): 3213, 3115 (NH), 1694 (C=0), 1593 (C=N); H
NMR (DM SO-dg) 6 (ppm): 2.83 (bs, 2H, CH,), 3.46 (s, 2H, CH,), 3.70 (bs, 2H, CH,), 4.52
(s, 2H, CH,), 6.96-7.21 (m, 5H, ar-H), 7.29-7.46 (m, 6H, ar-H), 7.53 (d, 3H, ar-H, j=7.4
Hz), 9.73 (s, 1H, NH), 9.91 (s, 1H, NH), 10.34 (s, 1H, NH), 10.95 (s, 1H, NH); *C NMR
(DMSO-ds) 6 (ppm): 23.81 (trp-CH2), 30.07 (benzil-CHy), 42.01 (trp-CHy>), 44.14 (NCHy>),
ar-C:[110.04 (C), 111.45 (CH), 115.19 (CH), 117.48 (CH), 118.53 (CH), 120.95 (C),
121.13 (CH), 123.36 (CH), 124.33 (2CH), 126.77 (2CH), 128.06 (2CH), 129.08 (2CH),
131.56 (C), 133.66 (C), 136.08 (C), 138.89 (C)], 145.28 (triazol C-3), 153.45 (triazol C-5),
166.61 (C=0), 178.61 (C=S); MS (ESI): m/z (%) 560 (M*, 54), 562 (M+2, 38), 582 (58),
362 (40), 210 (40), 129 (100).
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Tablo 15. 104, 105 Nolu bilesiklerin agik formil
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104 Nolu bilesik: IR (KBr, v, cm?): 3305, 3101 (NH,), 2741 (SH), 1698 (C=0),
1491 (C=N), 1342 (C=S); *H NMR (DMSO-de) & (ppm): 4.97 (s, 2H, NCHy), 5.36 (s, 2H,
NH,), 7.35-7.57 (m, 7H, ar-H), 7.87 (d, 2H, ar-H, j=8.6 Hz), 13.99 (s, 1H, SH); °C NMR
(DMSO-dg) & (ppm): 38.07-40.81 (DMSO-dg + CH,), arC: [124.88 (C), 127.58 (2CH),
128.40 (2CH), 129.10 (2CH), 129.15 (2CH), 129.41 (CH), 132.79 (C), 134.71 (C)], 143.96
(triazol C-5), 147.37 (triazol C-5"), 152.50 (triazol C-3), 168.30 (triazol C-3'); MS (ESI):
m/z (%) 400 (M*, 75), 402 (M+2, 32), 423 (M+Na, 92), 229 (95), 211 (40).

105 Nolu bilesik: IR (KBr, v, cm?): 3291, 3120 (NH), 2736 (SH), 1697 (-C=0),
1323 (C=S); *H NMR (DM SO-ds) & (ppm): 2.27 (s, 3H, CHa), 2.55 (s, 2H, trp-CH2), 3.36-
3.43 (bs, 2H, DMSO-ds + CHy), 3.47 (s, 2H, CHy), 4.90 (s, 2H, CHy), 6.87-7.15 (m, 7H,
ar-H), 7.28-7.46 (m, 7H, ar-H), 10.89 (s, 1H, NH), 13.99 (s, 1H, SH); 13C NMR (DM SO-
ds) & (ppm): 20.58 (CH3), 23.77 (trp-CH2), 30.55 (benzil-CH>), 38.49-40.24 (DM SO-dss +
CHy), 41.88(trp-CHy>), ar-C:[ 110.06 (C), 111.45 (CH), 117.95 (CH), 118.44 (CH), 121.13
(CH), 123.06 (CH), 126.73 (C), 127.46 (2CH), 128.39 (2CH), 129.13 (2CH), 129.32
(2CH), 129.42 (CH), 131.54 (C), 132.84 (C), 136.07 (C), 136.11 (C)], 146.04 (triazol C-5),
147.67 (triazol C-5'), 152.56 (triazol C-3), 168.42 (triazol C-3'); MS (ESI): m/z (%) 522
(M+1, 62), 544 (M+Na, 98), 229 (40), 129 (54).
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Tablo 16. 106, 107 Nolu bilesiklerin agik formul
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106 Nolu bilesik: IR (KBr, v, cm'®): 3324, 3115 (NH+NH,), 1711 (C=0), 1601
(C=N): 'H NMR (DMSO-dg) & (ppm): 5.27 (s, 2H, NCH,), 5.60 (s, NH,), 6.82-7.08 (m,
1H, ar-H), 7.28-7.36 (t, 2H, ar-H, j=7.4 Hz), 7.57 (d, 4H, ar-H, j=84 Hz), 8.03 (d, 2H, ar-
H, /=8.2 Hz), 10.36, 10.42 (s, 1H, NH); **C NMR (DMSO-ds) 5 (ppm): 44.85 (CH>), arC:
[118.12 (2CH), 122.71 (CH), 125.88 (C), 129.31 (2CH), 129.81 (2CH), 129.99 (2CH),
135.64 (C), 141.13 (C)], 145.19 (triazol C-5), 153.76 (triazol C-3), 154.83 (tiyadiazol C-2),
166.18 (tiyadiazole C-5); MS (ESI): m/z (%) 400 (M, 75), 422 (92), 229 (38), 190 (100).

107 Nolu bilesik: IR (KBr, v, cm™): 3274 (NH), 1695 (C=0), 1605 (C=N); *"H NMR
(DMSO-dy) 6 (ppm): 2.84 (bs, 2H, CH,), 3.46 (s, 2H, CH,), 3.72 (bs, 2H, CH,), 5.17 (s,
2H, CH,), 6.94-7.10 (m, 6H, ar-H), 7.31-7.39 (m, 6H, ar-H), 7.58-7.62 (d, 2H, ar-H, j=8.2
Hz), 10.40 (s, 1H, NH), 10.93 (s, 1H, NH); *C NMR (DMSO-ds) & (ppm): 23.75 (trp-
CH,), 31.12 (benzil-CH,), 43.43 (trp-CH,), 54.40 (NCH,), ar-C:[110.11 (C), 111.43 (C),
117.33 (C), 117.78 (C), 118.46 (C), 121.09 (C), 121.92 (C), 123.23 (C), 126.78 (2C),
128.37 (2C), 129.05 (2C), 130.47 (2C), 131.53 (C), 133.54 (C), 136.02 (C), 140.38 (C)],
145.96 (triazol C-3), 152.93 (triazol C-5), 154.48 (tiyadiazol C-2), 165.39 (tiyadiazol C-5);
MS (ESI): m/z (%) 541 (M*, 45), 542 (M+1*, 36), 564 (M+Na’, 100), 357 (28), 229 (38),
144 (etilindol, 28).
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Tablo 17. 108, 109 Nolu bilesiklerin agik formul

N—N

N—N
/_[LN)\SCHs /—ZLN)\S— (CH,)g—CH3

/N—N /N—N
N)%O @ Nko @
NH, NH,
Cl Cl
108

109

108 Nolu bilesik: IR (KBr, v, cm™): 3297 (NHy), 1709 (C=0), 1497 (C=N); *H NMR
(DMSO-dg) & (ppm): 3.37 (s, 3H, CHy), 5.06 (s, 2H, NCH,), 5.37 (s, 2H, NH,), 7.36-7.49
(m, 7H, ar-H), 7.86-7.89 (d, 2H, ar-H, J =7.2 Hz); 3C NMR (DMSO-ds) & (ppm): 14.18
(CHa), 38.09-40.59 (DMSO-ds + NCH>), arC: [124.97 (C), 126.73 (2C), 128.39 (2C),
129.12 (2C), 129.57 (2C), 129.95 (C), 132.12 (C), 134.65 (C)], 143.75 (triazol C-3),
150.88 (triazol C-3'), 152.52 (triazol C-5), 154.15 (triazol C-5'); MS (ESI): m/z (%) 414
(M, 100), 416 (M+2, 42), 271 (22), 204 (28), 153 (82).

109 Nolu bilegik: IR (KBr, v, cm™): 3294 (NHy), 1709 (C=0), 1496 (C=N); *H NMR
(DMSO-dg) & (ppm): 0.86 (t, 3H, CHg, j=6.2 Hz), 1.18 (bs, 8H, CH,), 1.66 (m, 2H, CH,),
3.11 (t, 2H, CH,, j=7.2 Hz), 5.06 (d, 2H, NCH,, j=7.0 Hz), 5.38 (s, 2H, NH,), 7.34-7.39
(m, 2H, ar-H), 7.49-7.69 (m, 5H, ar-H), 7.86-7.92 (d, 2H, ar-H, j=8.6 Hz); *C NMR
(DMSO-dg) 5 (ppm): 14.59 (CHg), 22.67 (CH,), 28.49 (CH,), 28.78 (CH,), 29.54 (CH,),
31.77 (CH,), 32.69(CH,), 38.09-41.26 (DMSO-ds + NCH,), arC: [125.72 (C), 127.30
(2CH), 127.59 (2CH), 129.17 (2CH), 129.79 (2CH), 129.95 (CH), 132.99 (C), 135.51 (C)],
143.97 (triazol C-5), 151.62 (triazol C-5'), 153.34 (triazol C-3), 154.32 (triazol C-3'); MS
(ESI): m/z (%) 498 (M, 100), 500 (M+2, 48), 483 (34), 168 (48).
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Tablo 18. 110 Nolu bilesi gin agik formul

cl
OCH5

110

110 Nolu bilesik: IR (KBr, v, cm): 3155 (NH), 2726 (SH), 1712 (C=0), 1490
(C=N), 1254 (C=S); 'H NMR (DMSO-d,) & (ppm): 3.84 (s, 3H, OCHs), 5.09 (s,2H,
NCHy), 7.05-7.09 (d, 2H, ar-H, J=8.6 Hz), 7.33-7.48 (m, 5H, ar-H), 7.57- 7.61 (d, 2H, ar-
H, J =8.6 Hz), 7.72-7.81 (m, 4H, ar-H), 9.18 (s, N=CH), 14.08 (s, SH); *C NMR (DM SO-
dg) & (ppm): 43.50 (CH,), 55.37 (OCH3), arC: [110.17 (C), 111.48 (C), 114.40 (C), 117.38
(C), 121.14 (C), 123.27 (C), 124.42 (C), 126.83 (C), 127.52 (C), 128.39 (C), 129.67 (C),
131.61 (C), 132.91 (C), 133.53 (C), 135.22 (C), 140.43 (C), 142.9(C), 157.02 (C)], 147.28
(CH), 148.64 (triazol C-3), 152.99 (triazol C-3'), 162.23 ( triazol C-5), 168.49 (triazol C-
5'): MS (ESI): m/z (%) 518 (M,100), 520 (M+2, 60), 486 (34), 365 (42), 313 (44).

Tablo 19. 111, 112 Nolu bilesiklerin agik formul

N—N\ N—N\
H
£ /—ZL >\ d >\
N~ “SH N~ SH
N—N | N—N |
/K NH, «  NH
N Yo N o
\ \
SR "o
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111 Nolu bilesik: IR (KBr, v, cm™): 3373, 3269, 3170 (NH+NH.), 1686 (-C=0); 'H
NMR (DMSO-dy) 6 (ppm): 2.21 (s, 3H, CHy), 2.74 (bs, 2H, trp-CH,), 3.52 (s, 2H, benzil -
CHy), 3.60 (bs, 2H, trp-CH>), 4.95 (s, 2H, CH>), 5.78 (s, 2H, -NH>), 6.87-7.04 (m, 7H, ar-
H), 7.31-7.42 (m, 2H, ar-H), 10.88 (s, 1H, NH), 13.70 (s, 1H, SH); **C NMR (DMSO-ds) &
(ppm): 21.30 (CHs), 24.56 (trp-CH,), 31.28 (benzil-CH,), 38.82-41.33 (DM SO-d-trp-
CHy), 42.87 (-NCHy), ar-C;[ 110.85 (C), 113.21 (C), 112.17 (C), 118.70 (C), 119.18 (C),
121.85 (C), 124.02 (C), 127.52 (C), 129.04 (2C), 129.87 (2C), 132.38 (C), 136.74 (C)],
146.77 (triazol C-5), 148.37 (triazol C-3), 154.21 (oksadiazol C-2), 167.10 (oksadiazol C-
5); MS (ESI): m/z (%) 460 (M*, 35), 461 (M+1, 58), 148 (100).

112 Nolu bilesik: IR (KBr, v, cm™): 3277, 3079 (NH), 2924 (CH>), 1685 (-C=0); 'H
NMR (DMSO-dy) 6 (ppm): 2.78 (bs, 2H, trp-CHy,), 3.46 (s, 2H, benzil-CH,), 3.65 (bs, 2H,
trp-CH,), 4.95 (s, 2H, -NCH,), 5.57 (s, 2H, NH,), 6.65-7.06 (m, 5H, ar-H), 7.28-7.33 (m,
4H, ar-H), 10.90 (s, 1H, NH), 13.71 (s, 1H, SH); *C NMR (DMSO-ds) & (ppm): 23.83
(trp-CH2), 30.13 (benzil-CH>), 38.07-40.58 (DM SO-ds + trp-CH>), 42.14 (-NCHy), ar-C:[
110.05 (C), 111.42 (C), 117.90 (C), 118.48 (C), 121.10 (C), 123.30 (C), 126.75 (C), 128.41
(2C), 130.38 (2C), 131.53 (C), 133.72 (C), 136.04 (C)], 145.61 (triazol C-5), 147.57
(triazol C-3), 153.42 (oksadiazol C-2), 166.35 (oksadiazol C-5); MS (ESI): m/z (%) 483
(M+2, 100), 503 (M+Na, 18), 156 (30).

Tablo 20. 113, 114 Nolu bilesiklerin agik formul

o} o}
HC I I H,C n _ |
—C—NHNH— Br /C7NHNH—S c
I N—N
N ’
NS
N)%O N (@]
N )
' H
13 114

113 Nolu bilesik: IR (KBr, v, cm): 3225 (NH), 1710, 1694(-C=0); H NMR
(DMSO-ds) 6 (ppm): 2.25 (s, 3H, CH3), 2.77 (t, 2H, trp-CH2, J=6 Hz), 3.42 (s, 2H, benzil-
CHy), 3.61 (t, 2H, trp-CHa, J=6 Hz), 4.28 (s, 2H, CH,), 6.85-6.89 (d, 3H, ar-H, J=7.6 Hz),
6.94-7.12 (m, 5H, ar-H), 7.34-7.39 (m, 2H, ar-H), 7.59 (s, 3H, ar-H), 10.15 (s, 1H, NH),
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10.38 (s, 1H, NH), 10.90 (s, 1H, NH); *C NMR (DMSO0-d,) & (ppm): 20.55 (CH5), 23.83
(trp-CH,), 30.55 (benzil-CH,), 42.01 (trp-CH,), 45.60 (CH,), ar-C:[ 110.11 (C), 111.43
(C), 117.99 (C), 118.43 (C), 121.01 (C), 124.13 (C), 126.63 (C), 128.18 (2C), 129.07 (2C),
129.53 (2C), 131.65 (2C), 132.44 (C), 135.96 (C), 138.09 (C), 145.03 (C), 147.85 (C)],
153.72 (triazol C-5), 165.78 (triazol C-3), 170.18 (C=0); MS (ESI): m/z (%) 623 (M",
100), 646 (M+Na, 68), 202 (50).

114 Nolu bilesik: IR (KBr, v, cm™): 3226, 3093 (NH), 2921, 2851 (CH2), 1706, 1695
(-C=0); 'H NMR (DM SO-d;) & (ppm): 2.26 (s, 3H, CHs), 2.80 (t, 2H, trp-CH,, J=5.8 Hz),
3.40 (s, 2H, DM SO-d-benzil-CH,), 3.62 (bs, 2H, trp-CH,), 4.29 (s, 2H, CH,), 6.85-6.89
(m, 2H, ar-H), 6.95-7.07 (m, 5H, ar-H), 7.35-7.39 (m, 2H, ar-H), 7.48-7.64 (m, 2H, ar-H),
7.73-7.85 (M, 2H, ar-H), 10.17 (s, 1H, NH), 10.41 (s, 1H, NH), 10.92 (s, 1H, NH); *C
NMR (DMSO-ds) 6 (ppm): 20.56 (CH5), 23.87 (trp-CH,), 30.56 (benzil-CH,), 42.03 (trp-
CHy), 45.67 (CHy), ar-C:[ 110.17 (C), 111.46 (C), 118.02 (C), 118.49 (C), 121.14 (C),
123.26 (C), 126.82 (C), 128.36 (2C), 129.10 (2C), 129.51 (2C), 131.67 (2C), 136.00 (C),
136.15 (C), 137.65 (C), 137.96 (C), 145.58 (C)], 153.78 (triazol C-5), 165.83 (triazol C-3),
170.14 (C=0); MS (ESI): m/z (%) 579 (M", 100), 581 (M+2, 48), 401 (70).

Tablo 21. 115 Nolu bilesi gin agik formalt

O

o
Cl C—NHNH—S B
— - r

N/ I

N— 0
/ N/\%O

115

115 Nolu bilesik: IR (KBr, v, cm'™): 3225 (NH), 2846 (CHy), 1702, 1697 (-C=0); 'H
NMR (DM SO-dy) 6 (ppm): 2.81 (bs, 2H, trp-CH,), 3.47 (s, 2H, -benzil-CH,), 3.66 (bs, 2H,
trp-CH,), 4.27 (s, 2H, CH,), 7.00-7.10 (m, 6H, ar-H), 7.32-7.36 (m, 4H, ar-H), 7.75 (s, 3H,
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ar-H), 10.16 (s, 1H, NH), 10.38 (s, 1H, NH), 10.93 (s, 1H, NH); *C NMR (DMSO-d,) &
(ppm): 23.89 (trp-CH,), 30.18 (benzil-CH,), 42.09 (trp-CH,), 45.69 (CH,), ar-C:[ 110.14
(C), 111.49 (C), 117.99 (C), 118.56 (C), 121.17 (C), 123.31 (C), 126.81 (C), 127.76 (C),
128.42 (2C), 120.57 (C), 129.91 (2C), 130.47 (C), 131.62 (C), 132.46 (C), 133.74 (C),
136.12 (C), 138.08 (C), 145.20 (C)], 153.72 (triazol C-5), 165.80 (triazol C-3), 170.85
(C=0); MS (ESI): m/z (%) 643 (M", 18), 645 (M+2, 10), 153 (100).
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Tablo 22. 71, 74-101, 104-110 Nolu maddelerin antimikrobiyal aktivite degerleri

Bilesik Mikroorganizmalar ve Minimal 1nhibisyon Konsantrasyonlar: (M iK) Degerleri
No Ec Kp Yp En Pa Sa Ef Bc Ca Ct
71 250 250 >500 >500 | >500 | >500 >500 | >500 | >500 >500
74 >500 >500 >500 >500 >500 >500 >500 >500 >500 >500
75 >500 >500 >500 >500 >500 >500 >500 >500 >500 >500
76 >500 | >500 | >500 >500 | >500 | >500 >500 | >500 | >500 >500
77 250 >500 | >500 500 >500 250 250 250 250 >500
78 250 >500 | >500 >500 | >500 62.5 62.5 250 250 >500
79 >500 | >500 | >500 62.5 >500 125 125 62.5 >500 >500
80 >500 >500 >500 >500 >500 >500 >500 >500 >500 >500
81 62.5 125 62.5 62.5 62.5 62.5 125 125 62.5 125
82 <1.95 | <195 | <195 | <1.95 | <195 | <195 | <1.95 | <1.95 | >500 >500
83 <195 | <195 | <1.95 | <195 | <195 | <195 | <195 | <1.95 | >500 >500
84 >500 500 250 7.81 250 15.63 125 1.95 >500 >500
85 <1.95 | <195 | <195 | <1.95 | <195 | <195 | <1.95 | <1.95 | >500 >500
86 >500 500 250 7.81 250 15.63 125 1.95 >500 >500
87 <195 | <195 | <195 | <195 | <195 | <195 | <1.95 | <1.95 | >500 >500
88 <1.95 | <195 | <195 | <1.95 | <195 | <195 | <1.95 | <1.95 | <195 | <1.95
89 <195 | <195 | <195 | <195 | <195 | <195 | <195 | <1.95 | <195 | <1.95
90 62,5 62.5 >500 >500 | >500 125 125 125 62,5 62.5
91 125 250 >500 >500 | >500 | >500 >500 | >500 125 250
92 >500 >500 >500 >500 >500 >500 >500 >500 >500 >500
93 >500 >500 >500 >500 >500 >500 >500 >500 >500 >500
94 >500 | >500 | >500 >500 | >500 | >500 >500 | >500 | >500 >500
95 125 125 >500 >500 | >500 | >500 >500 | >500 125 125
96 125 250 >500 >500 | >500 | >500 >500 | >500 125 250
97 125 250 >500 >500 | >500 | >500 >500 | >500 125 250
98 125 125 >500 >500 | >500 | >500 >500 | >500 125 125
99 >500 >500 >500 >500 >500 >500 >500 >500 >500 >500
100 125 125 >500 >500 | >500 | >500 >500 | >500 125 125
101 >500 | >500 | >500 62.5 >500 125 125 125 >500 >500
104 >500 | >500 | >500 125 >500 125 125 125 >500 >500
106 <1.95 | <195 | <1.95 | 3.90 <1.95 | 1.95 7.81 390 | <1.95 | <1.95
107 125 >500 | >500 >500 | >500 125 125 125 125 >500
108 >500 500 250 7.81 500 15.63 125 1.95 >500 500
109 >500 500 250 7.85 500 16.75 125 1.95 >500 250
110 >500 | >500 | >500 125 >500 125 125 62.5 >500 >500

Amp. 10 >128 18 >128 18 35 10 15 >500 >500
Flu. <1 8

Ec.: Escherichia coli ATCC 35218,
Yp.: Yersinia pseudotuberculosis ATCC 911,
Pa.: Pseudomonas aeruginosa ATCC 10145,
Ef.:Enterococcus faecalis ATCC 29212,
Ca Candida albicans ATCC 60193,

Kp.: Klebsiella pneumoniae ATCC 13883,
En.: Enterobacter aecrogenes ATCC 13048,
Sa.: Staphylococcus aureus ATCC 25923,

Bc.: Bacillus careus 709 Roma,
Ct: Candida tropicalis, Amp.: Ampicillin
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Tablo 23. 102, 103, 105, 114-116 Nolu maddelerin antimikrobiyal aktivite degerleri

Bilesik Mikroorganizmalar ve inhibisyon Caplar: (mm)

No Stok. | Ec | Ea Yp Pa Sa Ef | Bc Ms Ca| Ct| S
102 - - - 7 12 - 7 15 - - -
103 - - - 10 15 - 10 30 - - -
105 - - - 6 - - 6 - - - -
113 - - - 10 - - 7 - - -
114 - - - 10 7 - 10 9 - - -
116 - - - 12 - 12 9 - - -

Amp. 10 10 >18 >18 35 10 15 - - |- -
Strep. 35
Flu. 25 | 25 | >25

Ec.: Escherichia coli ATCC 25922,
Y p.: Yersinia pseudotuberculosis ATCC 911,

Sa.: Staphylococcus aureus ATCC 25923,
Bc.: Bacillus careus 702 Roma,

Ca Candida albicans ATCC 60193,

Ea Enterobacter aeroginosa ATCC 13048,
Pa.: Pseudomonas aeruginosa ATCC 43288,
Ef.: Enterococcus faecalis ATCC 29212,

Ms: Mycobacterium smegmatis ATCC 607,
Ct: Candida tropicalis, Flu.: Fluconazole.




4. TARTISMA

70 ve 71, bilesikleri literatirde [81] verilen yontemlere gore etil p-klorofenilasetat
etoksikarbonilhidrazon’un hidrazin hidrat ile ve ardindan benzaldehit ile etkilestirilmesi
yoluyla elde edilmistir. 74 ve 75 tipi bilesikler ise, ilk defa bu calismada karsilik gelen
ester etoksikarbonilhidrazonlarin bir primer amin olan triptamin ([2-(1H-Indol-3-
iDetilamin]) bilesig ile reaksiyonundan sentezlenmistir. 74 ve 75 nolu bilesiklerin *H
NMR spektrumlarinda 11.54-11.56 ppm arasinda gortlen ve D20 ilaves ile kaybolan bu
singlet sinya triazol halkasinda, 2 nolu azota bagli hidrojenden ileri gelmektedir. Bu
bilesiklerin *H NMR ve C NMR spektrumlarinda, bu bilesiklerin sentezinde kullanilan
triptaminden ve ester etoksikarbonilhidrazondan gelen sinydler, ilgili kimyasal kayma
degerlerinde kaydedilmistir. Bunailaveten, her iki bilesigin (74, 75) kitle spektrumlarinda
M+1 pikleri gorilmektedir.

71, 74 ve 75 bilesiklerinin ayr1 ayr etiloromoasetat ile reksiyonlart sonucu karsil ik
gelen etilasetat esterleri iyi bir verimle elde edilmistir (76-78). Bu bilesikleri IR
spektrumlarinda iki karbonil grubunun varlig triazol halkasindan gelen 1715 ve esterden
gelen 1750 cm? araliginda olmak (izere goriilmektedir. Ayrica, CG-O geriliminden ileri
gelen sinyal, 1230 cm™ de kaydedilmistir. Bu bilesiklerin 'H-NMR spektrumunlarinda, —
CHxCOqEt ileri gelen pikler sirasiyla 4.77, 4.57, 4.55, (-CH2CO2Et); 1.22, 1.22, 1.21 ppm
(CH,COOCH,CH,) ve 4.18, 4.17, 4.14 ppm (CH,COOCH,CH5) degerlerinde goérulmuistdr.
Bu gruplarin 3C NMR spektrumunda ise 48.65, 46.88, 46.89 ppm (-CH.COzEt); 15.81,
14.72, 14.72 ppm (-CH2COOCH2CH3) ve 63.18, 61.81, 61.82 ppm (-CH.COOCH,CH?3)
degerlerinde rezonans olduklar1 gorilmektedir. Bu bilesiklerin karsilik gelen hidrazidlere
(79-81) donistiriilmesi ile ester grubundan ileri gelen pikler *H ve *C NMR
spektrumlarinda kaybolmus, onun yerine -NHNH. grubundan ileri gelen sinyaller 9.19-
10.93 ppm (-NH) ve 4.22-4.33 ppm (-NH,) degerlerinde ortaya ¢ikmistir. Bu piklerin
-NHNH, grubuna ait oldugu, D,O ilaves ile kamtlanmistir. Bu bilesiklerin IR
spektrumlarinda, 3100-3350 cm™ de gorilen absorpsiyon bandlari NHNH2 grubundan
ileri gelmektedir. Bunlara ilaveten, bu bilesiklerin kitle spektrumlarinda M+1 piklerinin
varlig, onerilen yapiyr desteklemektedir.
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79-81 bilesiklerinin bazik ortamda karbon distlftr ile reaksiyonlar, yapilarinda yer
alan hidrazit grubunun 5-merkapto-1,3,4-oksadiazol halkasina donisUmu ile sonuglanmis
ve 82-84 hilesikleri elde edilmistir (Denklem 48).

H - ./
o . | HN N
HN—NH, H;\l N—H(> / \
—
+ —g = c c
/C\Q FC(;’ R/CQQ; S4C\§:@ R/ %o <7 " SH
79-81 +KOH
—H,0 (Denklem 48)
H
H .
H N W N/H HN N
/N N é@?( - // \ - // \ —> C/ o
/4 © _Co. c.8 e TN,

/4 X THA @) //4 )\\

@ @ KCI
82-84

5-Merkapto-1,3,4-oksadiazol turevleri, tiokso formlar: ile denge halinde bulundugu
bilinen bilesiklerdir [37, 73, 82]. Bu tautomerinin varligi, IR spektrumlarinda 2750
cm’ lerde —SH ve 1164 cm ' lerde —C=S gerilim bandlarinin varligindan anlasilmaktadir.
'H NMR'da, 13.0-14.5 ppm araliginda gorilen sinyal —SH grubundan ileri gelmektedir.
Tiokso formundan ileri gelen —C=S grubuna ait sinyal ise *C NMR spektrumunlarinda
yaklasik 175 ppm’ de gorildigi bilinmektedir [33, 36-38, 73].

82 Nolu bilesigin 4-metoksibenzaldehit ile muameless sonucu elde edilen 85
bilesi ginin 'H ve ®C NMR spektrumlarinda, 4-metoksibenzilidenamino grubundan ileri
gelen ilave pikler, ilgili kimyasal kayma degerlerinde ortaya ¢ikmistir. Buna karsin,
baslangic bilesiginin yapisinda varolan  serbest amino grubunun varligini gosteren
herhangi bir sinyal Grinindin (85 bilesi gi) 'H NMR ve IR spektrumlarinda gozlenmemistir.
85 Nolu bilesigin diklorometan icinde formaldehit varliginda metil piperazin ve morfolin
ile ayn ayr1 reaksiyonu sonucu karsilik gelen Mannich bazlan olan 86 ve 87 bilesiklerinin
olusumuna yol agcmistir. Bu bilesiklerin 'H NMR spektrumlarinda —SH grubundan ileri

gelen herhangi bir sinyd bulunmamasina karsin, metil piperazin veya morfolin halkasinin
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varligindan ileri gelen ilave pikler hem 'H ve hem de *C NMR spektrumlarinda
gbzlenmistir.

Imin bag: iceren bilesiklerin E ve Z izomerleri halinde bulunabilecegi bilinmektedir.
Z izomer daha ¢ok molekdl ici hidrojen bagimin olusma ihtimalinin bulundugu yapilarda
baskin izomer olmasina karsilik, imin bag: etrafinda buyuk gruplar igeren molekullerin
daha cok E izomerleri seklinde bulundugu bilinmektedir. Hidrazid-Schiff bazlarindaise, £
izomer DMSO-ds ¢Ozucuslinde ¢ozuldigli zaman amid tek bagi etrafinda serbest
donmeden kaynaklanan ve cis-trans amid konformerlerinin bir karisimin igeren bir denge
olusturmaktadir ki bu dengede cis konformerin daha baskin oldugu bilinmektedir
(Denklem 4). Bu tiur bilesiklere ait NMR spektrumlarinda bazi sinyallerin ikili setler
halinde ortaya giktigi gozlenmektedir. iki set halinde ortaya gikan piklerden daha yiiksek
adanda rezonans olanlar cis konformerine, daha disUk aanda gelenler ise trans
konformerine atfedilmektedir [26-33, 82-84].

79-81 Tipi hidrazidlerin degisik aromatik aldehitlerle reaksiyonlart sonucu karsilik
gelen yeni 13 adet Schiff bazi (88-100) elde edilmistir. Bu reaksiyonlar, hidrazit yapsnda
yer aan serbest amino grubunun aldehitin karbonil karbonuna beklenen nukleofilik
sadirns ve katilmas: ile baglamakta ve reaksiyon bir mol su eliminasyonu ile son
bulmaktadir (Denklem 49).

:o: :o: f?_
CHZC NHNH, __CH,- C—NHN C—Ar
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Elde edilen Schiff bazlarimn *H NMR spektrumlarinda baslangic bilesiginde varolan
—NHNH, grubundan ileri gelen herhangi bir sinyalin bulunmayisi, onun yerine 8.02-9.66
ppm arasnda bir protona karsilik gelen, genellikle trans/cis amid konformerlerden
kaynaklanan ve iki set halinde gozlenen pikler -N=CH- grubunun varhgim gosteren
piklerdir. imin karbonuna ait sinyal ise 145-153 ppm aral1ginda kaydedilmistir.

79-81 Tipi bilesiklerin fenilizotiyosyanat ile verdikleri reaksiyon sonucu bu
bilesiklerin karsilik gelen karbotiyoamit tirevleri yuksek verimlerle elde edilmistir (101-
103) (Denklem 50). Sentezlenen bu karbotiyoamit turevleri ileri asamada sentezleri
gerceklestirilecek siklizasyon reaksiyonlart icin baslangic maddesi konumundadir.
Karbotiyoamid yapsindan ileri gelen U¢ adet -NH piki IR spekturumunda 3250-3270
cmY bolgesinde gozlenmistir. Bu protonlar *H NMR spektrumunda ise 9.40-10.00 ppm

arasinda rezonans olmustur.

NH (Denklem50)

101, 103 Tipi bilesiklerin derisik H2SO4 ile muameles molekdl ici bir halka
kapanmasna neden olmaktadir. Halka kapanmasi, kikirt atomunun amid karboniline
sadirnis ile baslamakta ve bir mol su eliminasyonu ile 1,3,4-tiyadiazol tirevieri ele
gecmektedir (Denklem 51). Halka kapanmasiyla elde edilen 106, 107 bilesiklerinin H
NMR spektrumlarinda bir adet -NH grununun varligini gosteren sinyal srasiyla 10.36 ve
10.40 ppm degerinde gorilmektedir. Bu sinyalerin NH pikleri oldugu D,O ilaves ile

anlasimustir.
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101, 102 Nolu Grinlerin bazik ortamda halka kapanmalari ise 104, 105 nolu
bilesiklerinin olusumuna yol agmistir (Denklem 52). Bu bilesiklerin yapilarinda yer alan —
SH grubu 'H NMR spektrumlarinda sirasyla 14.00 ve 13.99 ppm’ de rezonans olurken IR
spektrumunda 2667 ve 2736 cm® de kaydedilmistir. 104 ve 105 nolu bilesiklerinin IR
spektrumlarinda 1342 ve 1323 cm™ de gérilen —C=S absorpsiyon pikleri ve ayrnca, °C
NMR spektrumunda 168.31 ve 168.42 ppm degerlerinde gorulen ve —C=S tiol grubunun
varligina isaret eden sinyal, bu bilesiklerin de 82-84 bilesiklerine benzer sekilde tion
formlan ile tautomerik bir denge olusturdugunu gostermektedir. Elde edilen spektroskopik
veriler literatir bilgileri ile uyum igindedir [32-36].
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108 ve 109 nolu bilesikler, 104 bilesiginin -SH grubunun bazik ortamda
metillendirilmesi veya heptillendirilmesi ile elde edilen Grtnlerdir. Bu trtnlerin (108, 109)
'H NMR spekturumlaninda alkil grubundan ileri gelen pikler ilgili kimyasa kayma
degerlerinde ortaya cikarken, NH veya SH grubuna isaret eden herhangi bir sinyalin
bulunmachg goriilmektedir. Bunailaveten, bu Uriinler, yapilar ile uyumlu IR, *C NMR ve
kitle spektrumlar: vermistir.

Yapisinda serbest bir amino grubu iceren 104 nolu bilesigin anisaldehit ile
reaksiyonu asit katalizorii varliginda gerceklestirilmistir. 110 nolu biesigin IR ve *H NMR
spektrumlarina —NH, grubundan ileri gelen herhangi bir sinyal bulunmazken 4-
metoksibenzilidenamino grubundan ileri gelen pikler, 'H ve *C NMR spektrumlarinda
ilgili kimyasal kayma degerlerinde kaydedilmistir.

83 ve 84 Nolu hilesiklerin hidrazin hidrat ile reaksiyonu, 1,3,4-oksadiazol halkasnin
4-amino-1,2,4+riazol halkasina donisumui ile sonuclanmis, 111 ve 112 bilesikleri elde
edilmistir. 111 Nolu bilesigin IR spektrumunda 3320 ve 3210 cm™ de gorilen NH+NH>
absorpsiyonu ve H NMR spektrumunda 5.57 ppm’ de gorilen —NH, piki, yapiyla uyum
icindedir. Bu bilesiklerin 3C NMR ve kitle spektrumlar: da yapilarini dogrulamaktadir
(Denklem 53).

N \(SH /N—N%(SH
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113-115 Bilesiklerinin sentezi, 80 ve 81 nolu bilesiklerinin 4-klorobenzen
sulfonilklorir ve 4-bromobenzen silfonil klordrler ile ayr1 ayn reaksiyonu yoluyla

gerceklestirilmis ve yapilar ile uyumlu spektroskpik veriler elde edilmistir.



5. SONUCLAR

Caismamizda kullandigimiz baslangic maddeleri olan 71, 74 ve 75 nolu
bilesiklerden 71 nolu bilesik literattirde bildirilen yontemlere gore elde edilmisken [81] 74
ve 75 nolu bilesikler karsilik gelen ester etoksikarbonilhidrazonlarin bir primer amin olan
triptamin ile etkilestirilmesi sonucu elde edilmislerdir. 71, 74 ve 75 bilesiklerinin 6ncelikle
etil bromoasetat ve ardindan hidrazin hidrat ile reaksiyonu, dahaileri sentezler icin 6nemli
birer ara Urin olma o6zelligi tasiyan hidrazit yapsina sahip bilesiklerin olusumu ile
sonuglanmistir. Ornegin, 79-81 nolu hidrazitlerin etanol icinde potasyum hidroksit /
karbondistilfur ile halka kapanmas: reaksiyonlari oksadiazol halkasi iceren bilesiklerin
olusumuna yol acarken degisik aldehitlerle muameleleri karsilik gelen arilmetiliden
asetohidrazitlerin olusumu ile sonuclanmistir. Buna ilaveten, bu calismada sentezlenen
hidrazitlerin (79-81) fenilizotiyosyanat ile reaksiyonu, yine ileri halka kapanmalar: igin
reaktiv birer ara Urinler olan karbonotioil tirevlerini vermis, bu ara trinler de (101-103)
ayr ayn olmak Uzere asidik ve bazik ortamlarda halka kapanmalarina ugratilarak karsilik
gelen  4-fenil-5-sulfanil-4H-1,2,4-triazol -3-il)metil]-2,4-dihidro-3H-1,2,4-triazol-3-on’ lar
(104, 105) ve [5(fenilamino)-1,3,4-tiyadiazol-2-il]metil-2,4-dihidro-3H-1,2,4-triazol-3-
on’lar (106, 107) elde edilmistir.

Sentezlenen bilesikler icinde serbest amino grubu icerenler, karsilik gelen Schiff
bazlarina ve ardindan Mannich bazlarina donisturilmek suretiyle imin bagi, morfolin veya
metil piperazin hakas gibi farkli farmakofor gruplar molekile sokulmak suretiyle
muhtemel biyoaktif bilesikler elde edilmistir. Mannich reaksiyonu, ayrica indol hakasi
iceren bilesiklerde de calisilmistir. Oksadiazol tdrevlerinin (83, 84) hidrazin hidrat ile
muamelesi, yine daha ileri halka kapanmalar1 ve kaynasmis haka sistemlerinin elde
edilmeleri icin kullangh ara Grtinler olan 4-amino-5-merkapto-1,2,4-triazollerin (111, 112)
olusumuna yol agcmistir. Bu ¢alismada sentezlenen ve yapilarinda 3H-indol halkas: gibi
Onemli bir farmakofor gurup igeren hidrazitlerin (80, 81) stlfonilklorirler ile reaksiyonlar
ise, stlfonamid gurubu gibi bir diger 6nemli farmakoforun molekule girisi ile sonuclams
ve tablo 23 de de goruldigi gibi antimikrobiyal 6zellik gosteren (113-115) ¢ bilesik elde
edilmistir.
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Caismada sentezlenen tum orijinal bilesiklerin erime noktalart tayin edilmis ve
yaplart IR, *H NMR, ¥C NMR ve kiitle spektroskopisi yontemleri kullanilarak
aydinlatilmis, antimikrobiyal 6zelikleri incelenmistir.

Sentezlenen  bilesiklerin - Gzerinde gerceklestirilen  antimikrobiyal — aktivite
belirlenmes calismalari, yeni sentezlenen 43 bilesikten 10 unun orta veya iyi derecede,
18'inin dustk derecelerde olmak Uzere 28 bilesigin antimikrobiyal aktivite gosterdigini
ortaya koymustur. Triazol halkasi iceren bilesiklerin genis farmakolojik 6zellikleri goz
Onune almnarak gergeklestirilen bu doktora calismas: kapsaminda sentezleri gerceklestirilen
43 bilesik icinde 74-82, 85-93, 97-99, 101-110 nolu bilesikler 2 ayn makale hainde
Turkish Journal of Chemistry ve Molecules adl1 iki dergide 3 ayri makale halinde
yayinlanmistir. Bu calismada sentezlenen ve henliz yayin icin sunulmamus bilesiklerin
makale haline getirilmes calismalar da devam etmektedir.



6. ONERILER

Triazol bilesikleri, oldukca genis farmakolojik 6zelliklere sahip olmalarindan dolay:
sentez kimyasnda yaygin olarak kullaniimaktadir. Ayricaindol halkas: da farmakolojideki
yeri ve o6nemi iyi bilinen bir halkadir. Bu calismada sentezlenen bitin bilesikler,
kendilerinin muhtemel biyoaktif bilesikler olmalari yaninda, -NH,, -SH, -NH gibi aktif
gruplar icermeleri nedeniyle farkl biyoaktif moleklller icin de ara Urin olma potansiyeli
tasiyan bilesiklerdir. Literatir bilgileri gbz oOninde bulunduruldugunda, bu calismada
sentezlenen ve imin grubu iceren bilesiklerin, B-laktam hakaarinin olusturulmasinda
kullanilabilecek yapilar olduklar: anlasilmaktadir. Ayrica yine bu calismada sentezlenen ve
1,2,4-triazol halkasinin bitisik konumlarinda birer -NH2 ve -SH grubu iceren bilesiklerde
bu gruplann, triazolotriazin, triazolotiyadiazol, triazolotriazolleri sistem gibi degisik
heterosiklik halkalar kaynasmis halde tek bir molekilde iceren bilesiklerin sentezi igin
nukleofilik merkezler olduklarn acikca gorlilmektedir. Bu doktora calismasi, yeni
sentezlenen karbotiyoamid turevlerinin asidik ve bazik ortamlarda halka kapanmasi
reaksiyonlarimi da icermektedir. Ancak, karbotiyoamid tlrevierinin degisik reaktiflerle
verebilecegi ve 1,3-tiyazol halkasi gibi dnemli bir diger farmakoforun olusumuna yol agan
kondenzasyon reaksiyonlart da bilinmektedir ve bu alandaki calismalarimiz devam
etmektedir.

Yapilart ve literatir bilgileri goz 6nine alindiginda, bu calismada sentezlenen
bilesiklerin antimikrobiyal 0zellik disinda degisik biyolojik ve farmakolojik aktivitelerin
arsgtinlmasina olanak saglayacak Ozellikler tagidiklar1 agikga gorilmektedir.
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1 2492.188 12.463 7.0 DHSS o8
z 1931.882 9.661 26.1 KSF
3 1588.447 7.343 19.1
a 1581.732  7.310 7.3 Pulse Seguence: szpul
5 1579.718 7.900 30.3
s 1567.297 7.838 8.5
7 1565.282 7.828 1.9
8 1562.261 7.812 7.5
3 1560.247 7.802 10.9
10 1557.561  7.789 14.2
11 1526.004  7.631 29.9
12 1523.990 7.621 9.0 /H
13 1519.290  7.598 7.1 —N
1a 1517.275 7 25.5 N
1s 1509.830 7 6.1
16 204 28.9 cl
17 1505.525 25.4
18 1502.840 7. 8.5 N (6]
13 1499.818 13.2 |
20 €72.284 3. 136.7
21 669.934 3. 200.0 N
22 500.398 2. 18.0 NS
23 498.719 . 30.2 CH
24 437.041 2. 29.0
25 495.362 17.2
T T T T T T T T T T
14 i3 1z i: 10 9 8 7 ] 3 2 ppm
2.78 ail1s
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Ek Sekil 2. 71 Bilesiginin *H-NMR spektrumu
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Hakan Bektias
18.11.09
D-2 /H JJ‘
Automation directory: N—N E E
Pulse Sequence: s2pul | k © dhm
- sds
C N o
|
N\
PRt 5 ‘
‘
Al
T T T T T T T T T T e i B e i B e s s e T
180 160 140 120 100 80 60 a1t ppm
k Sekil ilesiginin 2 ek
Ek Sekil 3. 71 Bilesiginin "C-NMR spektrumu
HAKAMN_BEKTAS_DK_2 10 (0.527) Scan ES+
1004 271 2.43e8
H
~
4 N—N
>\ 211
NS
Cl N o
|
N\\
CH
215
273 293
153
[
%o (283
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295
247 241
249254 284
un! b 1) W Al \, .1, Ky '] 4 4 . ]
116 120 130 140 150 160 170 180 180 200 210 220 230 240 250 260 270 280 280 300 310

Ek Sekil 4. 71 Bilesi ginin Kitle spektrumu
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Ek Sekil 5. 74 Bilesi ginin IR spektrumu

INDEX  FREQUENCY RPN HETGHT HAKAN BEKTAS -
1 2304.340 11,523 7.8 [ we-g
2 2180.461 10.304 5.0 08.09.08
32 1474.120 7.372 6.7
L) 1466.398 7.333 2.2 Pulse Sequence: s2puil
5 1423.762 7.120 12.5
[ 1416.041 7.081 16.6
? 1408.991 7.046 18.2
8 1395.888 6.380 7.6
9 1385.827 6.930 15.0
10 1877.776 6.890 1.9
11 720,778 3.604 10.0 HsC.

12 713,056 3.566 8.1 H
13 892.242 5.46% 23,5
14 675.792  3.379 456.2
15 545.228 2.747 0.0
16 502.56a 2.513 37.3
17 500,885 2.505 1.9
18 499.206 2.485 29.6
19 450.528 2.253 31.8
20 0.000 0.000 13.2

/
)
J
/
\
H

ol /

16.16

Ek Sekil 6. 74 Bilesi ginin "H-NMR spektrumu
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HAKAN BEKTAS
25.3.09

HP-8
LRN=404 H3C
Automation directory:

Pulse Sequencs: APT

Solvent: DMSD

Ambient temperature
Operator: vnmr.
Mercury-200 * kl.lllellB"

136.658

" —129.864
=z
4
(o]

123.867

121.854

119.167
\

Relax. delay 1.0800 sec
Ist pulse 90.¢ dagrees
2nd pulse 135.0 ueurees
Acg. time 1.068 &

Witin 1205217 Bz

96 repetitions

OBSERVE G138, 50.2810298 WHZ

I‘.lECOEH’LEs Hé 199.9652145 WHz

r

d
on during acquisition
WALTZ 16 modilated
DATA PROCESSI
Line bruantning 1.0 Hz
FT size 6
Total time s hr, 59 min, 48 sec

127.645
118.764

=2
21.295

136.899
4z.124
40,960
40,548
40.118
29,708
39,268

—112.219
——— 111,106

155.876
147.118
31.618
24.780

—13z.873

T T T T T T

200 1810 150 149 120 100 80 60 20 ppm

e T T T I s T [ 1 1 LIt L e o

Ek Sekil 7. 74 Bilesi ginin APT spektrumu

HAKAN BEKTAS_HF_8 28 (1.461) Scan ES+
144

100
144, 355

2.24e6

HsC
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9%,

487

01442 493
475

b S0 ‘ ‘ ) s abs
g ! LIXN LY 4 4 ¥ M 4 miz
100 125 150 175 200 225 250 275 300 325 350 375 400 425 450 475 500 525 550 5?5 600 625 650 675 700

Ek Sekil 8. 74 Bilesi ginin Kitle spektrumu
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cm-1
_ ci\pel_dataiaradeniz\baplangye.001
Ek Sekil 9. 75 Bilesi ginin IR spektrumu
INDEX FREQUENCY PPM HEIGHT ¥a§AN BEKTAS !
1 2311.390 11.559 a5.7 1o
2 2185.161 10.327 30.3 14.07.08
3 1481.505 7.409 49.5
1 1473.445  7.368 7.8 Pulse Sequence: s2pul
5 1469.420 7.348 $9.0
6 2465.055 7.326 67.6
? 1425.441 7.128 26.8
8 1416.377 7.083 70.1
1 1414.362 7.073 6.6 c
10 1408.655 7.044 82.8 H
11 1400.598 7.004 63.6 7/
12 13%0.862 6,85% 12.3 N
13 739.242 3.6%7 32.7 /
14 732.863 3.$6% 96.3 NN
15 725.142 3.626 29.3 N O
16 701.978 3.510 94.8
1z €77.471 83.388 168.1
18 568.364 2.842 34.6
18 561.985 2.810 az.1
20 508,942 2.54% a@.9
21 501.556 2.508 46.5 /
22 ¢.90¢ 0.000 50.4
|
H
[
; |
/ L oo N e Yo
T T T T T T T T T T T T T T B
11 1 9 7 -3 5 4 3 2 1 ppm
et e
8.91 18.82 11.5310.02 7.82
4.20 23.00 10.61 10.16

Ek Sekil 10. 75 Bilesi ginin *H-NMR spektrumu
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HAKAN BEKTAS
DRSO
25.3.08
HP=1
LRN=405

Automation directory:
Pulse Sequence; APT
Solvent: DHSO

Ambient temperature

Sperator: vmr
Mercury-290 “ktu2008"

Relax. delay 1.000 sec
1st pulse 90.0 degrees
2nd pulse 135.0 degrees
cq. time 1.000 sec

ions

0BS! 13, 50.2809855 Nhz
DECOUPLE M1, 1399652135 Niz
Power 39 di

on during acquisition
WALTZ-16 modulated

DBATA PROCESSING

Line broadening 1.0 hz

FT size 65536

Total time 1 hr, 12 min, 12 sec

c

132.002
124.800
122,735
120.092
sy

130.020
119.572

137,744

135.819
1838.110

~-113.108

156,662
147 .584
32.068

24.822

T _125.512

FOUOEI. .

il b i ™ y J J
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Ek Sekil 11. 75 Bilesiginin APT spektrumu

1004

PUNEIR, KT, T
126 140

T
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HAKAN BEKTAS_HP_1 5 (0.268)
144

144

c

I

~>
|

4

I—=

153 222 254

Scan ES+
3.1%¢6

Ek Sekil 12. 75 Bilesi ginin Ktle spektrumu
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| | [ 1147,99 X
72 I ‘ [ tes201 832,15
[ [ I 1016,50
70 Il | | ‘ [‘ 728,68
" ’FC_OCHZCHS ‘ 1oz (||| ') ‘ 688,36
N— " l L4, s ‘
66 i
a PN 1 |
1407.36
%T 64 I\II o H ‘ |
62 N ! .
N [ " 1356,50 [
; 1433,03
60 CH |
[ [
58 H {
56 | ‘
54 ] it
522
50 :
a8 174233 123042
; 1714,68
451
45’0\ I T T T T 1
4000,0 3000 2000 1500 1000 450,0
cm-1
_ ¢\pel_data‘karadeniz\vi9tydsafg.001
INDEX FREQUENCY PPM HEIGHT HARAN BERTAS
1 1923.825 9.620 54.4 gl:éﬂ
2 1590.125 7.952 97.8 19.0%.08
3 1588.111 7.942 19,3
4 1581.347 7.908 58.4 Pulse Sequence: s2pul
5 1578.711 7.885 12.5
[ 1571.661 7.B59 30.0 O
7 1569.982 7.851 31.9
8 1564.61%1 7.824 31.2 “
9 1562.26%1 7.812 28.1 —()
10 1528.697 7.650 62.9 C CH2CH3
11 1520.968 7.606 48.7 —
12 1518.282 7.592 14.4 N
13 1509.554 7.548 61.6
14 1502.84¢ 7.515 27.4 CI X\
15 953.947 4.778 73.9 O
16 847.526 4.238 16.7 N
17 ., 840.476  4.203 43.0 |
18 833.426 4.168 41.0
19 826.376 14.132 12.7 N
20 679.669 3.399 14.0 N\
21 667.%319 3.340 200.0 CH
22 500.734 2.504 35.6
23 498.71% 2.494 87.8
24 497.041 2.488 23.2
25 251.870 1.280 s1.2
26 244.820 1.225 1.4
27 237.870 1.180 38.2
| jﬁ{
P T 77— T T
10 9 8 7 6 5 4 3 2 1 ppm
[re— [E—
5.7¢ 29.24 11.74
24.26 11.66 17.48

Ek Sekil 14. 76 Bilesi ginin *H-NMR spektrumu
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Ek Sekil 15. 76 Bilesi ginin *C-NMR spektrumu

HAKAN 1 (1.046) Sean ES+
100+ 407.14 1.4528

I
’FC_OCH2CH3

(0]

%
_Z>//

%

408.08
164.82
207.86 303.00 311.00
103.68 423.08
110.91 137.80 166.83
208.86 313.07 383.18 42508
205.79 281.98 430.10
s M hivaalsh ittt " gl T " j.h PR PO
0~ L s A s W KA A B A i (AR Al N UG AL MARES ) UMM LA e e fidaalitrentd) m/2
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Ek Sekil 16. 76 Bilesi ginin Kitle spektrumu
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em-1

Cpal_dalasmonctraid. 01

Ek Sekil 17. 77 Bilesiginin IR spektrumu

INDEX FREQUENCY  PPH HEIGKT HARAN BEXTAS
2186.504  10.934 8.3 Se. 08
2 1485.534  7.429 7.1 HPig
3 1a77.477 7.388 151
H 1489.084 7.345 0.2 Putse Sequence: s2pul
5 1a22.420 7.118 1a.7
5 1415.370 7.078 1901
7 1407.648 7.088 20.7
8 1399.591  6.899 2 a
s 1377.088 6.886 1.0
10 1370.048 6.851 13.0 o
11 914.820 4.575 24.3 HsC T
12 844.656 4.224 4.7
13 836.268 4.182 11.7 ’*C*CCH2CH3
12 837.270 4.187 120 N—
15 829.885 4.150 12.8
16 823.170 4.116 5.7 J
17 731.185 3.656 2.2 X,
18 724.806 3.525 8.6 N o
13 630.492 3.408 29.1
20 674.443 3.378 186.8
21 672.435 3.363 200.0
22 564.671 2.824 7.3
23 555.943 2.785 12.2
24 550.235 2.752 8.1 //
25 562.228 2.511 se.2
28 500.548 2.503 61.6 N
27 450.864 2.255 at.8
28 252.121 1.261 12.6
2¢ Ra5.407 1.227 2d.6 H
30 237.685 1.188 1a.8
31 238.357 1.192 140
3z 1.678 0.008 13.0
3z 0.000 0.000 16.4

T T e e N e
12 11 10 9 8 7 3 5 a 3 2 1 ppm
— s — —_

1.97 4.10 5.84 .49 7.58
4.99 4.40 a.,72 28.72 13.88 7.14

Ek Sekil 18. 77 Bilesiginin "H-NMR spektrumu
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HAKAN BEKTAS
DHSO

25.3.09
LKN=402 - oo HaC (0]
Automation directory: H 33 3 I
Pulse Sequence: APT a &332 C—OCHLH,
sSolvent: DNSO —N
Amblent temperature
Operator: vamrl
Mercury-200  *i:tu2008"

Relax. delay 1.000 sec
st pulse 90.0 degrees

2nd pulse 185.0 degrees

Acq. time 1.000 sec

Width 12062.7 Hz

160 repetitions

OBSERVE  C13, 50.2810298 MHz

DECOUPLE H1, 139.9652195 MHz /

Power

120,878
129, g5gmmns
o

- -
on during acquisition - =
WALTZ-16 modulated @ 3 N
DATA PROCESSING R b4 : =
Line broadening 1.0 Hz B B | < N
FT size 6553 o H o
Total time 1 br, 12 min, 12 sec 3 s 3
s o o
ol o Anow o
== 3 grelgy
~ @ | o o eV o
= g ) 2l & = - £§992s8 & o
R 2 2 o b} 3 s 8
s s 4 2 82
2 é K o 4 =
L L 3 b ] S

S, M1 i M S R G A AL AL Ao SN, B0 ML L S
., 180 160 140 120 100 80 BoL, } H‘n ‘ | 0 .. ppm
Ek Sekil 19. 77 Bilesiginin APT spektrumu
HAKAN BEKTAS_HP_9 8 (0.423) Scan ES+
100- 144 21826
o)
HsC I
[~C—OCHLHs
N—
/ NS
N o
N
!
449
419
276
145 442
146 420
110 129 153 188 o0p
g T | TR TTOR O T ki T dathtlidy b
Q B e s L L S L R L A L A A M i L Ll Ry A A B LA R LA R R RARS R Al 11174
120 140 160 180 200 220 240 260 260 300 320 340 360 360 400 420 440 460

Ek Sekil 20. 77 Bilesi ginin Kitle spektrumu



100

86,2
e e N
, \\“‘ '/v\‘
| N : 4
I Vil {
80 A T TN P
| I - /1 )W |
ol e TLAE A
2851,64 | i 1 | \\ [ y\ i i
A L |
75 ‘\ i ”\“ | 1307.0f ”
[T .
| “ h |}‘ \‘|'134s,35 ‘ Biss,1s
| |
| I ‘ ‘u| 1*3|1,sz 1027,48 I!
70 | 1ss1s0 i IIDIéJQ l
| o L
3390.82 | i 1490, “ f
i 917,08 | ”
! I
65 o ! ’ “ 1093,33 I
cl I | |
| ’*C*OCHZCH?, l ‘ 1463,73 736,84
' 1261,68
%t 60+ /N*N f [
55 N o h[
50 .
1736, ] )7
N il
45 |
H ”
0. |
1716,76
3000 2000 1500 1000 450,0
cm-1
c\pel_data\karadeniz\kroze.001
. . T
Ek Sekil 21. 78 Bilesi ginin IR spektrumu
INDEX FREQUENCY PPH HEIGHT HAKAN BEKTAS
1 2187.511 10.939 4.0 Fse e
2 1485.196 7.427 2.2 fri-Sts
3 1475.798 7.380 5.5
a 1473.112 7.367 8.2 Pulse Sequence: sZput
S 1464.384 7.323 12.2
& 1425.777 7.£30 2.3
7 1418.055 7.081 3.5
& 1411.677 7.089 8.9
a 1397.577 6.98)9 12.5 CI H
10 1389.184 6.947 11.2
11 911.463 4.558 13.0 CfOCHZCHZS
12 834.249 4.172 8.7
13 827,535 4.138 7.7 NiN
14 820.485 4.108 4.5 /
15 739.578 3.698 5.6 ™~
16 589.802 3.450 11.3
17 671.092 3.356 200.0 N O
18 565.342 2.827 7.0
19 500.549 2.503 9.4
29 498.871 2.495 69.1
21 248.100 1.246 7.4
22 242.385 1.212 16.3
23 234.328 1.172 9.1
24 235.835 1.177 9.6
25 0.000 o.000 37.7
N
|
H
/ f f ]
¥ T T T o T —
12 11 10 ] 8 7 6 5 4 3 2 1 ppm
o T = e e e
1.22 10.62 3.85 3.00 4.43 6.50
§.85 3.28 3.42 32.27 24.84

Ek Sekil 22. 78 Bilesiginin *H-NMR spektrumu
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HAKAN BEKTAS
DHsO
2,4,09
LKN=432
Automation directory:

Pulse Sequence: APT

Solvent: DMSO
Ambient temperature
Operator: vimri
Mercury-200 “ktuz@gs"

Relax. delay 1.000 sec
1st pulse 20.0 degrees

ons
» 50.2810298 MH2
DECOUPLE H1, 199.9§52185 MH2
Power 39 dB

on during acquisitfon
WALTZ=16 modulated

DATA PROGESSIKG

Line broadening 1.0 Hz

FT size 65536

Total time 2 hr, 53 min, 48 sac

163.667
154.398

146.256

136,885

134.461
132.360

131.196

128.183

Cl I
C—OCHXLCH
7'\’1* LCH3

/N
N )%O

112.224

127,550
110.835
46.898
a2.827
40.982
40,557
40.185
38.787
39.305

61.826

-
b4
5
®

24.694

14.720

T
180

140

ioo 80 60

Ek Sekil 23. 78 Bilesiginin APT spektrumu

HAKAN BEKTAS_HP_2 10 (0.527) Scan ES+
100 461 1.1986
Cl I
ﬁC*OCH2CH3
/N*N
)% las1
N (o]
148 /
144
\
14 H
152
o
% 120 463
29 |
121 !
188
‘ 188
130 |
110 357 439
35
110 161 173 |igg "™
138 225 a0
114 | [l 229 3 401
| 186} 204 207 273 459
J 1 | i “ 195 242 u7 27| 274283 6gpg ap7 347 {359 372 a5 206, |477.479
o A ST AT ALt O ORI ITIRVI TN 7 NN MO, e | WY miz
420 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460

Ek Sekil 24. 78 Bilesi ginin Kiitle spektrumu
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— e S
I e "
80 | \
75.!
| 2948,72
0,
65
60 |
|
| 181,10
55
T 59 149588 ?
C—NHNH,
45
33040 N—N
40
c Ay
35 | I?I
30 163430 NH2
25’, 667,28
171684
185 s D e -
4000,0 3000 2000 1500 1000 450,0
cm-1
Ek Sekil 25. 79 Bilesiginin IR spektrumu
ol B o
2 1607.458 8.039 :;v: 31.5.2010 I
. e rane 5.6 Autonstion directory: [_C*NHNHZ
5 1507.880 7.541 61.8 Pulse Sequance: s2pul
6 1108.789 5.545 6.1 N—N
1 B70.184 4,352 115.6
8 859.260 4.257 7.9 C'@—[L XO
3 669.477 3.348 200.0 N
10 498.047 2.491 2.7 ‘
11 -2.964 =0.015 30.4 NH2
‘
H ) ¥ :
| 1 : ror
[ |
& L A ool ==
j 4 J
r T l} T T T T T T T T T T T T L
i4 13 1z 11 10 9 8 7 6 5 q 3 Z -0 =1 ppm
i et —_ o
.51 14.74 26 .85 28
14.77 14.78 16.08

Ek Sekil 26. 79 Bilegiginin "H-NMR spektrumu
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Attached proton test experiment

Automation directory: O
Pulse Sequence: APT ”
C—NHNH,
N—N
cl /\\\o
N a5
I £y
NH, g
3 R
237 s
g EE 27 [k
2 so b 2
" - = 554 H
= ] % 8 % g
a 5 A E
g : e
PN N R A AT 1
ik o e Aol o :
T T T T = T T T T T T T T
180 160 140 120 100 80 60 40 ppn
Ek Sekil 27. 79 Bilesiginin APT spektrumu
HAKAN BEKTAS_DK_6 10 (0.527) Scan £S5+
100+ o 305 4.58¢85]
Il
C—NHNH,
N—N 309
505
Cl N
N O
NH,
%..
228
215 223
W 148 215
215
123 49 211 . 307
107 228 (229 11
185 -
‘ 153 21 '
131 163
148 283 o5e 1
1alll 138 179131 196 3 326
\ 135138 67 197294 ! 312|328
1 130] | f 1 ‘\ |
| | i 74 g 321
il A 1?34 sz [l 1es | e 238 2ot 209)0 25290 1) 338 347348349
| I | l lu L AﬂL | l ki " | o
LR il e it | BN VL ‘ | ‘ ‘]l hidd 1 ] ;
b /LR i b } Il I i I§ " it | it il [y b
0 l iy llh MM 3 A A e AT Ml b A L i L AR i WY
110 120 130 140 150 180 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 290 300 310 320 330 340 350

Ek Sekil 28. 79 Bilesi ginin Kitle spektrumu
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s ;
| Al
N A
84 o ‘\'
: Ll
82 ; \ A
i 363736 \.\ 1
80 | 478,18
\ ] ‘ 57731
4 i
78 Iy ! ‘\ | I I 1021,56
i 1304945 ‘ I \m hastae ! iisign Il
i i [ h
6.4 o ‘ /580,94 ! U 1278,14 |
. ! [
74 [ [ [
: i | \hnx,sz |
i | P I i
» 2 I |
I Pyl \
Vo I
70 N ‘ I J
; [ I 1465,23
Pl Pl 738,37
ur % [ ‘ i
i ! |
i I |
66 I | [e)
‘ | e HsC m
64 1 ! T ’ ’*C*NH NH>
; 3307,90 i N—
62 l‘ | /
H N
60 . ””‘kf N o
i
58 | \‘
|
56 |
i léDfﬂ(ﬂ /
i
54 i
‘ I N
52 [
H
50,2 e s e
4060,0 3000 2000 1500 1000 450,0
cm-1
c:\pel_datalkaradenizip10.001
. . T
Ek Sekil 29. 80 Bilesiginin IR spektrumu
INDEX FREQUENCY PPH HEIGHT "Aég" BEKTAS
1 2184.430 10.924 9.2 P
2 1850.119 9.252 8.3 HP=18
3 1482.512 7.414 7.6
a 1475.798 7.380 16.3
5 1468.077 7.341 11.4
6 1423.427 7.118 14.7
? 141s5.370 7.078 30.5
8 1405.639 7.029 7.8
L] 1388.298 6.992 a.5
e 1383.477 6.918 19.0 O
12 1375.420 5.878 13.7 H3C H
12 863.120 4.316 7.9
13 855.9063 4.276 29.6 FciNH NH2
14 733.535 3.668 5.6
15 725.148  3.631 8.5 N—
18 719.435 3.598 6.4 /
17 685.863 3.430 23.3 N
18 674.113 3.371 156.8
19 672.089 3.361 108.3
20 562.992 2.815 6.1
21 556.278 2.782 10.5
22 549,228 2.747 5.6
28 562.228 2.511 61.2
24 500.549 2,503 56.9
25 451,183 2.256 S1.7
28 3.357 0.017 8.4
27 1.007 0.005 35.4
28 0.000 0.000 30.8
N
g e / [ ])
B S S LA s SR B r e : - : r
13 12 11 10 9 8 7 6 1
s —— [ £
2.75 5.88 5.90 4.98 8.83
2.48 13.69 5.427.90 15.68

Ek Sekil 30. 80 Bilesi ginin "H-NMR spektrumu
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HAKAN BEKTAS
NS0
25.3.09
Hpai
LKN=406
Automation directory:

Pulse Sequence: APT
Solvent: OMSO
Ambient temperature
Operator: vomi
Mercury-200

123.849
124.058

121.876
119,211

186.731

i
"ktuz008"

Relax. delay 1.000 sec

itions
50.2810298 MHz
W1, 138.3652185 MHz

on during acquisition
ated

g
S
3
3
2
it
i
@
a4
=
127.572

118.785

Total time 2 hr, 53 min, 48 sec

136,885
182.521

—112.228
= 110.988

166.837
154.646
146.249

HsC
F*C‘NHNHZ
rq;iij&\\
/ NS
N e}

(@]
[

31.984
24,626

21.317

T

180

T T T T T T

200 160 149 120

T
ico0

&0

O

20 ppm

Ek Sekil 31. 80 Bilesiginin APT spektrumu

HAKAN_BEKTAS_HP_10 27 (1.409)
100+

|

il .>4JmhMLAjn;JLLLA;ﬂhu.n.gi b
140 160 180 200

-1 L
100 120

HsC
F*C‘NHNHZ
Nix\
/ NS
N

(@]
[

0]

i
405

Scan ES+
7 2.64e6

428

429
449

miz

440 460

Ek Sekil 32. 80 Bilesi ginin Kitle spektrumu
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81,8 _
A, ) -
80 . ) o N o
o \ Ayt ‘
\\ A / b % . A n
\ i [ T W
75 \ f Ayl I fip Pk
\ ‘ M i i
| f ‘ (N q( ( 933,59 th‘v‘ " ‘,“‘”“”\1\ 496,01
" - | AR IR I R ™0\ (R
1 Lot \ ‘ I Al
H AN 1 | \ [T I 1!
10245/ ‘v P Ii wll | ‘ | !
65 Lol | 1996 ' il “l ' mp | o0
i I | ‘ [ I I|1015,75 802,29 |
1 17304945 ! | ‘ ‘I |
: 1| 2984l ! | [N I i 488,84
: b 291788 | /I | 123573 ‘U“ byesaez
60 | 381,31 ! T | ‘ 641,35
: ! ‘\i ! 294995 P u 596,77
1 b I l31630 i 109,93 |
L r 1573,67 ! p3r2 1091,58 y
55, i ‘ 1 1248 44 1'4
i i ‘I | 1489,4 | |
' 3298,60 Lo ”1#‘4 24 734,31
50 : 0 I ‘ ‘, 5
%T a I | i)
: ’*C*NHNHZ | ‘ I/ 751,12
s N—N b
- J ’ ‘ 146506
§ 1426,62
‘ N~ O J
40 .. ‘
i |
! |
5. ||
! [
I
301 N I
i H |
. 147701
= 170433
)
‘-J
20
17,9 _ e I e e I
4000,0 3600 2000 1500 1000 450,0
cm-1
_ cipel_data\karadenizitrp(h).001
. . cee
Ek Sekil 33. 81 Bilesi ginin IR spektrumu
INDEX FREQUENCY #FH HEIGHT ":g"" BEKTAS
1 2186.169 10,832 5.3 18.9.08
1846.426 §.233 4.4 HP-3
3 1482.848 7.41% a.2
a 1475.127 7.377 1a.0 Pulse Sequence: s2pul
5 1466.734 7.835 14.7
1] 1465.391 7.328 12.8
7 1419.062 7.096 iz2.0
8 1411.341 7.058 5.4
9 1406.3205 7.033 14.4
10 1395.820 6.996 13.1 (0] 1l
i1 860.770 4.202 16.0 —
1z B853.720 4.269 15.4 yic NHNH2
13 785.213 3.677 6.8 N—N
14 728,835 3.645 4.3 /
15 697.278 3.487 13.7 ™
16 674.4499 3.373 147.8 O
17 672.099 3.361 200.0 N
18 BB3.035 8.316 8.7
19 564.671 2.824 6.5
20 503,306 2.520 81.2
21 502.228 2.511 50.3
22 500.543 2.503 53.%
23 4398.871 2.495 24.5
24 1.343 0.007 15.3
25 0.000 ©0.000 18.5 N
|
H
T T T T T T T T ¥ = ke
12 i1 10 9 3 7 6 5 4 3 1 ppR
ot vl
2.28 9.96 5.6131.09 16.21
2.144 EE 08 5.05 4.90 .91

Ek Sekil 34. 81 Bilesi ginin *H-NMR spektrumu
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HAKAN BEKTAS =

5l a I

EKN=433 FCfNHNHZ
—N

Automation directory:

130,492

Pulse Sequence: APT
Solvent: DHSO
ambient temperature
Qperators vamri
Mercury-2060 “ktu2008"

Z\/
V4

128.390

Relax. delay 1.000 sec

q. tine
vidth 120627
72 repetitions
OBSERVE C13, 50.2810679 MH2
DECOUPLE Hi, 1388682195 NHz 2 ]
Power 38 dB H 2 N
on during acguisition - ~ \
WALTZ-16_modulated ] S oa
0ATA PROCESSING - 5 H
ine broadentng 1.0 Hz :
FT size 65535 =
Total téme 2 hr, 59 min, 48 sec b
oo ew
EER H E3gncd
s s o 8323 S R
g § 8 %Es E §S%2228 o o
g g = L s g
= =1 - 8 8
T T T T T T T T
200 180 160 1490

Ek Sekil 35. 81 Bilesiginin APT spektrumu

HAKAN BEKTAS_HP_3 6 (0.320) Scan ES+
100+ 144 1.39e7

%~

I—=

425
282 427
IV S Y k, " iz

i LA WA A M

200 220 240 260 = 280 | 300 320 340 360 = 380 = 400 420 440 460

222

Ek Sekil 36. 81 Bilesi ginin Kitle spektrumu
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848
84 | ™ e

82 ~ Vet i

[
80. I P / ‘ L

CA W R

i
2750,71 “ J ’ I
74 /

n b

%T |

70 N—N | 1181k

i
/_ZL >\\ mﬁ\r:‘ 14;2 02
68 O SH “ [ .

|
'

i 1679,18
60 i

58 .
5T B . e o e e
4000,0 3000 2000 1500
cm-1
____ ci\pel_datakaradenizico-pen.001

ﬂv/‘\\‘ C ‘ ' ‘\}szex

o I

8 332291 \ \\‘/ ‘V “ “‘ “ \ /{\ [“\F‘J‘\u‘
3203,3058.49 (\J M ‘l |
76 _ 292026 | | J‘l IR

,n \ \ \
u \ )\ o i |

!
Il ¢90.16
I 738,58 502,75

I
] | ‘1018 69
| 1465,00

1000 4500

Ek Sekil 37. 82 Bilesiginin IR spektrumu

HAKAN BEKTAS
ﬁ 6 0%

Pulse Sequence: s2pul

Z ppm

Ek Sekil 38. 82 Bilesiginin "H-NMR spektrumu
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Hakan Bektas
DHSE
13.11.09
8862wt

Automation directory:

40.513
40.089
39.879

Pulse Sequence: sZpul

N—N\
N
N—N g
g3 o
voe :
NH,
H ‘
g o " s
7 ] S o s 2
- 2 - = z g €
g g B8 ) F
\‘:‘
] AT YA j ! i A A L b
e WA e A B A B
190 P11 170 160 150 140 130 izt 110 aoe 90 an 70 60 50 ppm
. . Ses - 13
Ek Sekil 39. 82 Bilesi ginin *C-NMR spektrumu
HAKAN BEKTAS_DK_18 3 (0.164) Scan ES+
383 8.41e5
100 N—N
/ Ne) SH
N—N 369
123
Cl N
I\‘] (0]
NH
z 369
131
131 223
% 223
g |
385
115
130| 465
223 25
165 ‘ a5
1 \
165 w
153 167
164 338
140 284 311 324) 327 366
155 191 311 | 400 408 413
168 185 191 193 234 296,298 *[514 | 347388 Nl 507 a3
! ‘ 208 ; ‘ ][ 333 |
MR i ki i Wil T
0 W el .Y ll‘.um..n VAL, AN TR E, R o o/
120 140 160 180 200 280 300 320 340 360 380 400

Ek Sekil 40. 82 Bilesi ginin Kiitle spektrumu
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85,5 L ‘
— e ‘j\ |
84 | 4 \ ‘/\M / 0 /‘

82. \ / ! \ |

) / | A
/ | |

N |
] Yy /\[m \ )
" &\ / \‘y/ \ \ \

72‘{ /o s0s13 \fzgs-;‘n

/o
3401,09321,66

‘i 'W "‘) \/

70

{
|
|

292156 : |
%T 1574,19 |
* NN | H
\ !
| |
. AP il
N—N ‘ } ¥ 74281
" PN :
1497,3) !
N \O 1%23,32
62 ]
146071
60 HC
B
N
56 \
H 1691#16
54 i
53,2 . o — . -
4000,0 3000 2000 1500 1000 450,0
cm-1
__ cipel_datakaradenizimetilokso.001
Ek Sekil 41. 83 Bilesiginin IR spektrumu
HAKAN BEKTAS
0
4.9.64
Y-1
LNE=B18
Automation directory:
Pulse Sequence: s2pul
N—N
'
fo} SH
N—N
Qﬁ( 8
N o
HC
[ N
N
\ [
H
F T T T T T T T T ] T T T I T ] ¥ TE AT
14 13 12 T 10 9 8 7 6 5 a 3 H 1 -0 -1 ppm
- o - [ =
= 038470 7.22 FCRTIR BT i

Ek Sekil 42. 83 Bilesi ginin *H-NMR spektrumu
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hakan bektas
OMSO

yo1
24.11. 2008
Automation directory:

Pulse Sequence: s2pul

N O
HLC
N
\
H
o 3
S5 2
&g 3
i
8 2 b
8.2 |4 8
H
a 2 & BRI 2 2
- 2 = 3 Q84s o 8 g
2 : 4715 = g ¢ e
g LI
i h o° =
I
Lo I [{ M MU l; | LI_
” " p St Y AW
T T T T T T T T T T T T T T
180 160 140 1z0 1a0 a0 60 2] ppm

Ek Sekil 43. 83 Bilesiginin *C-NMR spektrumu

HAKAN BEKTAS_Y1 8 (0.885) Scan ES+
143.71 1.10e7
100+
N —
LN
o SH
N—N
PN
163.57 N ©)
HLC
"
H
168.76
405.07
sa0.07 1406.14
447.00
230.77 330.9<ll 46,01 l
Lﬁuh e i i FUW W |
f Y i (Rasa ity T Y T et T T T ey T (RARSY1 T T 1 miz
250 300 350 400 450 500 550 600 650 700 750 800 850 900

Ek Sekil 44. 83 Bilesi ginin Kitle spektrumu
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X B
80| ! LT TN,
Y ’ |
i \ |
75 \ / | /
; y / | !
\ / | B i |
; \ / | f A0 i
7 | nJ ‘ poll m;\/ RN
! 1 | | [ i

I [
I |

| | il ! i .
: | | I b b vl I i
85 | Fal ﬁ\ 3/776,02 Ll (\\ e i
/

« [ Ml 0 eses
1 VARTAN |/ ] MH# Voo |
60! VAR A | \J Pl ! ! 1
‘ L " [ T 1366.64)| 500,98 |
V ! Lo || Lsaesl 1002,50 928,50 |
3055,932906,59 Pl i r‘" ! 1) 1149,20 !
3 597 504 i (1583 6 |l “ “r ‘ !
! Y | ‘
50 _N “ ‘ i "\“ “ H
%T N I U varaas I
f PN Rt \\
5 O SH | i
| N—N

N (6] ‘ | ILFS&OD
& —
e |
30 ;
’ \ l‘ ‘ 1491,87
i [
25 ‘ N\ "“ ‘
! H 168H!5
2. i
! ]
174 . . - _ R i S ~
4360,0 3660 2000 1500 1000 450,0
cm-1
cipel_datalkaradeniziot...001
Ek Sekil 45. 84 Bilesiginin IR spektrumu
B:ls(gn Bektas
22.10.9
o-1
a58
Automation directory:
Putse Sequsnce: s2pul
N—N
/—ZL >\\
o) SH
N—N
PN
N (@]
cl
R
N
\
H
.
/ o ¥
e . I J U u Jk . » -

3 T T T T T T T T T T T T T T T
14 13 12 11 10 8 8 7 6 5 4 3 2 1 -0 -1 ppm
3.83 3.94 21.50 .33 6.29
1?.33 5.83 27.24 6.25

Ek Sekil 46. 84 Bilesi ginin "H-NMR spektrumu
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Hakan Bektas ) N—N

280 \
S

Automation directory:

Pulse Sequence: s2pul
Solvent: DMSO
Ambient temperature X

Operator: vomri
Hercury-200  ktu2008% N (@]

p=4
40.133
39.708
39.298

40.967

Relax.
Pulse

ons
OBSERVE 'C13, 50.2:
DECOUPLE H1i, 199.96521
Power 39 dB

delay 1.000 sec

810298 MHZ

cont tnuous 1y on

85 MHz

WALTZ-16 modulated

DATA PROCESSING N
Line broadening 0.5 Hz

FT size 32768

Total time 34 hr. 12 min, 6 sec

T

181.255

129.175
— 124,050
-38.873

41.877

159.837
147.098
121.883

153.966

178,212

S F 1 14

- —118.321
T 118.545
—112.219
110,872
\_.80.849
24.523
0.787

T T
208 180 180 140 120 oo 80 60 40 20 ppm

Ek Sekil 47. 84 Bilesi ginin **C-NMR spektrumu

HAKAN BEKTAS_O1_117 (0.608) Scan ES+
100} 143,77 5.1926
N-N\
/ /\O>\SH
N—N
PN
N (0]
168.76
Cl
N
\
%~ H
17070 20359
118.67
142.90 205.79
|
| i 172.65
120.51 ‘ 15,64 467.02
| 180.68 223.74 281.86 425.22
140.76 ! | 24278 283.87 264.96 426.98 465.89466.09
PRI PP T LT TNEC R, VI IO NUTE AT FORRTINTY | ST AT T,
120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540

Ek Sekil 48. 84 Bilesi ginin Kitle spektrumu
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72,8
R ™ fi !
N !
\ 0 () 0
! T | " A e f i
o “~ \ /i L L N T A
4 | U R g
: ‘ i (i
% \ M \ ey [t
i ! i Pl o AP seodl]
64 | A [ ‘ P I ;’Jss«t,o% | ed162 \i
| ’/ | 2ma72s | N [ 1“ 810,70 165,79 b
62 | [ ‘ | frofo.97! \| | }
\‘ [ ‘ I ) lﬂ w | | |
60 ' | ! [ 525,59
| ~ \‘n 295477 ‘ | 502,13
58 i / /‘wf,\ [1090,69 927,34 ‘
! / i | 102136 | 727,03
56 [ R
| | 3098.,90 | :
54 ' [ 314835 : | 94482
2 (I ‘ i i 836,86
4 | { ¢ | “
i Vo
50 L ‘ I g
: L N—N | Vo -
iy Y \ ‘ L :
%T ] 11417,03 | 1170,66
46 344536 fo) SH ‘ 1254.63
44 /N —N i 1488,74
42 )%O i
40 ’\‘I [
3. cl N |
36 ¥
; /C 170497
34 H
32
30!
! OCH3
28
26 ¢
2347 e [ N
. —_ e —
4000,0 3000 2000 1500 1000 450,0
em-1
_ ci\pel_datatkaradenizilor.001
. . o s
Ek Sekil 49. 85 Bilesiginin IR spektrumu
INDEX FREQUENCY  PPH® HELGHT H.BEKTAS
1 2948.645 14.746 1.7 i
1925.842  9.63L 13.8 HD-20
3 1897.917 9.491 43.8 LKN=30%
4 1588.57% 7.944 39.6 N N
5 1580.285 7.803 a9.a Automation directory:
[ 1564.782 ?.850 8.7 Pulse Sequence: s2pul
? 1561.458 7.809 36.3
[ 1552.865 7.766 31.8 N—N
8 1525.476 7.62% 39.6
10 1516.883 7.588% 32.1 )\\
11 1510.207 7.555 16.9
12 1504.263 7.522 8.5 fo) SH
13 1418.067 7.08Z 32.1
14 1409.474 7.049 28.7 NfN
15 1056.804 5.285 71.5 /
16 768.243 3.842 138.2
17 743.53% 8.718 1.3 \
18 717.492 3.588 1.3 N O
12 704.608 3.%24 1.5 ‘
20 £97.521 3.489 2.3
21 690.540 3.454 2.9 Cf N
22 $83.121 3.916 1.5 H
23 506,433 2.533 4.0
249 223.142 1.116 1.6
25 216.161 1.081 2.3 7
26 209.179 1.046 1.3 H
27 0.000 0.000 5.2
OCH3
p
S ' J
T T T T T T T T T T T T T T T
16 14 12 10 8 5 a 2 ppm
— RS- o -
4.27 5.05 13.08 13.16 2.98
1.7t 27.28 10.56 15.90

Ek Sekil 50. 85 Bilesi ginin *H-NMR spektrumu
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H.BEKTAS

DMSC . . \
ek o

LKN=18 O SH
Automation directory: N —

Pulse Sequence: s2pul / )\
Sotvent: NSO
Ambient temperature AN

Operator: vnmr
Wercury-200  "ktu2008" |

81.742
s3T5
38.908

Relax. delay 1.000 sec
Yegree Cl

@
&
E
@
aa
a
40.152
38,991
38.483

i
FT size 32768
Total time 3 hr, 25 min, 13 sec OCH3

177.985
158.490

124.491

152.194
-157.728

5 T - T T T
200 180 160 140

Ek Sekil 51. 85 Bilesiginin *C-NMR spektrumu

HAKAN BEKTAS_D_20 9 (0.780) Scan ES‘J
g 168.63 3.04e6
100
168.50)
N—N
\
/ Ne) SH
/N*N
NS
N (e}
I
Cl "\I‘
/C
% H
162.56
OCH3
340.99 442,92
L hfts.ozs
o e i A b st M : KON, W YWY PSP URS VO :1'“.“ ettt Meborite /2
i00 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480

Ek Sekil 52. 85 Bilesi ginin Kiitle spektrumu
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342195

132933

1449,51

142536

%l sg -

| N
sl
/
H

|

I~
62 ] N—N
X
60 | / (LO)\S
N

WJ o

N

1]

C.

QL

OCHz

171638

el M

1013,17

1176,25

125591

/\1 ﬂ'ﬂm
i “wf/

WU\ \\M‘ ,J
i |

| 619,63 ]

532,16
507,93

832,86

3000 2000 1500

____ c\pel_data\karadenizihd24¢.001

1000

s
450,0

Ek Sekil 53. 86 Bilesi ginin IR spektrumu

H.BEKTAS
18.1.83
LKn=18
Autoqation dirgciory:
3+ Pulse Sequence: sZpul

N N—CH,

.,

h“—_'—‘—\—-._
]

\—‘_‘_*—\

T ) T T T T

10 -] a 7 6 S 4

[— ] e —

056 768270 571 1123
3.24 715

Ek Sekil 54. 86 Bilesiginin "H-NMR spektrumu
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HAKAN BEKTAS

falat? PN
LEN=653 o \S
Automation directory:

Pulse Sequence: s2pul //

Solvent: DNSO >
Ambient temperature

Operator: vnmr-
Mercury-200 “Ktuzoos"

|
N
Relax. delay 1.000 sec c ]
Pulse 45.0 degrees C.
Acq. time 1.300 sec %
Width 12062.7 Hz H
2608 repetitions
OBSERVE ' C13, 50.2810637 WHZ
DECOUPLE H1, 199.3652195 WHz
Power 39 dB

continuously on

WALTZ-16 modulates OCH,
DATA PROCESSTNG

Line broadening 0.5 Hz

FT size 3278

Total time 3 hr, 25 min, 13 sec

128.669

128.528
129.664
128.474

114.480

125.228
124.5938

—157.704
]
148.314
155
_ssas

——162.184

171.028
142,871

T T — T —
200 180 160 140

Ek Sekil 55. 86 Bilesiginin *C-NMR spektrumu

HAKAN BEKTAS_D_24 21 (1.808) Scan ES+
100~ 518.87 3.6%e6)

481.02

v
H
520.75

OCH;z

Z—2

cl

0=

482.96

325.04

13562 148.73 52182 554,96

O L TR, LTt bk LURE LT TP LA RARLTEIRCEL R Y, R EOPTEICT R N ARD) sttt FR TEEERTN I TRy L, bl b 11 12
L 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540 560 580 J

Ek Sekil 56. 86 Bilesi ginin Kitle spektrumu
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76,7
— o
‘ \ e N A ‘ | AN
74 \ f// / \\ A "““'WJ(I LA !’
7! | " i
§ | 1 22 i1 f'\/ U g1
70} | “ “ | H Tl \H"lﬂ[ il i“‘\\‘\
. | iy ‘ o i}! I 2 [l
| 3000, 0» ! /\ RN \’ [ |1 |ess.80 |
66 ! W ‘ ‘ l ‘“‘ H 1 | ‘(‘ f”l H [ UI‘I‘L «‘{ sszaf ||
64 | / Uq‘ M“ i “ | L H\H Ps%jz A haad |
62 | / 295621863720 ‘ ’ U ”v “ " ‘ \I | “f 19?1'97 8574 :F =
1 ‘\‘ / | 1529,“ J“ ’ r,‘ | ‘VJHI \‘ 820,75 ”
60 | L i - \1 \ | L\‘ | Birer |
i \\ / ‘ 17[84)33‘ | [ [ ‘ It 4,96 ‘ 51083
58'? W 1735‘ 3 ‘#81':‘1‘5‘ | \h‘ ‘ ‘ \‘ g H ‘I‘W \[
56 sastoz | “ J ' " f ‘ | ‘\ Jl;‘n,zs' i
: i ' . 1| 1092,65 © e
547 / \ ‘ 14910 J : l‘ ‘ ( UU 1025,47 834,76
o 52 O )‘xqso,zoﬂ‘ ‘ 101471
i Besof | hiriss
50 - ‘ \ j 11l |65z
48 'J 1327,62 ‘l [
w 1606,07 L l 113,03
- // X 1449& “
( 143572 I
42 \ “
. I
38| e ‘ !
% ‘ 1253,12
N OCH3 [
32, !
M 171220
278
4000,0 3000 2000 1500 1000 450,0
cm-1
ci\pel_data\karadenizthhk.001
Ek Sekil 57. 87 Bilesiginin IR spektrumu
H.BEKTAS
150308
DK-22
LKT=17
Automation directory:
Pulse Sequence: s2pul
N 0]
=
NN,
N
/Nfi\\ PRaES
v o
a N R g
/C
H
OCH3
e
11 1 R 8 ’ 6 s a2 T e 2 1 "opm
KO?:Z_‘ 6.39 8.05 o ﬁk_.;; L‘_ll‘l_‘._;;_‘ ::‘ST
2.66 6.%4 5.893 5.63 8.42 5.13 4.54

Ek Sekil 58. 87 Bilesiginin *H-NMR spektrumu
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H.BEKTAS
Dt

Automation directory:

idlse Sequence: s2pul
Solvent: DNSO
Ambient temperature
Operator: vrarl
Mercury—znn "Kktu2008"

Relax. delay 1. nnn sec

OBSERVE ' C13, 510298 MHZ
DECOUPLE H1 158 9652195 MHz
Power 3§ dl
wntinuous

ALTZ-16 moduTated
DATA PROCESSING

Line broadening 0.5 Hz
FT size 32768
Total time 2 tr, 25 min, 13 sec

168.029

178.683

150.188
136,072

—158.549

%7 612
e 144,082

129.483

£20.483

130.727

125.954
125.295

10.543
40,118

39.708

39283

OCH3

40.953

115.279
38.85¢

66.651
56,137
50.500

41.377

T
140

T
ppm

Ek Sekil 59. 87 Bilesi ginin **C-NMR spektrumu

HAKAN_BEKTAS_DK_22'3 (0.164)
100+ 163

153

% 131

160

140

210

218

264

248

L Mn e

et

292

285

320
341|322

N v MMH‘ J h.J”‘ il .I‘J‘ PRI
180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540 560 580

Scan ES+
511e6

OCH3

508

481

519530 546 -

532

“u ..J‘u” .{

483

500 |
HA 89 i
Al

341 344 sy
413

415 559

| 381

ALY L MTT NP, T S

b hrpihadbllly o

Ek Sekil 60. 87 Bilesi ginin Kitle spektrumu
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e e
i y o Wi "
75 \ (r\ | //\ \ )[ q,/\/x, NM\/V ﬂ \/\ [
/ ‘ | | [ 1318 19 56773
70 923 07 M m/ | [fiidgizs b
332417 ” L 015,66
sglo | ,\] v 121646 C 947,99 7 87
65 I | M | 1078,56 I ep1,22 504,71
q 320694 1094,86 .
306722 / U 1490,1( U 835;14}
1‘360,20 '
60 : l : 726,50
156599 139414 124646
1428,88 779,85
55 ‘
50
cl ﬂ (
45 ] B
__CHz~C—NHN=CH U‘
%T 40 ';l*
| u@ S cl
35 N 1714,1
NH2
30 1687,31
25 ]
20
15,
10 |
387 ‘ i _ , —
4000,0 3000 2000 1500 1000 450,0
cm-1
____ c\pel_data\karadenizthd8.001
Ek Sekil 61. 88 Bilesi ginin IR spektrumu
8td Proton parameters
Automation directory: -
Pulse Sequence: sZpul ;.
Solvent: DMSOD - "
Ambient temperature '
Operator: vamrl n
Mercury-200 “ktu2008" ~
Relax. delay 1. \"W sec
Pulse 45.0 deg
Acg. time 1. 99ﬂ SEE
Width 3198. ﬂ I|
B repetitio
OBSERVE m m 9642148 HHz Cl
DATA PROCESS O
%S::%‘i.:‘é% nin, 25 see I
' __CHy-C—NHN=CH
N—
/ .
Cl X0 Cl g
N « w
| 2 5
NH2 - :
i
@
= %
. g
T T T T T T T T T T T T T T T
14 13 12 11 10 g 8 7 6 5 4 3 2 1 -0 -1 ppm

Ek Sekil 62. 88 Bilesiginin *H-NMR spektrumu
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Hakan
CIC1 shift
oMso
4.6.2010
Automation directory:
= o Biise Sequence: APT
s8e
LEE g
L5 bl
H Cl =8
g i
t __CHy-C—NHN=CH
N—
!
cl S cl
\
El NH3
: i
o
g
Sk g -+
: g s |32 E R
5 2 2 - - H =
: ' : r
L r T T T T T T T T T T T T
180 160 140 120 100 &0 60 l q ppm
. . soso 13
Ek Sekil 63. 88 Bilesiginin “C-NMR spektrumu
HAKAN BEKTAS_DK_8 10 (0.527) Scan ES+
228 4.91e5
100 Cl
?
__CHy-C—NHN=CH
N—
229 CI—@—( ~0 Cl
\
NH2
328
215
328
%- 107 215 396 463
149 418
179
117 149 164 230 248 374 394
a1 164 1180 418
285
123 153 230 348 4
[ 285 418
163164 #0211 | 22 85
§1g1]-180 273 329
| L 387
s i | 30 ‘ 357
ol 250 27571273 | 299308 375
| 231
RN 376
i 1t \‘j i i | b
hnw AL huw |].L iy Ll kit L I.‘ 1} 1) u:m b iy
160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 480

Ek Seil 64. 88 Bilesiginin K|

e spektrumu
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|
{ 3.2 i ’
W.I 5 786,64
I b s
| d 1606,41 1420,
55 | o
\ __CHy~C—NHN=CH
%T N—
| /
* o~ A
\
4&‘ NH>
| 101
a0l
1
|
!
35|
1
| 1291 169388
30}
25 _
23,6 i - : ~ia
4000,0 3000 2000 1500 1000 450,0
em-1
Ek Sekil 65. 89 Bilesi ginin IR spektrumu
INDEX  FREQUENCY PPM  HEIGHT 1 F Sehiff
1 2389.078 11,348 6.9 HAKAN BZKTAS
2 1689.303 8.448 4.0 Automation directory:
3 1653.768 8,270 13.8
4 1613.546 8.069 16.6 Pulss Séquents:: 42pul
s 1606.517 B.034 .1
5 1519.045 7.597 15.8
7 1512.016 7.581 18.8
5 1500,301 7,503 5.8
s 1488.586 7.444 1.7
10 185,837 7.381 5.5
1 124,640 5.524 2.8
12 979.765 4,900 22.4
13 918,847 4.585 5.7
14 867.755 3.33% 185.2
15 66.183 3.332 128.2
18 499,840 2,500 2.9
17 0.000 0000 157
/
|
[ B
| '-I Ly
T VY W 8 A
i o i i ] IERBEE BRRRE AR
11
N _CH;~C—NHN=CH
™
C'@N ° F
NH.
: ! /
: e — S v e ; e Bt T
13 12 11 10 ) 8 7 5 4 3 2 ppm
et L o -
s 3.78 10,58 501 200 (BT
128936 13.28 5.87 3L

Ek Sekil 66. 89 Bilesiginin *H-NMR spektrumu
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Hakan Bektas
€1 F Schiff
ONso + D20
Automation directory:

Pulse Sequence: s2pul
Solvent: DNSO
Ambient temperature
gperator: vamrl
Wercury=200 "ktuz008"

Relax. delay 1.000 sec

3500 repetitions

OBSERVE  C13, 50.2810288 Wiz

DECOUPLE H1, 139.9652195 Nz
1 d

Line broadening 0.5 Hz
FT size 32768
Total time 705813 hr, 44 min, -8 sec

163.808

) —N
Lk

154.712

163.65%

158.563

Cl
(0]

I
_CHz~C—NHN=CH

NH>2

129,249

134,139
132.324

129,985

127.008
125.807

138.181
135.604
134.227

120.653

—120.404
. 118.436
115962

144.770

/7”‘“"

—a7.922

Ek Sekil 67. 89 Bilesi ginin *C-NMR spektrumu

HAKAN BEKTAS_DIK_102 (0.112)

Scan ES+
100+ 229 1.11e6
p29
229
Cl
i
CH,~C—NHN=CH
P
I;I*N
U%<>F<N)§O F
NH2
%1
445
273
la45
149 73
230 357
180
164
169) _182 227 | 230 245 371
15 ‘ 207 231 251 31 335 343 | 461 457
‘ T T | 279 283 13 379 407 42 |
PR U.‘lw.»:‘x.,uﬂll.;..‘.. AR AL bt e o R TP PO 2 YT O miz
160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460

Ek Sekil 68. 89 Bilesi ginin Kitle spektrumu
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8
w_
™
195 b
.73
B
352 eyl
LB i 135163
| et B
141516
5]
™
HC <° H :
s
T 33 NHN =C
/N*N
72 ] o
[e]
mJ E
|
70 ]
[N (
\
=3 ¥
H 7
67
56
65
643 = r T — -
4000.0 3860 2000 1500 1000 450.0
a1
cApel_detnpeainit 1.051
Ek Sekil 69. 90 Bilesiginin IR spektrumu
INDEX  FREQUENCY PPR HETGHT H_8EKTAS
1 2359.401 11.79% 18.2 M9 os
2 2189.143  19.948 20.9 HP-11
3 1645.346 8.233 7.8 .
4 1605.346 6.028 22.2 Automation directory:
s 1531.952  7.662 1.3 Pulse Sequence: s2pu)
5 1521.779  7.510 14.5
? 1508.111 7.542 27.9
& 1500.301 7.503 20.2 H;C O] H
9 1489.367 7.448 20.0 —< s
10 1479.605 7.338 29.0 NHN =C.
11 1471.014 7.356 23.6 —
12 1458.908 7.295 11.0
13 1451.489  7.259 12.7 N
14 1413.220 7.067 69.2 N (0]
15 1402.285 7.013 22.9
16 1386.027 6.901 32.3
17 1371.827 6.860 29.3
18 882.108 4.911 34.2
19 992,055 4,511 n.s
20 731.407  3.658 23.3
21 682.204 3.412 47.1
22 676.737 3.384 188.2
28 674.003 3.371 98.3 N
24 560.368 2.802 24.2 |
25 511.555 2.558 18.4
26 508.822 2.545 12.5 H
27 501.402 2.507 58.5
28 450.637 2.254 83.0
28 2.343 0.012 44.4
30 ~0.000 ~0.000 33.6 /’
T T T T T T T T T T T
13 12 11 10 9 8 7 6 5 4 ppm
— e et e g b
2. 122 19.61  5.90 1.60 13.11 3.08
2.98 2 5002 a.43 85 25 8.85

Ek Sekil 70. 90 Bilesiginin *H-NMR spektrumu
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H.BEKTAS

5.2.09
Hp=ii
LKN=37
Automation directory:

Pulse Sequence: s2put
Solvent: OMSO
anbient temperature
Operator: vnmr1
Hercury-200 "ktu2008"

Relax. delay 1.008 sec

OBSERVE ' C13, 50.2810705 MHZ
ODECOUPLE H1, 199.3652195 MHZ

continuously on

WALT2-16 modulated

DATA PROCESSING

Line broadening 8.5 Nz

FT size 32768

Total time 3 hr, 25 min, 13 sec

168.217

163.326

HaC ° H

P4

.

z

|
e}
\

20.172
39.387

38.912
38.502

40.582
\_38.078

20.493

154.028
145.624

46.238
41.885
30.464

23.787

Ek Sekil 71. 90 Bilesi ginin *C-NMR spektrumu

HAKAN_BEKTAS_HP_11 2 (0.112)
100

%

o S it B
100 120 140 160 180 200

Scan ES+
229 3.20eB|

Iz

533

220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 480 480 S5S00 520 540 560

miz

Ek Sekil 72. 90 Bilesi ginin Kitle spektrumu
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“r [

HsC

50

I- ‘%‘L’ T I}

1617651455

136.57

4000.9

<lpal_delapectrnt4.001

Ek Sekil 73. 91 Bilesiginin IR spektrumu

H.BEKTAS

30.10.08
HP-14

Automation directory:

Puise Sequence: s2pu)

Solvent: DHSO
Ambient temperature
Operator: vamri
Mercury-200 “ktu2008"

HaC © H
N NHN=C
L
N (e}

OCH3

Relax. delay 1.000 sec
Puise 45.0 degrees

Acq. time 1.998 sec

width 3199.0 Hz

& repetitions

OBSERVE  H1, 139.3642102 Whz
DATA PROCESSING

FT size 16384

Total time 0 min, 25 sec N
|
H
N
.

J f rJ ﬂ/ s 4/ /
e T e —— et
13 12 11 10 9 8 7 6 5 a 3 2 1 ppm

. s s - -

Py ose a5 1820 1z aar B4 5.5

1.83 1.45 4.23 2.62 5.9424.25 .84

Ek Sekil 74. 91 Bilesi ginin "H-NMR spektrumu
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H.BEKTAS

p-i4
LEN=100
Automation directory:

Pulse Sequsnce: s2pul
Solvent: DMSO
Ambient temperaturs
Operator: vrmrl
Mercury=200 "“KLuz0os"

Relax. dalay 1.000 sec
Fees

ns

VE G183, 50.2810298 MHZ

DECOUPLE ML, 199.9652195 WHZ
ower 39 dB

continuous 1

7

Total time 884038 hr, 45 min, -8 sac

161.484

b
®
L

HsC

110,901

gl W

I—=

40,484
49,079
39.649

=

OCH3

40, 959
39.239

40.867

38.815

55.961
21.287

31.274

24.611

L A

(i pctdoy it si g s s

180 160

L L N B o

140 120

100

EE S B N R R L e e

60 48 28 ppm

Ek Sekil 75. 91 Bilesiginin *C-NMR spektrumu

HAKAN_BEKTAS_HP_14 8 (0.423)
100-

144

T
180 200 220

HLC

213
i

_O
/
NHN=C

3
380

345

373

357 [ 381

IR PR TN \l

Scan ES+

545 1.65e6

OCH3

546

524

24

547

561 583

gy

453 504

L L |

463

.A‘L A‘ml " ;‘) behindl |.‘ bkt 4)14‘\”.1“'
240 260 280 300 320 340 360 3

0 400 420 440 450 480 500 520 540 560

i xIJm‘ miz

il‘! et
580

Ek Sekil 76. 91 Bilesi ginin Kitle spektrumu
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Bl
I'.Lﬁ
) \ "
190725
ok i1,
3081004935
&5 1 b1
€0 4.
% 33
H3C P H
NHN=C
a | /N*N
N HO
N (o]
45
|
N 198402
N
35 ] H
1710.9%
2"7_ T T T L ™
40000 3000 2000 1500 1000 4300
a1
el datrapecta\ 8001
Ek Sekil 77. 92 Bilesiginin IR spektrumu
O
e He < M
30.10.08 NHN=C
HP-15 NiN
Autoaation dirsctory: /
Pulse Sequence: s2pul ™ HO
Solvent: DHSQ N O
Ambient temperature
Dperator: vnmrt
Hercury-20¢ "ktu2008™
Relax. delay 1.000 sec
Pulse 45.0 degrees
. time 1.998 sec
Width 31499.0 Hz
8 repetitions
OBSERVE H1, 199.9642106 WHz
DATA PROCESSING
FT size 16384 N
Total time 0 min, 25 sec ‘
H
v LY [ / /
H T T T T T T T
13 j ¥4 11 10 9 8 7 6 S L} 3 ppm
(g1%  bs L5 R gy =
0.496 1.61 2.78 1.38 27.18 48 5.65 6.45 38
1,22 1.41 1.57 §.26 2.79 17.27 5.5

Ek Sekil 78. 92 Bilesiginin "H-NMR spektrumu
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H.BEKTAS
OMSO
fip:18"
HaC 22 H
expld4 Carbon —_ “ :;
SAMPLE SPECIAL NfN NHN 7c
date Oct 31 2008 te not used o~
g oo 28 / %=
acquisrrion ©F REy 0.008 N HO - |8
sw 12062.7 pws 14.500 N O L)
at .300 alfa 10.000
np 31374
b 6600 i1 n
bs in n
d1 1.069 dp M
" Tetos nf o
<t 1088 PROCESSING
TRANSNITTER 0.50
tn C13 Fn not used
sfrg 50.286 DISPLAY
tof 389.7 sp 200.86 \
tpwr wp 9752.1
pw ?.250 r¥l 2722.0 N
DECOUPLER rfp 1978.0 ‘ ~
dn rp 854.7 &
daf 0 1p -1128.3 H @ 2
dm yvy - o
dnn W we 250 ) o
dpwr 39 sc 0 o
dmf 5100 vs 3394
th ]
at cdc ph - K‘
LSoannn
=a8«ag
Sgg8ad ‘
goaz .
EEE] 2 =
e b -4 : 8
L TEZaE % =
Fend piges = g
332 3 "H“: : e
Bal 8 g
e 2w £ :
S . P =% [ 5 g
L] ’ ¢ g a
5 =32 2
| & ( { : ! 3‘ f g
i ; \“ . J i ; " & " AT R
T T l‘ (L T T T i) T B T T T é\ L) T
1880 160 140 120 100 81 60 40 0 ppm
. .o .13
Ek Sekil 79. 92 Bilesi ginin “C-NMR spektrumu
HAKAN_BEKTAS_HP_15 2 (0.112) Scan ES+
9 +.8808
100+ 31
229
H3C P H
NHN=C
Qg
)Q HO
N (6]
\
H
o]
509
509
509 532
357 427
s 510 | 535
108 409 \ } s1a 547
4 149 r las 536
117 }130 o 182 | 366 453 513 Vo |sas
160 185198 214 371 ‘ i ;
{ | 1 245251 peg l 288 345 P S | f\‘h 53
o M e L sl b o B B i ot lm TN WL I‘ } ol L ez
120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540 560

Ek Sekil 80. 92 Bilesi ginin Kiitle spektrumu
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\ e T e VAT
: \ \ Y
i \ ' /; W
N | i { | 1
! 1 o 887,51
8. | Al i i |
| alvion At Al b i s
. FATRNEIR N (1 -
[ T I T AV \Aﬁ;m i
75 o I‘ \J Il iyl lis1981 | 102067 ‘V‘ [\l seo0
. Lo “ b Ity i 94605 80179 | H 51341
f 2846,15 Lo desiead by ‘|232.01 , 480,15
| i | v HHEo 11 i ‘
70! 3052,53 1 ‘ 1%16,06 ‘|H} 1349,991‘“ 113128 ‘M “
; 580,18 |11p88,5 1098,86 i
: . 2923,07 | g g ! 8 I
i | 14 ?931 1297, 1
i 3338.93 [ I [ ﬁqom
65 2954,51 po! ! i i |
. i i‘ | 757,76
I H Il
€0 P il 1‘ 1278,79 3
i
i . i
HaC ‘
55 : 1465,88 734,65
| 141605
T N—N
50 |
N i
45 |
I
40 |
/ i
|
35 N |
| ,
0 H I
“H 1691,32
i
: n
25 b‘
22 . . e 170545 e
4000,0 3000 2000 1500 1000 450,0
cm-1
c\pel_datalkaradeniz\hp-16.001
. . s s
Ek Sekil 81. 93 Bilesi ginin IR spektrumu
INDEX  FREQUENGY PPH HEIGHT H.BEKTAS
1 2344.953 11.727 7.6 Faetm
2 2339.095 11.698 17.5 P16
89.534 10.950 .6
i i;ﬂﬂ.7ﬂﬁ §.225 ;51 Automation directory:
s 1606.127 8.082 28.3 Pulse Sequence: s2pul
1] 1548.333 7.74%8 26.1
7 1544.818 7.725 22.5H,C
8 1542.866 7.716 18.5 3 /H
9 1488.977 7.446 48.2 7C
1o 1485.462 7.429 39.0 -
1t 1483.113 7.417 37.8
12 1470.623 7.354 21.6
13 1427 .278 7.138 10.?
1a 1318.488 7.099 a0.8
15 1415.953 7.081 40.7
18 1414.0014 7.071 46.9
17 1400.724 7.005 15.9
18 1394.476 6.974 8.0
19 1380.027 6.90% 36.0
28 1372.217 6.862 23.4
2% 979.374 4.83%8 31.5
22 899.322 4.497 2.0
23 732.188 3.662 17.0
24 681.813 3.410 45.0 N
25 677.518 3.388 200.0
26 561.538 2.808 6.3 ‘
’7 508.822 2.545 40.3 H
28 502.574 2.513 24.0
29 500.621 2.504 28.7
30 499059 2.496 20.8
31 443.075 2.246 84.2
32 8.600 5.000 30.6
] JJ ! [ J
J \ j J L\,.J
r ~J
T T T T T T T T T T T T T T T
14 13 12 11 10 9 8 7 6 S 4 3 4 1 -t ppm
= — [ [ -
2.63 0.71 5.46 15.48 d4.12 5.87 §.17 9.57
3.03 1.89 15.81 6.92 1.36 14.57 5.59

Ek Sekil 82. 93 Bilesiginin *H-NMR spektrumu
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HAKAN BEKTAS
DKSD

10.11.08
HP-16

Automation directory: 3 <& /H
Pulse Sequence: s2pul NHN C
Solvent: DNSO —

Ambient temperature

Operator: vamri

Mercury=200 “"ktuz0s" N

874
\38.337
38,912

Relax. delay 1.000 sec N o

Pulse 45.0 degrees

Acq. time 1.300 sec

Width 12062.7 Hz

2332 repetitions

OBSERVE C13, 50.2810712 WHz

DECOUPLE 1, 139.9652135 MHz
r 39 dB

continuously on

WALTZ-16 modulated

OATA PROCESSING

Line broadening 0.5 Hz

FT size 33768

Total time S hr, 25 min, 18 sec

40,172
38.502

129.020

128.223

126.85%
\_126.721

.7a3
| 123.251

136.034
135.872
133.808
131
129.884
118.375
. _117.96%
11.376
10.073
a0.582
38.078

s
-
/A

167.987
— 154,058
121,040
\
20.493

—
N

—A46.131
—4a1.870

o
3
4

163.121

B T

200 180

Ek Sekil 83. 93 Bilesi ginin *C-NMR spektrumu

HAKAN_BEKTAS_HP_16 13 (0.683) Scan E&+
515 243e6
00+
| H3C 0 H
)\l NHN =C
N (0]
\
H
%
516
144 229 493
517
) U, ML L Gl AN bl ootk b o bt A 1 | i 2 A batls mfz
100 120 140 60 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 S00 520

Ek Sekil 84. 93 Bilesi ginin Kitle spektrumu
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82,9 B
| R - T i
80 A o \
I \ J \
! \ / |
75 Y '/ ‘\ il
i | | | ‘“H
: | fy \ i
|
70! | 1o \ Voo
\ (s i 3
b /\ { H . i ! 477,56
! I 2851 64 i ‘ |
65 i “ ‘,‘MJ I o 561,21
‘ ! | Pl 098,40 [ i
i 2921,52 11126,96 I |
. ; . /
0, ! Ml |
! 3307,20 | 119538 I
. 3058,81 i ‘ |
55 321194 i “
: 1262,98 “ |
59. ‘ i ‘J
[
! i
5
%I HL o) H ; |
4. < Moo L o
i _
! NHN=C i 77765
40, /N N)\ ‘ 1428,29
A Cl i
3 N | |
i | |
30 |
i
| ‘ |
25 |
; l\‘l |
; Il
20! H .
i
| 170#&0
; i
i I
" U
12,8 e - _
44:00,0 3000 20600 1500 1000 450,60
cm-]
.. ¢\pel_datalkaradeniz\p17.001
. . e s
Ek Sekil 85. 94 Bilesi ginin IR spektrumu
INDEX FREQUENCY  PPM HEIGHT g,u:&ms
1 230,327 11.979 18.8 2008
2 2189.534  10.950 23.5 LSt
3 1682.685 8.415 8.5
P 1660.406 £.304 88.1 Automation directory:
5 1661.187  8.307 38.8 Puise Sequepce: s2pul
13 1522.778 7.610 26.2 H.C
7 1515.578  7.569 51.6 3 H al
8 1496.006 27.481 18.5 NHN*C
9 1489.367 7.448 21.0 N—N
10 1479.995 7.401 31.8 /
11 1475.084 7.356 24.4 R cl
12 1423763 7.120 38.3 fo)
13 1916.734 7,085 6.8 N
tq 1408.924 7.046 18.7
15 1401.505 7.009 19.2
16 1393.695 §.970 7.8
17 1388.542 6.919 42.0
18 1376.122 6.882 31.0
18 965.707 4.829 46.5
20 807.132 4,536 1.3 N
21 731.78%7 3.660 23.2 ‘
22 684,837 3.425 52.9
23 678.689 3.394 200.0 H
24 676.737 3.384 176.3
25 560.368 2.802 23.5
26 510.384 2.552 26.3
27 509.212 2.547 27.4
28 502.964 2,515 39.8
29 451.418 2.257 106.9
30 1172 0.006 33.6 ( f
31 -0.000 -¢.,000 30.2
JJ S
T : . . . - e e e o e B
14 13 12 11 10 9 8 7 6 5 4 3 2 1 -0 -1 ppm
[ — e e g [P
2.54 0.722 6.33 16.15 a.91 5.99 6.56 9.84
2.94 2.52 9.73 6,33 1.31 17.37 6.75

Ek Sekil 86. 94 Bilesi ginin "H-NMR spektrumu




133

H.BEKTAS

nE —< Moa

Hp=i7 NHN =C

LKN=396 N— dr o
Automation directory: / EER

Pulse Sequence: s2pul X Cl 458
Solvent: DMSG N O

Opsrator: vomrl
Mercury-200  "Ktu2008*

Relax. delay 1.000 sec
656 repetitions

OBSERVE €13, 50.2810690 Mz
DECOUPLE  H1, 189.3852135 MHz
3 4B

Powar 8 E
continuously on N « -
WALTZ-16 _modulated N B
DATA PROCESSIN \ -
Line broadentng 0.5 Hz e
FT size 32768
Tota) time 3 nr, 25 min, 13 sec
[T
@Y
EERNL
LR
e | 175883, 020923 o
JIRE T8SR583%52
Ee s88gastie |
noa NhHaaSTan ®
k4 . S
= 2 2
g g s o
2 s -1 g =
s b “ :
3 e E
: 1S I
g i 3
i
i
]
I
? : ' o “‘\‘ i i - ‘ Ay i }; L ’ f
T T T T T T T T T e T T T T T T T
208 180 160 140 120 100 80 60 48 20 ppm
Ek Sekil 87. 94 Bilesiginin *C-NMR spekt
Sekil 87. Iesiginin —C- spektrumu
HAKAN_BEKTAS_HP_17 10 (0.527) Scan ES+
100- 583 1.61e8)
HL
Cl
585
\
H
L7 581
561
144
144 563
144 586
563
37 llss7
357 i A
"
117 135§ 149 229 273 345 lasg 418 531 56 [
101 167 47 198 ly7a 418 400 533 Jls6s ls01620822
‘ | 245 a7 X |39 el O 623 568670684
o JHi i L s Yy O RTYNER NTRORRT PR JTTORY TN Y VORI 08 AR W L WS TR O e [T
100 125 150 475 200 225 250 275 300 325 350 375 400 425 450 475 500 525 550 575 600 625 650 675 700

Ek Sekil 88. 94 Bilesi ginin Kitle spektrumu




134

L]
9,
64 18
) 1)
nin
».
25
24 N
20 H
18]
mn.bt
164 1na3
142 = r T T ™
4000.0 3000 W00 1300 1000 4500
-l
wipel_dewapecowiz. 001
INDEX FREQUENCY PPN HETGHT hakan bektas
1 2388.689  11.948 a2 9952 08
2 2378.925 11.897 18.9 hp-12
3 2190.315 10.354 15.7 .
A 1728.277 8.618 11.5 Automation directary:
s 178,981 8.596 9.5 Pulse Sequence: s2pul
6 1647.520 8.239 6.1
7 1618.546 8.069 26.6
8 1605.346  §.028 1.5
] 1584.259 7.923 7.1 (o]
10 1572.93a4 7.866 o3 HLC & Pl
11 1565.515  7.829 a6 —
12 1488.196 7.442 17.5 N—N NHN=C
13 1480.386  7.403 24.8
14 1470.623 7.354 16.6 /
15 1428.059 7.142 6.1
16 1419.468  7.088 30.1 N [e]
17 1413.610 7.06% 37.5
18 1401.505  7.008 14.3
19 1394.085 6.972 6.0
20 1379.246 6.897 24.6
21 1371.486 6.858 17.4
22 986.013 4.931 26.3
23 995.570 4.529 8.8
24 782.578  3.664 14.8
25 696.262 3.482 -2.8 N
26 681.813 3.410 32.7 |
27 676.787 3.884 71.9
28 657.993 8.281 a5 H
29 560.368 2.802 14.5
30 509.212 2,542 7.1
a1 501.402 2.507 26.3
32 449.466 2.248 63.7
38 430.722 2.154 4.3
34 0.000 0.000 19.3
T T T T T T T T T T T T T T
14 13 12 11 i3 9 8 7 6 5 3 2 i -0 =1 ppm
oy e T i e oyt
2.70 3.27 4.88 10.38 6.61 12.28  6.80
s.11 1.104.09  16.20 a.47 6.16 6.67 10.23

Ek Sekil 90. 95 Bilesi ginin *H-NMR spektrumu
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LKN=98
Automation directory:

Pulse Seguence: s2pul
Solyent: DNS®

Ambient temperature
Gperator: vnmr
Mercury-200  "ktu208"

Relax. delay 1.000 sec

ons
OBS| 50.2810298 MHz
D(CﬂUPlE :é 199.965219% MHZ

cvntinuauﬂy on
.12-16 modulated

DATA PROCESSING

Line broadening 0.5 Hz

FT size 327

Total time 884038 hr, 45 min, -8 sec

129.849
129.117

a,0. B
gedz 2 3
soa H @
2878 E2 - 852y
4 2 CHH I ' /;"’.53
ShE38gmaefzed §ESz25 0%s 33
T i oga8NT7ss | /Ji
pENEEEL L E SR 2““(12 (
s | ,
L ‘ . : : —
180 160 140 120 100 80 50 a0 20 0 ppm
. . ses - 13
Ek Sekil 91. 95 Bilesi ginin **C-NMR spektrumu
HAKAN_BEKTAS_HP_12 3 (0.164) Scan ES+
100 soa 516 2.17¢6
HC ° H
NHN=C 516
/N*N
BN
N o
N
H
%
517
1495
144
143 & 495
N
345
117 135
148 o5 | 592
101 | 1o 352 ° less
101 155166 178 197,00 229 a 533 oo
0 MMNLA..“M,M“L PRSP W 1 Mk kb gt LLML g Al i
100 120 140 160 160 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 “aa0 550 520 540

Ek Sekil 92. 95 Bilesi ginin Kiitle spektrumu
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o
18 ]
163 = = . T ]
4000.0 3000 2000 1500 1000 450.0
o]
pal_daia\pectraitd.00t
Ek Sekil 93. 96 Bilesi ginin IR spektrumu
#P-I
TMOEX FREQUENCY FPPW METOHT St Protom parsdiers
P P ,
a 2187.584 18.33% 7.8 PATES S4qeanca: SZpul
4 1010519 £.0583 4.0
L] s 7.538 1.8
L] B 5.5
7 [ K]
* [ (o]
" 12,8 HsC /%/ H
i e NHN=C
2 7.1 —N
13 L)
14 17.1
15 .
1= a.r
17 4
1% 5.0
19 ».s
i L)
1 r.s
3 5.
E:) .4
b1} 7.8
5 124.9
s T
Fi] 20.5
an .
n 28.1
] [N ]
jf J J J J
JL A )
T T T T T T T T T T T
1z 11 19 L] ] ? [} 5 4 3 pm
o s s N S
+Ta 2.88 1.52 23.45 2.81 1.88 - Z3.80 T30
4.2% &.54 5.4 2.4 8.47 a7 6.1 8.77

Ek Sekil 94. 96 Bilesi ginin "H-NMR spektrumu




137

I DEGIRMENCT H3C
9.2.09
HP-13
LKN=99

Automation directory:

Pulse Sequence: s2pul
Solveni: DNSO

Marcury-200  “ktu2008°

Relax. delay 1.000 sec
€5

3776 repetitions

DBSERVE ' C13, 50.2810690 WHZ
DECOUPLE H1. 193.9652195 WHZ
Power 39 dB |
continuously on

VALTZ2-16 modulated

DATA PROCESSING

Line broadening 0.5 Hz

FT size 32768

Total time 3 hr, 25 min, 18 sec

~129.084
178.288
127.029

136.063
135,931

131,773
131.685

167.543

154.175
109.107
104,218

162.404

40,582

973

46,175
a1,

39,747
39,387
38.912

38.488

40.172

M L T

200 180 160

e e o A

128 100

40

T
20

e
ppm

Ek Sekil 95. 96 Bilesi ginin **C-NMR spektrumu

i;AKANﬁBEIKTAS_HPJS 2(0.112)

1007

H3C
7

=C

/O
NHN
@//ZN)\
N
N o H

N

-

1229

108

108

230
339

321

o
240 302413 [B21

279
45 300.

i 357
253 288 360
a»“‘lmiww A ol

373 397

o M :l‘n“.".‘iv

100 120 240 260 280 300 320 340

180 200 220

140 160

H

Y

464

445

483

465

i
i

el _ad

1504

505

505

oy

Scan ES+
7.05e5)

524

m

380 380 400 420 440 460 480 500 52

m/z

Ek Sekil 96. 96 Bilesi ginin Ktle spektrumu
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— 2
0 o
/ v
78 \ . 0\ A
) P
| / \/ \ L)
7% | i |
B 320329/ | 284615 i ’
bgsq,m i
3054,94 | ‘
7H . ) 349,82
! 2928 40 1620,83 l
72 | 1573,40 1090,10 X
. 732,33
3399,76 L
1489,83
702 1468,40
68 cl H 1295,68
9 4 .
%T NHN _C/ 1419,41
66 /
N \O HO
|
64
62
60
58 | |_|| 1683,82
171387
56
54,7 .
T T — T —
4000,0 3000 2000 1500 1000 450,0
cm-1
__ c\pel_datakaradeniz\5 00t
Ek Sekil 97. 97 Bilesiginin IR spektrumu
INGEX FREQUENCY PPN HEIGHT INDEX FREQUENCY PPM HEIGHT HﬁKAN BEKTAS
1 2380.883 11.966 7.4 508.942 2.545 10.8 18.3.08
2 2381.554 11.909 8.1 41 502.899 2.515 52.2 HP-5
3 2320.118 11.602 9.8 42 501.221 2.508 89.2
a 2193.890 10.971 21.6 43 439.206 2.496 75.5 Pulse Sequence: sZpul
s 2011.587 10.059 15.7 a4 ¢.00¢ 0.000 56.1
6 1686.962 8.435 11.9
7 1665.812 8.330 13.6
8 1555.362 7.778 8.3
9 1547 .641 7.739 7.9
i0 1547.091 7.587 5.4
11 1509.034 7.548 6.4 CI
12 1488.891 7.445 .8
12 1489.898 7.451 10.0
i4q 1481.841 7.410 14.2
is 1477.477 7.388 17.2
16 1474.791 7.37% 18.6
17 147¢.091 7.351 31.8
18 1466 .338 7.333 28.2
19 1462.9034 7.311 27.4
20 1448.212 ?7.202 5.8
21 1426.784 7.13% 6.7
22 1420.405 7.103 28.0
23 1413.681 7.06% 13.4
24 1407 .312 ?7.038 15.1
25 1404.627 7.024 19.2
26 1401.270 7.007 30.4
27 1346,234 6.982 21.5
28 1392.877 5.965 25.1 N
2% 138%.520 6.949 19.4 ‘
30 1381.788 6.910 16.3 H
31 131%.420 6.878 18.9
32 1370.048 6.851 9.7
33 1362.998 6.816 a.7
34 $70.8849 4.855 7.5
3% 899,713 9.499 5.2
326 740.585 3.703 13.7
a7 £92.242 3.462 24.8
38 673.778
39 568,028
— T T T — T T T — T
13 12 11 10 9 8 7 6 5 4 3 1 ppm
e — — s adannd - —
1.28 4.03 2.93 15.68 2.92 5.280.00 5.71
1.50 1.55 78 19.5% 13.91

Ek Sekil 98. 97 Bilesi ginin "H-NMR spektrumu
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HAKAN BEKTAS
20.3.09
HP=1§
LKN=363
Automation dirsctory:

Cl

Pulse Sequence: APT
Solvent: DMSO
Arbient temperature
Operator: vimri
Mercury-200  "ktu2008"

Relax. delay 1.000 sec
1st pulse 90.0 degrees
2nd pulse 135.0 degrees
4. time 1.000 sec

ons
50.2810683 MHZ
, 199.9652195 MHz
uring acquisition
T2-16 modulated
CESSING
Line broadening 1.0 Hz

FT size 65536
Total time 2 hr, 53 min, 48 sec

<

7

NHN=C

HO

Ek Sekil 99. 97 Bilesiginin APT spektrumu

HAKAN BEKTAS_HP_S 18 (0.942) Scan ES+
100 831 2.47e8|
Cl (0]
W H
NHN=C
/NfN
K HO
N [e]
551
551
N
H
%A
144 532 |553
101 20

575

57!

ST 580 oy
? I A 1 ‘M; A l 1 ik L& I I I‘u‘\|‘\||“1 b ‘e miz
100 125 150 175 200 225 250 275 300 325 350 375 400 425 450 475 500 525 550 575 B00 825 €50 675 700

Ek Sekil 100. 97 Bilesi ginin K itle spektrumu
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87,2
86 1 SN e JRRO PN .
84 i \ FaN Ii¥a!
- S . / 1‘3 | {
: il Vool A
" T Y i
{ i s [ | | !
: Pt Dy 00 b st Uiore AN
H [ | I L] tasessd ‘[1015,04 \I | “l 559,37
78 | 141854 MJ} il | o619 B0Ls6 |
%6 | ol ;"MJ\ 1“3500811; 11308} | ﬂbJs
: | i i fin
1 205442 ] L‘ [ {hsies Vi
: 334365 [IRECL N SR, ovns 01,20
0 A |
70 ‘ | i I
{ i
58 ‘ “ I 127883 733,46
146338
| .
66‘ Cl /H P 141577
64, =C O
i
o 62 |
60
s8 } ‘
56 ‘ |
54 | } ‘
52, 1
i
"\ |
i i
w
46 m
44,‘: 1707,31 H
Il
) i1k
40, 169032
381 - - I S
4060,0 3G00 2060 1500 1000 450,0
cm-1
. eipel_datalkaradenizthp-8.001
. . o s
Ek Sekil 101. 98 Bilesi ginin IR spektrumu
INDEX FREQUENGY PPM HEIGHT HAKAN BEKTAS
1 336.904 11.58 8.3 Tus2 0a
2 2190.863 10.956 6.3 HP=6
2 1841.976 8.211 2.8
a 1604.041 8.021 $.0 Pulse Sequence: s2pul
5 1546.969 7.736 8.2
& 1543.948 7.721 0.1
7 1541.598 7.70% 1.2 cl 0 H
8 1489.%62 7.949 17.8 — 7
L] 1485.869 7.43¢ 17.1 NHN*C
10 1483.520 7.419 28.3 NfN
11 1477.477 7.388 .2 /
12 147a4.120 7.372 8.1
13 1469.755 7.350 18.9
14 1966.062 7.331 9.3 N O
15 1461.698 7.310 14.9
16 1926.784 7.135 8.2
17 1421.627 7.106 4.0
18 1413.355 7.068 7.1
19 1907.648 7.039 6.6
20 1401.270 7.007 18.5
21 1392.877 6.965 13.%
22 975.584 4.879 12.8
23 895.685 4.479 5.1
24 740.585 3.703 7.2 N
25 692.913 3.465 15.9
26 672.435 3.363 200.0 H
27 56%.035 2.846 7.4
28 508.606 2.543 5.2
29 502.564 2.513 40.8
30 500.885 2.505 57.7
31 43%.206 2.496 as5.9
32 487.528 2.488 28.2
33 0.000 ©.000 $0.0
39 -3.357 -0.017 5.0 (
I J e M f s / , )
J R J\J\J d A -
T T T T T T T T T T T T
13 12 11 18 9 8 7 6 5 4 3 z 1 ppm
— [ U — e i
2.85 0.87 5.41 13.25 1.4 4.58 5.54
2.60 2.01 18.43 3.58 4.8818.38 16.50

Ek Sekil 102. 98 Bil

esi ginin *H-NMR spektrumu
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HAXAN BEKTAS
Duso
2.4.99
HP-6
LKN=434
Automation directory:

Puise Sequence: APT

Solvent: DMSD
Anbient telurature
Dperator

nerr,ury'ZDD “ktuzﬂﬂﬂ"

Relax. delay 1.000 sec

1st puise 30.0 degrees

2nd pulse 135.0 degrees

Acq. time 1.000 $ec

Width 12062.7 Hz

352 repetitions

OBSERVE €13, 50.2810708 MH2
H1, 189.9652185 MHz

on dguring atquisition
WALTZ-16 modulated

DATA PROCESSING

Line broadening 1.0 Hz

FT st2e $5536

Total time 2 hr, 58 min, 48 sec

i

167 .983
154.014
—145.002

... 143. 926

136.048
135.823

131.480
/_

i, L ol bkt

130.860
12%.862

128.676

128.346

126.860
126.27250
123.317
121.084
118 .9%3
117.943

Cl /O H
S

@
LS
=
-

1
-

1

\;110.058

=z

41.951
40,157
39.732
9.337
38.9020
23.495

=

46.167

23.841

uWM MJMMMMWMMMWMM i MM"man

it
2I;I] 1éﬂ ; 160 140 120 100 & 4 ‘ 29 ppm
Ek Sekil 103. 98 Bilesi ginin APT spektrumu
HAKAN BEKTAS_HP_6 11(0.573) Scan ES+
100+ 536 1.58¢6
cl _O H
NHN =C_ %
N—
B8
N7 0
\
H
]
513 537
229 il 515
229 551
273 270 533
551
230 L 287 “r” 303 16)ll 545
PRENIA] | Mn mlml.u. m plndtaliodhll mm TRV ORI J Y bm M!‘ miz

160

140

180 200 220 240 280 280 300 320 340 360 380 400 420 440 450 480 500 520 540 560

Ek Sekil 104. 98 Bilesi ginin K itle spektrumu
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82,8

80 4 2 i
) | ; i N
78 | 5o 1 i fi

76 | A

\ Ao
74 L AT [
N [

;
4 il
U

b iba7o7 123060 109303 M I
|

i TR
v 306424 || ol } I ] 28123
72 ZEFZ,@ | 1618.6*/ | ‘

3357,06 ‘ | ‘

i
70 320547 “ | | 1ss892 b :
u, ‘ | 1491,90 || P80

68 1459.6H

66

| |
2023,00 l f “\ |
%T } ! !
|

4. al _ o) H ‘ | 142832 778,45

NHN=C |

62 /N —N N L
NS

60 N o Cl ‘

54 A

‘\\\;
| I
52 H h

1710,22 1684,51

49,4 - - . R

4000,0 3000 1500 1000 450,0

c\pel_data\karadenizish,iff. 001

Ek Sekil 105. 99 Bilesi ginin IR spektrumu

HAKAN BEKTAS
INDEX FREQUENCY PPM HEIGHT DMSO
18.%.08
HPia
Pulse Sequence: szpul
cl 0
NH N*C/H S
/N —N
/\%
o cl
\
H

/ I,
A wa

—— L e e e A e T 7 T T T - — — T
12 11 10 9 8 7 6 5 4 3 2z 1 ppm
— — (I o a ] ] el
z.3a 22.19 1.0z 5.16 16,69 15.25
2.41 2.50 13.23 1.13 4.69 5.42

Ek Sekil 106. 99 Bilesi ginin *H-NMR spektrumu
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HAKAN BEKTAS
DHSO
2.4.09
P-4
LKN=451
Automation directory:

Pulse Ssqusnca aPT
Solvent: CDC

Ambient (smperu!ure
Operator: vnmr 1
Mercury-200  “ktu2008"

Relas. dejay 1.060 sec

2nd pulse 135.0 degrees

cq. time 1.00!

width 12062.7

582 repetitions
OBSERVE €13, 50.2810713 MHz
DECOUPLE H1, 199.9842696 HHz
Power 33 dB

on uurinu a:uuisltion
VALTZ-16_modu la

DATA PROCESSING

Line broadening 1.0 Hz

FT size

Total time 2 hr, 59 min, 438 sec

“MmllmmmmmMdﬂ“ﬂlﬂmimﬁm@MM‘MU}:yuﬂmmmumx ‘ i

cl o
< NH N*C/H S
NS
o cl

DT l‘llm ‘

T+

T

\11 u“ \Il ‘Mhmﬂhﬂﬂhh

200 180 160 140 120 180 [} 80 ppm
Ek Sekil 107. 99 Bilesi ginin APT spektrumu
HAKAN BEKTAS_HP_4 5 (0.268) Scan ES+
100+ 124 4.57e6
cl P H
_ 7
N
N Yo cl
N
% 188 H
O-{atbb b EARS l ALk R A oAAR . ok, LY i Mhe ook it ol 4 j . miz
100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 §00 650 700 750 800

Ek Sekil 108. 99 Bilesi ginin Kutle spektrumu
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885, N y R
! \ ) - w‘m‘\ #‘\'J
86 N , | fo
. \ \"\ ! .
: ! / i
! Flﬂ‘ V Y laoz,80
| I ;
82 | i1l no
t | it 1”942,68 b
30 | “I‘ I I 663,89
N 1 H\;’ ¢ ‘H” 60438
i i i1 101603 I
L u(\“ ‘ ! i“1 W
(o \ | (Y I
6. . o P 1036.86 i
| 2onrsa Pohy ! }
/13053,32 it 1 ! i 1130,26 799,79| |
74 _ | | I | |
/310880 P i I 1092,11 |
‘ P! i |
72 1 lisgr ] ! ‘H
i |
70 i |&115,95 1 | i
i 528021 [ 1492,46 | 1282,93 i
o \ [ 147044 | i
Pl i \}
66 | M2 | I I
' [ | |
%T 64 i “ i w
52 Cl P H | ‘ ‘
7 i 142229 i
6 | NHN=C b ‘
N—N = } 739,08
58 / )\ ‘
. ‘
s6 N o NS
54 H ‘ !
; [
|
52 | t
i
0 H
1] N
48 l\‘l “\ 1668,05
46 I
H 169338
44 |
414 - C - R e R -
4600,0 3060 2000 1500 1000 450,0
cm-1
¢\pel_data‘karadeniz\hp-20.001
. . U
Ek Sekil 109. 100 Bilesi ginin IR spektrumu
INDEX  FREQUENCY PP HEIGHT g:g:“ BEKTAS
st 2983012 215869 20229 - 8
2 2088.883 214985 18734 Hp=20
38 2180.808 40.008 8.3 LKN=543
4 1608.470 B.04d 5.9
5 1566.298 7.833 19.8 Automation directory:
8 1488.,977 7.446 7.8 Pulse Segquence: s2pul
7 1481.557 7.409 9.3 cl 6]
8 1478.043 7.392 9.7 ﬁ H
3 1472.578 7.364 18.3 —
10 1463.985 7.321 217 N—N NHN=C,
1 1427.278 7.138 45 _—
12 1420.248 7.108 18.9 / )% p
13 1413,220 7.067 6.1
14 1107.352 7.038 7.3 N [e] ,N
15 1401.214 7.007 25.5 H
16 192,914 6.966 28.3
17 1381.189 6.907 3.0
18 1288.022 6.481 2.4
13 1287.859 6.440 6.1
20 1228.513 6.144 5.2
21 1226.170 6.132 ¥.5
22 1223.046 §.118 6.8
23 968.440 4.343 17.2 N
2 885.654 4.429 5.8 |
25 748.979 3.745 1.2 H
28 742.301 8.712 8.9
27 735.702 3.679 5.5
28 691.185 3.457 201
23 675.565 3.378 293.0
50 662,678 3.314 2.8
31 659.164 3.296 2.1
52 653.697 3.289 2.2
23 568.953 2.845 9.3
34 508.822 2.545 2.4
35 502.574 2.513 172
;J f A j f I g jJ
—r—— ——— ey T et T T
12 11 10 9 8 7 6 H 3 2 1 ppm

Ek Sekil 110. 100 Bilesi ginin *H-NMR spektrumu
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O
ity cl p H
by NHN=C
LKN=549 N*N
Automation directory: / )\ =
Pulse Sequence: APT N \O N Y/
H
2220 o [
bl I LS
888y g9 Es
\
s [lons H
S gk e
Seng NS Sew
Y- o[ lRan jleas
i3
§ § £2 2% :"Q:r;a s 2
g 2 .l FI
L i e ot d's FOETIORNEEY M iy ¥ Y " (i Rl WY w ¥ e
| \ e
T T v T T T T T T T T T T | T T T
180 180 140 120 100 80 60 l ppm
Ek Sekil 111. 100 Bilesiginin APT spektrumu
HAKAN_BEKTAS_HP_20 2(0.475) Scan ES+
100+ 524 1.39¢8
524
524
al 0 H
/ NHN=C
N—N
PN ~
NS
N~ TO N/
H
)
H 502
525
526
144
540
178182 197 215 542
O s N L AL L T FEE. TR T R NER ) T ly Bt b S 4 i LW, | {5 miz
100 120 440 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540

Ek Sekil 112. 100 Bilesi ginin Kitle spektrumu




146

%T

787

75

I
ml

|
65,

188

4000,0

3337,%:

2967,03
3,22

3000

S
NHNH4</
o)
1719,18
2000
cm-1

1683,08

1000 4500

Ek Sekil 113. 101 Bilesiginin IR spektrumu

FREQUENCY PPH HEIGHT Hakan Bektas
2071.993  10.382 12.3 e
1952.891 9,766 8.5
1934.528 §.676 6.2 Automation directory:
1610.422 8.054 16.7
1601.831 8.011 20.1 Pulse Seguence: s2pul
1520.217 7.602 20.2
1511.626 7.554 1.4
1488 .196 7.442 5.1
148%.367 7.448 5.2
1481.948 7.411 18.2
1476.481 7.384 13.7
1468.671 7.345 15.8 e}
1460.861 7.308 7.8 /
1445.288 7,218 6.1 /S
1436.259 7.183 6.9
1122.297 5.812 20.5 N—N NHNH‘<

20.3

183.2 / NH

70 Cl A

1.6 N (@]

14.8 ‘

NH 2
T T T T T T T T T T T T T
12 11 10 9 8 7 ] 5 4 3 2 2 4 ppm
[ — [ e —— [ o -
3.38 a.57 17.62 8.34 26,68
7.67 8.85 4.74 7.80 §.38

Ek Sekil 114. 101 Bilesiginin *H-NMR spektrumu
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167.135

573

154

144,853

Attached proton test experiment

Automation directory:

Pulse Sequence: APT

139.301

139,425
.655

818

129,885,
129.278

128

<

126,225

125.786

135

o
Y, s
N—N NHNH‘/<
NH,

T
180 |

T
160

Ek Sekil 115. 101 Bilesiginin APT spektrumu

HAKAN BEKTAS_D_12 21 (1.808)
100, 168.63

153.

153.69

o]

180

200

220

170.58
116.53
116.85 15275
42 l
11842 14880
12061 | 172,52
186.58 207.73222.73
i
i ! 224.81
J“M LL 248.66
| ‘
I T
160

240

Scan ES+

4.87e6
O
— S
NHNH*{
N—N
(O, D)
N (e}
|
NH,
31002
370.93
1 !
33088 372.03 41308
282.86 296.87 °
27364 | 821900538.6135379 || 3030240890 |15
Il il | !
R, .ILM.@.MLH o Tt A e i iz
320 340 360 380 400 420 440

Ek Sekil 116. 101 Bilesi ginin Kitle spektrumu




[ “ AN LT v I
| I "\ / A Al
ll | | NLA L

|
83 ] \ i - N ,MW
i b . by
: [\
|
[

82
=y \\ /J \ /y I | / o
i ‘ | A k y
80 ] \ A /Y [\ F | }
79 \\ /N l | ‘ J\} ‘ “L 1094,69 \HV
\ // | ‘ ‘ xfl&ﬁ 4l ‘ 1278,49 ‘ J
78 { \ 404;’2’%‘ 7‘ . ! ( | ’ ﬂ%,«;
7 \ ’/" | \ ﬁ/\ {\)1355,45 119685 ’
) \
|
75 | 327212 i .
\ 73742
%T :: ) ‘ [\ 1536’11?158,70
HsC, s
|
Vs Qua ol
70 N/\\ o ’
69 \ 4
68 | |
ol % |
o6 | 'T‘ ,
65 | H |
64 !
| 1697,33
6273 S e,
4000,0 3000 2000 1500 1000 450,0
om-1
cpel_datatkaradenizitch3c-s.001
Ek Sekil 117. 102 Bilesiginin IR spektrumu
H.BEKTAS
DHMSO
4.2.08
CcH3'S
LkN=z28
Automation directory:
Pulse Sequence: s2pul
(0]
HsC / s
N—N NHNH‘</
Sy
N (o]
)
H
L R S S e B R L S I
12 11 i0 9 8 7 [ S 4 3 2 t ppm
1.97 - ‘:‘;2 l_'_;m 3?“7‘3 ZTG Lﬂ!; 6.38
1.66 13.88 6.1¢ 26.52 11.5?

Ek Sekil 118. 102 Bilesiginin *H-NMR spektrumu
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HAKAN BEKTAS
DMSO HsC
8.4.09
HP-21
LKN-159
Automation directory:
Pulse Sequence: APT
Solvent: DHSO
Anbient tewperature

Operator: vnar.
Mercury=200 "ktu2008"

Relax. defay 1.600 sec

129.071
128.383

5
OBSERVE_ C13, 50.2810686 MHZ
DECOUPLE H1, 199.9652185 MHZ
Power 39 dB

on during acquisition
WALTZ-16 modulated

DATA PROCESSING

Line broadening 1.0 Hz

FT size 65536

117.973

enEETE
GEFANTY oy
Total time 1 hr, 12 min, 12 se¢ Toagnens 5
CELEEEN 8
- - i3
Sgns z a8, o8 b
FEn% g 257,58
geno & don® g
o 7 ~ g 2082 2 ¥32.38 & o
3 i g s ML e K J(u ioE
s 4 2 2 s
2 < o = L) o 8 &
L 3
:‘
- ; g I i .
200 180 160

Ek Sekil 119. 102 Bilesiginin APT spektrumu

HAKAN_BEKTAS_HP_21 10 (0.527) Scan ES+
562 1.32¢8
100+ 1)
HsC. Y/
N—N NHNHj//
J NH
N (@]
129
128
540
N
146 I
H
144
540
% 146
563
563
522
427
528
541
130 345357 405 3 564 584
229 | lg2mpE41
157 s e 468 | 528y .
101 57 ‘ i 585
182 406 ‘
155961 0% jog 262 ! 4 | 42 || 57
117 0 273 350 I8 | i 453
1 l1od 215 | 245 ‘ H | aa7 j 490 ) 586
‘ ‘
o s P 0 bbb b bt o, b i naalhs i L " LY A T T L WY iz
120 140 160180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540 560 580

Ek Sekil 120. 102 Bilesi ginin Kitle spektrumu
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777777

T T T [
3000 2000 1500 1000 450,0

c\pel_datalkaradenizihp24.001

Ek Sekil 121. 103 Bilesiginin IR spektrumu

;o f

M

)

/

L

L/ut}ul

B e e e e e B T
8 8 7 1
e
10.18 17.14
22.36

T T B e e s T " T T T Y
1z 11 ig 5 a 3 2 1 ppm
— Ll ] = ot A —_—
a.80 Stazie i 8.30

Ek Sekil 122. 103 Bilegi ginin *H-NMR spektrumu
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HAKAN BEKTAS
DHSO
19.4.08
LKN=222
Automation directory:

Pulse Sequence: APT
Solvent: OMSQ
Ambient temperature
operator: vnart
Mercury-200 "ktu2008"

Relax. delay 1.000 sec

ions
50.2650690 WHz
1999652195 WHz
awer
during acquisition
WALTZ=16 modulatad
ICESSIN

085

136
133.669
131.560

178.644

130,506
129.086
120.945
118.536
117.936
117 .488
117.270
116.684
115.198

|

\ 111.449
110.044

cl

30.026
23.816

T
200 180

Ek Sekil 123. 103 Bilesiginin APT spektrumu

HAKAN_BEKTAS_HP_24 7 (0.371)

o Scan E8+
129 3.60e5
100—\ cl Y s
N—N NHNH4</
NH—(: :>
N
129 N o
\
H
582
; 560
1 146
560
144 s62
160
130 210 . 562
21010 584
168 331 365 '
269 303 542 (563 1B
168 267.
118 284 308 425 4y O 540} B2 R
194 207 i 32 .o 497 478
105, i | ‘ laosazr |39 ‘ -‘ 585
i i I ) i
i e Il {j “J} £] gindl i i | ! it i
R W] TP TP EATRRTARR TR P TV . VT A0 I iz
120 140 200 220 240 260280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540 560 580

Ek Sekil 124. 103 Bilesi ginin Kitle spektrumu
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1 .
| !
0 L
“ \ A~
& ‘\ p
| ' 7 18
| 358465
60 !
BJ4.38
| 176,90 bp1,1s  Hoe 1
1140,73 611,88
25 330872 107,82 | (937,92
| /\ 13,32
50 879,38 |
741,75 37
70,49
45
100386
%T 40 1014,09 .
44 56863
35 :
| 042,66 ! iho7
3101,01 139,51 1 696,89
MJ 229,18 N—N 126789
| ’ | »\ 132648
25 SH
| N 1421,53 836,22
| N—N
20 cl k
N (6]
15 | 1491,66
| NH,,
169
10
66| ) : ‘ .
4000,0 3000 2000 1500 1000 4500
em-1
Ek Sekil 125. 104 Bilesiginin IR spektrumu
Hakan
BHE
E?ann
Automation directory;
Pulse Sequence: sZpul
N—N
|\
N SH
N—N
a BN
l}l (6]
NH,,
-
Ts 14 12 10 e ' s ‘ “a 2 2 g
5.10 34.21 9.94 I:E—; I
10.08 $.74 3.39%

Ek Sekil 126. 104 Bilesi ginin *H-NMR spektrumu
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Hakan
BHK
omsg
8.6.2010
Automation directory: = —N
Pulse Sequence: APT - :: N \
Sug\;!m:‘nuso 5 Ha3y /
A i s
ercury= Mt "
N—N
Relax. delay 1.000 sec
Tnd Biles 1950 ddgress Cl N
i A R & N O
3840 repstitions i |
DECOBLE Wi, 1393043188 Ms B
Power 39 da' B NH2
on during acquisition
WALTZ-16 modulated
DATA PROCESSING
Line broadening 1.0 Hz
FT size B553
Total time 597646 hr, 13 min, -8 sec
. % & g
i 3 $frsn3is
& & =u BE 3 SeoncER
H IR I = 1335%
2 5 %3 3 f
|
B T ‘ S T A U T e ;
180 160 I 140 120 100 80 60 20 ppm
Ek Sekil 127. 104 Bilesiginin APT spektrumu
HAKAM_BEKTAS_DK_14 23 (1.202) Scan S+
100+ Lo 3.08a5|
r)\/?
228 400
N—N
[ Y
H
N
N—N
Cl )§
N (0]
|
400
NH2
400
%,
123 439
123
211 424
149 211 273
190 402
149 " 357
121 208
? 183 gy 399
108 444
! 165 |
i’ 162 190 b1z ‘ 5 1313 i 365 400 425444 446 488
! } TR 97l 228220 245 [ 298 338 342352 |~ 385 ’ 454 466 486 (489
fl ‘ 247 270 1270 308 || 324559 367 [[410 [l 431 | 455|480 50
il 1 ik i 1 i v
dl b LA j i § 253 ] 377 1“‘ | 1“ 1 a2 | |
il i 4 1 i 4 | i
' it i f Hl ‘.‘ } bk "
g Fati i L i Bk el i il I | i
0 ]§| 4 iy ﬂly” I‘ﬂ‘!". i‘li..ﬂv.i” i A T AR ‘.Hl.mhrwi: VL Wt Bri itk Agl ) AN NG miz
100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500

Ek Sekil 128. 104 Bilesi ginin K ttle spektrumu
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824
A .
81 \ o !/\ \/
80 Y o ﬁ .
3
79 | \ / \ A / M \ / Nf \,‘W(
\ V Vi ol il
78 \ [\l \ { |
e ) \
77 136,26 / “ | | \ \ / /
\ : 556,96
76 Y W/ . I (
f#/v \ 15186 1098,50 \)
75 ‘ \ 2846,15 i |
74 | 312(js7 \‘ U \ J ‘
, . 1013,54 94,60
73 329120 292145 i N 1226,88 T
' 1575,02 \
724 3050,70 ﬂ ‘ H
71 N_N | ‘ 132321
%T \ (
70 HLC. ,_M )\SH V . 74335
69 | N—N N 1499,13
14p7,59
68 NS 1 ‘
1459,07
67 N o} [
66 ‘
- |
64 i‘
63 N J
|
62 ]
H 1697,37
61
59’5 T T I T T 1
4000,0 3000 2000 1500 1000 450,0
cm-1
c\pel_data‘karadeniz\hp22.001
INDEX FREQUENCY PPM HEIGHT H.BEKTAS
1 2799.347 13.988 13.7 DRSO 08
2 2179.060 10.897 8.7 HP-22
3 1491.642 7.450 12.8 LKN=270
: ey s foied Automat fon directory:
6 1472.846 7.366 9.8 Pulse Sequence: s2pul
7 1464.253 7,828 23.8
8 1455.660 7.280 18.0 N
] 1430.688 7.155 12.1 N—
10 1422.901 7.116 20.5
11 14156.456 7.084 11.6 H3C / )\
12 1408.400 7.043 8.2 /_ SH
13 1401.413 7.008 17.9 N
14 1393.632 6.960 10.8 N_N
15 1382 622 6.914 18.1
16 1374.835 6.875 14.9 / )\
17 980.107 4.901 21.8 NN
18 685.473 3.478 21.1
19 $87.148 3.436 12.0 N O
20 670528 3.378 133.2
21 672.64% 3.884 117.9
22 569.924 2.550 45.3
23 508.582 2.543 70.8
24 502.406 2.512 36.8
25 500.794 2.504 43.2
25 438,915 2.495 34,4
27 454.340 2.272 38.3
28 1.343 0,007 9.8
29 ~0.000 -0.000 19.0 I\II
H
T T T T T T T T T T T T T T T
14 13 12 11 10 9 8 S a4 3 2 1 ppm
- - e -
2.55 19.36 4.88 17.56 8.93
2.66 20.83 5.50 17.81

Ek Sekil 130. 105 Bilesi ginin *H-NMR spektrumu
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=z
|
=z
129,130

128.398

127,468

—=2
129.327

D oo
ng8Es 23 o
Bade™E BT 3
sdazEe L s
-
. o w v
Tz 33%s £ g |.gE
22 geIn (/J s s [®3s
g g §¥ 9383 3 ¥ 288,
l ;
. ! I
T T 1 T T T T ¥ T ¥ T l T } T T T
200 180 160 140 120 100 80 60 4 20 ppm
i
Ek Sekil 131. 105 Bilesiginin APT spektrumu
HAKAN_BEKTAS_HP_22 12 (0.631) Scan ES+
160 544 1.5566
N—'\\l pas
H & )\
& / N SH
N—N
LN
N o
128
129 l\‘l 522
%
% H 545
229
148
229
14 357
130 7 568
102 197 379
149
1800% ligs oo 278
147 CUre I 245273 poan
by A188 215 o1 5 313 245 i‘ o4
o A L kbbbt b b sl , iz
120 140 160_180_200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540 560 580

Ek Sekil 132. 105 Bilesi ginin Kitle spektrumu
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803. - i o
) /\x\ M;/‘ i
\ AT i
75 /- ‘\ Iy ol ol \f
\ | M 830,00| | ‘ T
| | : n
\ / ' f w0 )
. \ A | R
170 - / N f\ Y 103362 ! ;\l I |
: | .
; / ’ ‘!/ | ‘\\‘ \\I/\ | I ‘M ‘\\
I sl I [ Hh U fonaas [ Vewss 0
65‘ 39ss0 J| / |1 \‘ﬁ i f‘/’ J i HM |
E / [ P L li 499.36
; s R ((\ J310.30 %“I | J
332407 V/\VN\ l “ “l“ [ | ’ 183,08 ! ”A
60 | ) o 304945 ‘H \Jf | ! | = 83221 60092
1 319326 ,‘ A \[ | ‘I 730,16
311538 Lo | | / | 748,56
‘ 5@5_54J m / ‘
55 IRl |
%T ! “ 1601,99 1§4S,V4 1091,83
| |
50 ‘
N—N H | 42098
I \%N/ \ |
45 S | \N
: N=N ‘ 150011
cl /\§ \
40~ I\‘I 0 [
I
: NH2 |
|
[
‘ b
30 136
272 . e
4000,0 3000 2000 1500 1000 450,0
cm-1
_ . t:\pel_data‘karadeniz\snkikjjkhuk.001
Ek Sekil 133. 106 Bilesi ginin IR spektrumu
M orese apoes | sp.s actih
2 1610.181 8.052 59.8 48,2010
2 1601.891 B.011 68.4
i Py isiia Automat fon directory:
5 1510.223 7.553 107.8 Pulse Sequence: sZpul
6 1472.735 7.365 26.2
7 1465.316 7.328 §1.4
8 1457.115 7.287 z0.9
L] 1416.503 7.084 2.7
10 1356.978 6.986 21.7
11 1365.348 6.828 22.5
12z 1054.518 5.274 100.4
13 668.305 3.342 200.0
14 488.047 2.431 51.2
15 -2.183 -0.011 58.4
N—-N H
.
N
N—
l\‘l [¢]
NH
-
) w s
T, T T T T T T T T T T T rT e B
12 11 10 3 8 7 6 5 4 3 2 1 ppm
P [ S — iy [N —
4.20 17.60 5.63 B8.15 §.25
8.46 6.53 B.56 34.98 1.58

Ek Sekil 134. 106 Bilesi ginin *H-NMR spektrumu
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Hakan

asidik

DHSO

4.6.2010 N _ N H
Automation directory: new \ /

Pulse Sequence: APT - N

@]
j?
r
o

122.711

L g2 3 ’
T T L | { T T 1
180 170 160 150 | 140 130 |

Ek Sekil 135. 106 Bilesi ginin

B3C-NMR spektrumu

HAIKAN BEKTAS_DIK_16_9 (0.475) Scan ES+
100+ 190 3.07e5
N—-N H 422
190)
Y
s N
N—N
al DN
|\‘| o
400
NH>2 22
a0
400
123 424
% 129
114 [123 402
103 228
137 149 211
| | 130 |146 149 | 28 299
I 191 229
I 4 1% e 273 1402
180) ‘ 374
i I[ es 213 b73 301 328 394][ 406
i | 181 197 257 299 228 357 374 420
| | t 166
/ i 233 285 348
it | il | 167 208l 249 | 967 308, as| 3 | 57
Al | {0 [ { 240 i 1 340 | I [
R A S T T S e
o I T P I T L . O o A HGITAT BUEITL IRR A AT le i A AR I
| I A A Ll iz
100 120 140 166 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 460

Ek Sekil 136. 106 Bilesi ginin Kitle spektrumu
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85,4

84 ] \ //
\\ /‘n /:#Cm \
a |

\ 3054,94

82|
80 ]
78 |
| \
76 _ \ |
74 |
72
70

%T
6

N

J

N—N H
/
/ /\)\N
\
N0
62
60 |

58 | |

56
1695,14

54.
53,0

i Fo
[ | 123462 10907612

|
fi

1341,59

4000,0 3000 2000 150

em-1
_. cpel_data\karadeniz\26.001

0 1000

752,85

Ek Sekil 137. 107 Bilesiginin IR spektrumu

INDEX FREQUENCY PPM HEIGHT H_-BEKTAS
1 2186.847 10.936 5.1
2 2080.781 10.406 9.5 ;ﬁ:ig‘"
3 1525.208  7.627 8.1 LRN=278
4 1516.883  7.586 10.2
5 1478.755 7.395 6.4 Automation directory:
5 1470.166 7.352 22.6 Pulse Seguence: s2pul
7 1461.836 7.310 22.0
8 1419947 7.101 10.5
9 1417.530 7.089 8.7
10 1412.697 7.065 5.9 N—N H
1 1402.224 7.012 6.6 a /
12 1396.317 6.983 14.0 N
13 1387.%83  6.941 12.8
14 1633.811 5.170 15.1
15 744.613 3.724 5.1 N—N
16 691.962 3.461 13.4 /
17 671.575 3.358 407.1 X
18 670.769 3.354 283.1 N (o]
19 667.547 3.338 9.0
20 568.999 2.546 6.7
21 502.406 2.512 79.8
22 500.794 2.504 101.9
23 498.915  2.435 7.7
24 398.219 1.331 6.3
25 0.000 0.000 §2.7
\
H
_L.,,l f J‘ ULLU I )
¥ !
7 e T e oo e T e I A e e o T i A o e e B N B A B o e e T
12 11 10 7 3 5 4 3 2 i ppm
o o —— o e
1.89 2.99  11.93 3.2633.21 25.53
1.52 10.15 3.22 2.78 4.08

Ek Sekil 138. 107 Bilesi ginin *H-NMR spektrumu
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HAKAN BEKTAS

14.4.08
HP-26
LRN=273

Automation diractory:

Pulse Sequence: s2pul

Solveni: DNSD
Anbient temperature
Operatos: vomy
Mercury-200 "ktu2008"
Relax. delay 1.000 sec
Pulse 45.0 degrees

ime 1.300 sec
2.7 Wz

n:
, .50.2810697 MHz
DECOUPLE 1, 199.9652195 MHz
Power 3§
cont inugus ty on
WALTZ-16 modulated
DATA PROCESSING

Line broadening 0.5 Hz
£T s1ze 82761

Total time 3 hr, 25 min, 13 sec |

40.172
29.337
38.912
98.488

40.582
—
\_sa,nn

zat8e 8 o=
=38 CRgNaERRE
e EERELEE L R b
ESE ST? =5 5 g
b=d e a7 @ -
g . s ¢ 7 g
n 4 - ~
2 W 1 ( ( g @
H g
i
il
Il
) i \‘-ww‘ b 4 NN L T i ) 3 ) K
T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T
200 180 160 140 120 100 80 60 a0 20 ppm
. . Lo 13
Ek Sekil 139. 107 Bilesiginin ““C-NMR spektrumu
HAKAN_BEKTAS_HP_26 22 (1.150) Soan ES+
100+ 564 2.03¢6
N—N H
c 4
N
/N*N
IN
N (o]
\
H
%
566
229
542
144
357
144 !
‘ el >
lass 545
230 273 ‘ :
213 | 234, 299 394313 55513804, 309 531 J se2f| 580ss5
! 4 [
4 i I f
IR 70 S Y0 OO | ! it A i s
180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540 550 580

Ek Sekil 140. 107 Bilesi ginin Kitle spektrumu
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62,2 e -
o P T i - /\(\ I8
H ~ 14
60 \ I . ey A nj\ [
Al / A | ] o |
| Mo | Wy i M !
3054,9 /
55" \/‘I/ 4942453,05 J | // : || pzsas || )
| 319488 le524,1 [ 830,34 || 6na7|
: . f | 85,95 96,83
50 3468,68 202526 ' ; ! 93,21
- ' ‘ 1598,29 {\ ' 1014,01 771,01 $59,49
3297,56 | D 128444 834,14
45 Lok 63 734,26
b ! ; ' 715,03
1650,32 1% 7,38 109,14 697,19
404i ( [}\51.49
3 N—N 1
>\\ 1496,91
%T o0 | /_ZLN SCH; ’
/N—N |
25 )% [
N O
|
20 NH,
b al 170924
15
10
5]
1’6 T T T L
4000,0 3000 2000 1500 1000 450,0
cm-1
ci\pel_datalkaradeniz\32.002
Ek Sekil 141. 108 Bilesi ginin IR spektrumu
INDEX FREQUENCY PPR HEIGHT H.BEKTAS _
1 1579.181 7.897 14.4 [ N—N
2 1571.831 7.861 21.3 DK-32
3 1498.892 7.496 42,1 LKN=20 &:H
q 1473.114 7.367 25.1 N 3
5 1075.164 §.877 22.8 Automation directory: N_N
B 1010.987 5.056 25.6 Pulse Sequence:
7 1011.524 5,089 26.1 /
8 675.334 3.377 66.9 \
9 662.713 3.314 1.2 N O
10 5183.146 2.566 42.0 I
1 500.257 2.502 25.5
12 -0.537 -0.003 1 NH,
Cl
e T T L = = e
10 9 7 6 5 a4 3 1 ppm
et e —_—
8.10 13.68
38.34 9.64 17.97

Ek Sekil 142. 108 Bilesi ginin "H-NMR spektrumu
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H.BEKTAS

20.1.09 . N—N

DK-32
LKN=20 >\\
Automation directory: N SCH3

Putse Sequence: s2pul N—

Salvent: DMSO N
Ambient temperature /
Operator: vnarl N

Mercury=-200 “ktu2008"
N (@]

39.762
59.337

38.927

OBSERVE €13, 50.2810705 WH2 cl
OECODPLE H1, 185.3652185 WHZ
r 39 db

continuously on
IALTZ-16 modulated

DATA PROCESSING

Line broadening 0.5 Hz

FT size 82768

Total time 3 hr, 25 min, 13 sec

a0.172

129.122
128.390
38.502

129,576
126.736

154,151
552,521
150.881
134.657
132.124
129.957,

143,735

T A e e T £ P B L2 e e e e s e 2 B e

200 180 160 140 120 190 a0 80 40 20 ppm

Ek Sekil 143. 108 Bilesi ginin “*C-NMR spektrumu

HAKAN_BEKTAS_DK_32 4 (0.218) Scan ES+
100- 414 5.83¢6

N—N

Cl

%

418

417

128

! L131
o ‘M.‘IAAlljn Jw_ bty L‘k. »TL } vty s sl m
180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460

120 140 160

Ek Sekil 144. 108 Bilesi ginin Kitle spektrumu
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812 p
\\ ) . m\\ N A i \\ n A, I
. | | L { | 1 wﬁ‘
\ u/ \y /’\ / \‘\“n‘/“’/\/\“" ‘\ , ‘\r‘lw \H
75 \ i | s / \“w I \‘f\/ H\‘/ \ i [m i
| (/ \ o ,ﬂ | l V‘xszuﬂ H H
| PO [ | [ 360\\ 61135 H
70 ’\‘ AVAT | il | ! lh ! 6081 I’ ’
f NI I | ‘ | ‘[ b
i N m v l | i f “J“ |
; . J 1597,89 ” | | ! [ 550,04
65 | 176 - 305901‘ ‘ W l1326,86 I 101496 506,66
I ‘ I 127521 [
3294.68 ‘ “\’ \ ( ‘ N[J 1260,66 N 1
317923 ;
60 ‘H H [ H\ 833,93
| ‘ ‘ ‘«\ , 733,46,
‘ h I 1092,57 693,30
ss “‘ | “ 1H6',z7
- 2 r4.51 | | ’ ‘LW‘
50 [ }
| ‘ 147,87
45 ; X
2924,40 | [
1496.91
40 N—N, ‘ ‘
/ LN)\S_(CHz)e—CHs ‘ ‘
354 N—N ‘
)% Il
30 l\ll O “
NH, 1701,%7
25 _Cl U
233 .. ‘
4000,0 3000 2000 1500 1006 450,0
cm-1
c\pel_datalkaradenizihakan.001
Ek Sekil 145. 109 Bilesi ginin IR spektrumu
H.BEKTAS
DM&O
28.1.08
HD=30
LKK-176
Automatton directory:
Pulse Sequence: s2pul
N—N
>\\ $—(CHz)e—CH3
N—N
SN
|\|1 O
NH,
Cl
U N A | L R T 7 T T L o T T T T
13 12 11 10 8 7 6 H 4 3 2 1 ppm
Bl [} ]
15.83 4.03 11.97 4.05 23.28
4.70 £.82 5.94 .11 7.62

Ek Sekil 146. 109 Bilesi ginin *H-NMR spektrumu
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ulse Sequence: APT

INDEX

2
3
Automation directory: Iéj

/_[L >\\S—(CH2)6 CHs

N_
BN
N

\
NH,

e}

Cl

ok
N W ek

" gl it
paul o

MWM“_ CPPPTEY IR ROITS
i T w

B At

I“”‘i&‘é‘”“”i(’iﬂ“ 100 a0 60 ppm
Ek Sekil 147. 109 Bilesiginin APT spektrumu
HAKAN BEKTAS_D_30 16 (1.378) Scan ESJ
100+ 1.25¢7
/_[L >\\S—(CH2)6 CHs
NH2
9 168.57
1 152.62
400.05
384.86 Lﬁm 87
J.Anx L j Amﬂiﬂh;‘_¢mmm

120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 480 480 500 520 540 560 580

Ek Sekil 148. 109 Bilesi ginin Kitle spektrumu
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78,4 , ”
&y — T TN T T e e, N ~
75 | 'bl MUM NEWA \ N ANy
! - / L
M \‘ . A s I
369609 3155,04 / \ ﬂ 909'60‘L f WA/ |
70| 378905 [ 348042 283516 / \ A[\ \‘ V\ ! 864,35 531,98
. |
3661,52 202422 (\/ \f | | J {770,29 555,98
65 3638.85 Y/ J ‘ I 507,67
/\ Psssm& | f !
/ J |jroot22 728,12
60 157,28 \ 1014,10 691,78
IS 1| 13046
1169,07
55 159944 ' ’
N—N : |
|\ 1490,80
50 SH 143156 :
| N 1254,70
N—N 1712,43
45 )\
NS
oT 40 N O
|
35 'hl
G —
30 H
25
OCH,
20
15 |
10
3,5 . . : _— Ca
4000,0 3600 2000 1500 1000 450,0
cm-1
___ c\pel_datalkaradeniz\hd26.002
Ek Sekil 149. 110 Bilesiginin IR spektrumu
N—N
\
INDEX FREQUENCY PPN HEIGHT H.BEKTAS /_M SH
1 2816.264 14.084 20.2 28.1.08
2 1836.694 9.185 26.6 HD-26 N
3 1562.264 7.813 26.% LKN=174 N—N
o 7.77 59.7
; :::::L‘) 7.722 28.9 Mot Ton d ractacys
B 1523.328 7.618 34.4 Pulse Sequence: s2pul N
7 1514.735 7.575 271.2 o
8 1503.189 7.517 14.8 N
3 1436.744 7.485 23.9 |
10 1489.484 7.448 40.9 N
11 1482.244 7.413 18.2
12 1474.188 7.372 33.8 ”
13 1466.938 7.336 18.7 G
14 1418.336 7.083 27.4 H/
15 743 7.050 25.8
16 77 36.6 ¢
17 14.3
18 767.169 3.837 87.4 C\©\
19 702.992 3.518 12.9
20 6594.131 3.471 13.8 OCH3
21 502.674 2.514 16.2
| o L} k .
T T T T T T T T Lo | LA | T T T T T T
15 14 13 12 11 10 ] 8 7 6 5 4 3 2 1 ppm
Jh.';s - li.IIS.Zka‘ ?.;Q 9.47
3.51 8.785 8.72 12.51 3.12

Ek Sekil 150. 110 Bilesi ginin *H-NMR spektrumu
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HARAN BEKTAS

DHSO

14.4.09

LKk=174

Automation dfrectory:
Pulse Sequence: APT

SR .
Sre. Bga
%5380 .93
88a NN8y
H8g.7R8
1 LaoR22ERE
LR RN cl
SeonNan—d
seFuNa=
23288253558 ﬁ‘"/u)
8583888838850,
P P T P o
SEEANTEINAAR0 o8
152 S5
&8 \ 33,
g2 <
l
: = . sanindi : y . . : :
200 180 60 ' unl [ 120 ’ 100 80
Ek Sekil 151. 110 Bilesiginin APT spektrumu
HAKAN BEKTAS_DK_26 10 (0.578) Scan ES+
100- N—l;l 518 4105
-
/N—N
)%
N O
\
'h'
a H— 518
520
OCHj4
Y%l 520
313
135
149 365
269 313 245 o
367 548
0 gy 34 488
2 149 229 ® 384 e
165 313
122 100 273 365368
187| 475 e 298 || 335 . -
I 197 || | 208 | 3771300 6oa 625 932
| 240 69 400 501|180 652
| 425 437 644
[
ki
il g i I |
I ! i il ¢ ]
s Ea A Y AL i e bt 1 o i Wby e s
126 150 175 200 225 250 275 300 325 350 375 400 425 450 475 500 525 50 575 600 625 650

Ek Sekil 152. 110 Bilesi ginin Kitle spektrumu
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83,0.
A . T e T
50 \ \ n R /']ﬂ
| / \ /“/v‘ ‘ eyl
784 \ /\ i A /\/‘\f L W | \%Egnxlj
76 I I‘ ! ’ / T \J . !
\ ‘ ol 1040,68 ‘ d 579,56
74_ \ | 1 rses \ 48136
\ /\ | I | 1100,10
] o | /ql m / 950,06
70 /‘ ‘ | l 1366,20
| [ . :
68 [ Boa10,) | 515, £ 1300.57 ¢
o " \ ) 1?13,67‘ ‘ U §
7 \/ 17032 9993,01 1570,60
64 1489,34
;26923 i J
62 337305
60 | U 744,05
%T ‘
38 N-N ) 146337
s HC PN
54 N~ TSH [
- |
»
k\ NH;
50 | N (0]
48 | \
46 \‘
44 }
. N
40 | H 168724
38 ﬂ
36,0 T ) e T T —
4000,0 3000 2000 1500 1000 450,0
cm-1
cpet 001
Ek Sekil 153. 111 Bilesiginin IR spektrumu
IHDEX FREQUENCY PPM HEIGHT HAKAN BEKTAS
1 2742.872 13.717 3.6 onso.
2 2181.724 10.911 7.8 Y2
3 1476.871 7.386 12.0 LNK=518
© o dmom oo s J—
13 1119.584 5.599 13.1 Pulse Sequence: s2pu)
7 996.556 4.984 12.7
8 729.064 3.546 8.7
9 688.061 3,441 19.6
10 673.613 3.369 133.2 N—N
11 556.463 2.783 9.8
12 580.621 2.504 22.6 H3C >\\
13 450.247 2.252 32.8 SH
14 -0.000 -0.000 38.7 /\‘7 I\‘I
k\ NH,
N o}
|
H
, J {JL/\ / / / j
- A
r T 7 T T T T T T T T T T T T
14 13 12 11 10 9 8 7 6 92 4 3 2 1 ppm
1:'1 o v T s 30.65 7
2.78 14.85 3.22 4.92 6.79 9.96

Ek Sekil 154. 111 Bilesi ginin *H-NMR spektrumu
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hakan bektas
DHS0
y-2
24.11.2008
856 od o
Automation directory: N*N 5 8
Putse Sequence: s2put HC >\\ 3 ¥
_/ \l\‘j SH
/\‘ &\ NH; g I
N~ 7O s I &
- -
%
\
H
s3 2
bt 4 3
ge 2333 o s s
a8 2s 8 i, 52 8
A .o g2 879 0 g, g3
g 3 8 gea S g
P % EEEENE H H
] T 53 N g N
.
; . ‘ . . : ‘ . ‘ . ‘ ‘ ‘ . : :
180 160 140 120 100 80 60 a0 20 ppn
. oo .13
Ek Sekil 155. 111 Bilesiginin “C-NMR spektrumu
HAKAN BEKTAS_Y_2_8 (0.694) Scan ES+
1004 148,67 34585
148.98
N—N
e PN
B NT s
118.73 /\‘ &\ NH2
N (0]
156.83 Vi
\
g 481.12
%
he1.25
22341
461.00
222,88 460.87]
178.80
22261
22788 317.95
1 461.94
; 20503 | es.ot 284.25 B318.14 543.66
b 271.08
j | 228.95 beasr | ss04s 333-9390‘3%71 o 62,19 516.23
i :
i i1 ‘ 308.22 33113 463.07 453 40
[k L | 801 sage 490.75
Villt I i
h'\"h]kﬂl} L‘;‘“l]\” A Pl \‘1& LT LY LGS TR it 11 Bl . miz
140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 350 400 420 440 460 480 500 520 540

Ek Sekil 156. 111 Bilesi ginin Kitle spektrumu
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81,7
T e n o
\ e bl Jon ' (J,w,/\ /U
N - | N - | W \‘|" it
75| \ | (L T I S N
| \ / | [} f‘\ s\.“\ | Wﬂp,
i | I J " 4 !
: 4 i i f i | 11358 it L 7ds.89 |
70| ! v “ . /\ w‘(usns‘? | \ H( L bf“‘(‘v | 565,08 U
I | ‘ \ ‘ I \‘ﬂ‘w‘ 40,20 | [ A 579,64
I A 781,37 i . ! \“|I2 4,60 1037 42 TRR:Y 9{1\ }; [ 538,50
65, AT | | npi | i (h‘ | \/J ‘f H 9691
I | ! b 3
! P | _r('\” | Jsdsab\ 101572 11 i
60 | b H b ‘\ I‘ [ % ‘ g 109711 M 716,33‘
- P | 1616.8¢ 16586 1 |
Lo I \ \
1 I i | ! |
I [ ]y f \ \ : ‘
I iy i i I \ I 813,34
55 e R RI | 1!
| i a0r0a ) [ i ‘ i
i 3038,34 1 |1 seoze |1 948,14
50 ! J 1 | !H \ ‘
' 202434 437,67 745,16
oT 3377,77 i | ! . 736,34
T 45 ‘l ‘ |Vf 130075
N—N | ‘ L
40 a /—/L >\\ !‘ ) 1463,38
| N SH |
15 | /NiN | ‘ ‘
‘ N, N |
X \
N o ‘ i 1492,20
30 ‘I
5 I
| U
20 ; N il
| | 168357
I H ‘[
15 \
12,7 o N S R e B
4000,0 3000 2060 1500 1000 450,0
cm-1
_.. G\pel_data‘karadeniz\o2.001
Ek Sekil 157. 112 Bilesiginin IR spektrumu
H:I(Bn Bekxtas
%2 .10.9
N—N 857
d >\\ Automation difectory:
N SH Pulse Segusnce: s2pul
N—
N NH»
N (0]
\
H
p
e J’
T e e st e e e e e
14 13 12z ] 8 7 5 5 1 -0 -1 ppm
2.52 = \1_5:2 7’0: 23,35"’ WS.Ba 5.44
3.72 18.85 7.58 §.03

Ek Sekil158. 112 Bilesiginin "H-NMR spektrumu
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N—N
Hakan bektas
A, a N
FHE N SH .
Automation directory: N—N | . .
Pulse Sequence: s2pul / X NH2 533
N~ O 78
\
H
E L
22
a3
e
P o
RE L 2 H g
-t 23| |2 - 5 z S
. 4 53 s %3 o8] <1 3
b ¢ :E g 7 o888 3 g
. i - 7 g§%73 3 §
3 H - S n -
85 28
{ |
—— . ‘ ‘ ; S , , . . . . : : : :
180 160 140 120 100 1) §0 40 ppm
. . oo 13
Ek Sekil 159. 112 Bilesiginin °C-NMR spektrumu
HAKAN BEKTAS_02 8 (0.604) . Sean ES+
100+ 483.28 3.0085
N—N
a Il \X
N SH
N— |
N NH»
N o
N
% |
H
l44.09
| 48422
156,89
186.70457.14
502.99
405.13423.02 503.17
22178 27.09  575.11
159.08
3667 528.03
528.97
201.83\ 27e.81 [ 385.05 ik 598.27
T - L JJ il e b MRV AR B b s Wi . poihailb
0 T t f Y r f T Y f t ¥ f T T t ) T f i Y pPriedpre-ty m/z
100 150 200 250 306 350 400 450 500 550 600 €50 700 750 800 850 900

Ek Sekil 160. 112 Bilesiginin Kitle

spektrumu
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77,0 .
7% } - \ et oo e A, {
\ \
; i / !
i 4 ¥ |
74! \ / ]
3 | | i
72 \\ o i f o
‘ : ! . [ i
70 ! 284615 “ "‘\‘41 [l |
i ¢ i N
i | / [ ‘f I ok il i
o8 Vet o s | Ji T4 . m 279 N}
i 912,08 -, i i 13010,15
! ‘\ R R . ‘ 4186 {515,34 | | !
66 L T 2945,05 I i . ;
¥ 11 i 1087,11
i i | | 1068,20
64 341993 “ ‘ |
& 322520 \
j i 1
o I
u%T 60 “\ \‘1
% 0 Q i |
58 i
s /—C—NHN H—S—Q Br !
56 /N*N (‘:" } “ 134401 117203 744,45
X I
54 N~ ~O “ |
s
52 | |
i [
50 [
| N |
a8 | ,‘4 ‘H
mo‘osj
46 ; 16 ‘63
|
44,0 . i . -
4000,0 3260 2080 1500 1600 450,0
em-1
__ cipel_datalkaradenizAhp-30.001
Ek Sekil 161. 113 Bilesiginin IR spektrumu
HARAN BEKTAS
st
7.5.09
HP-30
LKN=552
Automation directory:
Pulse Sequence: s2pul
(@] (@]
H I I
3 ﬁchHNHfH Br
/NfN o
BN
N o
)
H
e T T T T e r—r —
12 11 10 9 38 7 3 S 4 3 ppm
2‘—';;[ 2.82 - SL';‘E STI = q4.98 6.09 1;"-‘2‘1
8.33 18::2% 3.52 23.64 01

Ek Sekil 162. 113 Bilegi ginin *H-NMR spektrumu
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HAKAN BEKTAS
DisO

Automation directory:

Pulse Sequence:

Solvent: DNSO
Ambient temperature

Operator: yom
Mereury-200

Relax. delay 1. nnu sec

s2pul

b
"Kktu2008”

Hs

38.927

dth 12062.7
400 repetitions
ERVE C13, $0.2810690 MHZ N
BECOUPLE H1, 199.9652195 MHZ ‘
Power 39 «B
continuously o H
ALTZ-1% modulated
DATA PROCESSING
Line broadening 0.5 Hz
FT size 63
Total time 3 hr, 25 min, 13 sec
8 8
= ]
Py ngnEntRsy |
8 BH¥S8,egggRSRTRR
6 Sas,3nE8RC.559353543
S 2E3ga=7438T9T7]0] ng =
28wl e B 28
ZR%28 a0 = o
dazed|s s i 8 23
. G leEl|d A is
5 % gldgnd )
S o i‘ni
3 i g
i @
] l‘
] I
{ il
it
! i : e oy i ‘ | y | i L
T T T T B3 T T T T T T T T T T T % T T T
200 180 160 140 120 100 80 60 40 20 ppm
. . .o - 13
Ek Sekil 163. 113 Bilesiginin “C-NMR spektrumu
HAKAN BEKTAS_HP_30 6 (0.522) Scan ES:I
- o (0] 623.00 1.93e6
100 H i 1l
3 ﬁcf NHNH*H Br
/NfN I6)
A
N (0]
)
H 644.90
646.97
% 20271
203.59
201.65
200.83
188.950504.72
228.82
198.9
O-bdrstbipror e, m“ g ey T T T T } 1 “’ Y iz
126 150 175 200 225 250 275 300 325 350 375 400 425 450 475 500 525 580 575 600 625 650

Ek Sekil 164. 113 Bilesi ginin Kitle spektrumu
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82,0 o
80 . 7 ’ e
\
i
75 p i i
) / ! i
‘ & / | e
70| | K 1 (i
: ; e | IR
' i i U
| | i ; { Y
N . H |
2 | LI e ! w1 ;
Iy I d | 124830 . ] 586,82
202145 \ | \“ \} | \ 643,13 48095
&0 . | : ol %
| ! | f
| i [N It
! R i
| il Il il
55 i ! (N I
| | I il
\ ‘ i liy
| "o Il
50 | I i
%T L Hz@v,ﬂH ‘; " .
Co i |1 1096.52 759.83
o o o 1l \
2 Il Il Vol 164,53 i
H [ . i |
2 /—C—NHNH—S | : i
i
40 N—N o] ; | 1344.56 H
J /\\ i |
I
35 N (0] ‘ | i
! 117091
| |
30 | |
/ [
i
25 N il
o
| ]706,13“
i H 159%1
2 i
i
172 . e
4600.0 3000 2000 1500 1000 450,0
cem-1
€:\pel_dataikaradanizihp-32.001
. . e s
Ek Sekil 165. 114 Bilesi ginin IR spektrumu
INDEX FREQUENCY PPN HETGHT HAKAN BEKTAS
1 2184.067 10.922 20.0 N30
2 2081.365  10.408 19.2 Hp-82
3 2045.049  10.227 8.6 LKN=551
a 2034.505 10.174 13.8
5 1943.908 9.721 5.8 Automation directory:
6 1571.372 ?7.858 35.39 Pulse Sequence: s2pul
7 1562.781 ?7.815 37.4
8 1553.800 7?7.770 12.3
9 1545.55%8 7.729 7.i_| (‘)‘ (a
10 1527.636  7.640 a1.H3
1 1518.045 7.597 25.1 / C—NHNH— a
12 1497.568 7.489 5.0 Il
13 1478.043 7.392 29.7 N—N o)
14 1473.747 7.37¢ 28.8 /
15 1470.623 7.354 24.8 R
16 1444.069 7.222 9.0 N (0]
17 1421811 7.110 56.9
18 1414.351 7,073 64.9
19 1408534 7.044 6.8
20 1397.608 5.989 17.8
21 1389.790 6.950 11.5
22 1378.465 6.894 42.3 /
23 1371.046 6.856 24.9
24 937,591 4.689 9.1
25 858.710  4.234 38.8 N
26 724.768 3.624 26.2 ‘
27 681.032 3.406 133.2 H
28 558.806 2.785 22.7
29 559,977 2.800 22.9%
30 554.120 2.771 28.6
31 502.964 2,515 23.6
82 501.402 2z.507 24.4
33 459.228
34 451.028
E2N T T T T T T T T T T T 3 T
12 11 10 9 8 7 6 3 4 3 2 1 ppm
Gkt i e e B ]
2.76 2.59 7.39 6.831 5.92 4.55 17.4¢0 3.20
2.28 5.14 17.05 6.88 $.28 §.83
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HAKAN BEKTAS
DHSo
7.8.08
HP-32
LNK=551
Automation directory:

Pulse Sequence:
Solyent: DHSQ
Ambient temperature
Operator: vomr
Kercury-200 "ktu2008"

s2pul

Relax. delay 1.000 sec
Pulse 45.0 degrees

tions

50.2810675 MHZ
DECOUPLE H1, 199.9652195 MHZ
Power 39 dB

cont inuously on

WALTZ-16 modulated

DATA PROCESSING

Line broadening 0.5 Hz

FT size 32768

Total time 3 hr, 25 min, 13 sec

170.145

HsC

165.830

153.780

9
/—CNHNH—S
N—N
/ NS
N (o]
Vi
N
u
LEERED

T

——— e _131.670

110,178

38.747
39.3837

—40.172

40.596

45.877
42.031

38.912

\sa,soz

38.078

30.566

20.566

23.875

p 1 TN I Wi o i i b ok b UL S W
T T T T T T T T T T T TT T T T T T T T T T
200 180 160 140 120 100 80 60 a0 zo ppm
Ek Sekil 167. 114 Bilesi ginin *C-NMR spekt
S | . lHesiginin - spextrumu
HAKAN_BEKTAS_HP_32 1 (3.433) : (R Scan ES+
. " 579.02 1.37e7
100 £ /*C*NHNH*%‘@*CI
N—N O
PN
N (0]
’\‘1401.0
H
244.60
%,
561.10
242,68
246.77 666.17
34498
24840 405.16
[l 25387
i 801.03 ©633.04
668.19
44508 635.11
346,12 417.11 | 617.00
399.00 45005 576.68 65712 |669.07
372.96. 47898 513.00 532 44
I " 560.98 | i 877.05
ol Lo bl el L7 T
350 375 400 4256 450 475 500 525 550 575 600 625 650 675
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!
|
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|
1 sgqjss
|

32,0

4660,0 36600 2000 1500 1000 450,0
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HAKAN BEKTAS
DMSO
7.5.09
HP-31
LKN=S48.
Automation directory:

Pulse Sequence: s2pul

i
) ﬁC*NHN

) —N
A

Cl

e}

7

[y /
A .

— T T
12 i1 10 9 8 7 6 5 4 3 2 1
Lt i Bl Le
2.35 2.36 11.92 3.48
1.64 7.93 16.82
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HAKAN BEKTAS
DNSQ

Pulse Sequence: s2pul

solvent: DNSO

Ambient temperature

operator: vnmr

Mercury-260 "ktuz008" N o

Relax. delay 1.000 sec
Pulse 45.0 degrees
cq. time 1.300 sec
Widith 12062.7 hz
19088 repetitions
OBSERVE C13, 50.28106638 WHz
DECOUPLE K1, 198.8652135 NHz
Power 23 dB

s cl [ \
Automatton dirsctory: ﬁcf NH NH*% Br
/N*N le}

33 262
39.337
88.927

=

continuously on ~ §
WALTZ-16 modulated ~ -
DATA PROCESSING el 9
Line broadening 0.5 Hz -
FT size 32768 <
TFotal time 634038 hr, 45 min, ~8 sec
§
3%2g,
Pt "
cod0ng 3
<28771552 : |-
Fas SN 3 N
Se «3 2
e =3 @ B
T3 nd 2
« e @
< 8
, . N
T T T T T T T T T T T T T T T T T T
200 180 160 140 12¢ 100 1) 60 40 20 ppm
. . o - 13
Ek Sekil 171. 115 Bilesiginin “C-NMR spektrumu
HAKAN BEKTAS_HP_31 8 (0.780) Scan ES+
153 57 1.08e7
100—'
o] o}
] cl I I
/—C—NHNH—$ Br
N—N 0
168.63 / X
o
143.84 /
\
% 170.514 H
142.77|
118.79
i 205.66
644 97
i 642.96
215.70 24477 05,03
! 365.03 421,01 L
o1 Jl”u. Lii ok A bl I b sl oo iz
175 200 225 250

125 275

. \ "
300 325 350 875 400 425 450 475 500 525 550 575 600

625 650 675 700
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