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ÖZET 
 

Bu çalışmada, kalkon türü doğal bileşiklerin analogları olan metoksi substitue 

azakalkonlar (1-9), bunların N-oktil, N-dekil ve N-dodekil türevleri (10-27) ve 

fotokimyasal [2+2] siklokatılma ürünlerinin (28-39) sentezi gerçekleştirildi. Elde edilen 

otuz dokuz adet bileşik ile ilgili yapılan literatür araştırmasında, 1, 4, 7-9 nolu bileşiklerin 

bilinen olduğu tespit edildi ancak, 2, 3, 5, 6, 10-39 nolu bileşikler ile ilgili herhangi bir 

çalışmaya rastlanmadı. Bileşiklerin yapılarının aydınlatılmasında NMR (1H NMR, 13C 

NMR, APT, COSY), FT-IR, UV, LC-MS/MS ve elementel analiz teknikleri kullanıldı. 

Fotokimyasal reaksiyonların oluşumuna açıklık getirmek amacı ile Hyperchem 7.5 

programı kullanılarak teorik hesaplamalar yapıldı ve elde edilen hesaplama sonuçlarının 

sentezlenen bileşikler ile uyum içinde olduğu görüldü. 

1-39 Nolu bileşikler üzerinde gerçekleştirilen antimikrobiyal aktivite çalışmalarında, 

1-9 ve 22 nolu bileşiklerin, 0.45-123.7 µg/mL aralığında Gram Pozitif bakterilere ve 

mantarlara karşı etkinliklerinin olduğu belirlendi. N-Oktil, N-dekil ve N-dodekil 

türevlerinden olan 10-21, 23-27 nolu bileşiklerin ise tüm test mikroorganizmalarına karşı 

0.42-58.7 µg/mL aralığında oldukça yüksek seviyede antimikrobiyal aktivite gösterdikleri 

ve aktivitelerin karbon zincirinin uzaması ile arttığı tespit edildi. Fotokimyasal dimer 

ürünleri olan 28-39 nolu bileşiklerin ise test edilen mikroorganizmalara karşı çok etkili 

olmadıkları, sadece 38 nolu bileşiğin Gram pozitif bakterilere karşı etkinlik gösterdiği 

belirlendi. 

1-27 Nolu bileşikler üzerinde gerçekleştirilen antioksidan aktivite çalışmaları 

sonucunda ise bu bileşiklerin antioksidant etkinliklerinin çok iyi olmadığı, en iyi 

aktivitenin ise 23 nolu bileşik tarafından gösterildiği belirlenmiştir. 

 
 

Anahtar Kelimeler: Kalkon, Azakalkon, Dimerleşme, Fotokimyasal Dimer, 
Antimikrobiyal Aktivite, Antioksidan Aktivite 
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SUMMARY 
 
 

Synthesis, N-Alkyl and Dimerization Derivatives and Biological Activities of 

Methoxy Substituted Azachalcones  

 

 In this work, methoxy substituted azachalcones (1-9), which are analogs of the 

natural chalcone-type compounds, their N- octyl, N-decyl and N-dodecyl derivatives (10-

27) and photochemical [2+2] cyclo addition products (28-39) were synthesized. Although 

compounds 1, 4, 7-9 were found to be known, compounds 2, 3, 5, 6, 10-39 were 

synthesized for the first time in this study. Identification of compounds 1-39 were done by 

spectroscopic methods using NMR (1H NMR, 13C NMR, APT, COSY), FT-IR, UV, LC-

MS/MS and elemental analysis techniques. In order to explain the photochemical 

reactions, theoretical calculations were performed by using Hyperchem 7.5 programme, 

and products were found to be in harmony with the results obtained from the calculations. 

 In the antimicrobial activity studies of compounds 1-39, compounds 1-9 and 22 

showed antimicrobial activity against Gram-positive bacteria and fungi. Compounds 10-21 

and 23-27, which are N-octyl, N-decyl, and N-dodecyl derivatives, showed high 

antimicrobial activities against all test microorganisms, and it is seen that activities were 

increased with carbon chain elongation. Photochemical dimer products 28-39 were not 

effective against the tested microorganisms. Only compound 38 showed activity against 

Gram positive bacteria. 

As a result of antioxidant activity studies on the compounds 1-27, it is estimated that 

antioxidant activity of these compounds were not very good. The best activity was 

determined with compound 23. 

 

 

 Key Words: Chalcone, Azachalcone, Dimerization, Photochemical Dimer, 
Antimicrobial Activities, Antioxidant Activities 
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1. GENEL BİLGİLER 

 

1.1. Giriş  

 

Bitkiler diğer canlılar tarafından sentezlenemeyen pek çok bileşiği sentezleme 

kapasitesine sahip, doğanın en önemli yapıtaşlarındandır. İlaç etken maddelerinin temeli de 

bitkisel kaynaklı olup, bitkilerden izole edilen etkin maddeler çeşitli hastalıkların 

tedavisinde kullanılmaktadır. Ancak, bu etkin maddelerin bitkilerdeki miktarlarının 

oldukça kısıtlı olması nedeniyle, bu maddelerin ve benzer etkiyi gösterebilecek türevlerinin 

sentetik olarak üretilmesi yoluna gidilmektedir. Örneğin, Taksol, Taxus brevifolia Nutt.’ ın 

(Taxaceae) kabuklarından izole edilen ve kuvvetli antikanser etkisi olan bir bileşiktir. 1 kg 

kuru ağaç kabuğundan 50-150 mg saf taksol elde edilmekte, 1 g madde temin edebilmek 

için 3 veya 4 adet 60 yıllık ağacın kabuğu gerekli olmaktadır [1].  

Bitkilerin sentezledikleri bileşiklerin büyük kısmını oluşturan ve pek çok biyolojik 

aktiviteye sahip oldukları bilinen flavonoid ailesinin üyesi olan kalkonlar da geniş bir 

alanda gösterdikleri farmakolojik özellikleri nedeniyle son dönemlerde ilgi odağı haline 

gelmişlerdir [2-4]. Bu nedenle bitkilerin doğal olarak sentezleyebildikleri kalkon türü 

bileşiklere alternatif olarak, bu çalışmanın ilk aşamasında 9 adet metoksi sübstitüe 

azakalkon bileşiği sentezlenmiştir. Çalışmanın ikinci aşamasında metoksi substitüe 

azakalkon bileşiklerinin piridin azotu üzerinden alkilleme reaksiyonu gerçekleştirilmeye 

çalışılmış ve 8, 10 ve 12 karbon zincirli 18 adet alkil türevli azakalkon bileşiği 

sentezlenmiştir. Çalışmanın son kısmında ise yine bitkilerin doğal olarak 

sentezleyebildikleri kalkon dimerlerine alternatif olarak, ilk aşamada sentezlenmiş olan 

azakalkon bileşiklerinin UV ışık altında fotokimyasal reaksiyonları gerçekleştirilmeye 

çalışılmış ve sonuçta 12 adet metoksi sübstitüe azakalkon dimeri elde edilmiştir. Çalışma 

sonucunda elde edilen toplam 39 adet bileşiğin antimikrobiyal aktiviteleri MİK (minimum 

inhibisyon konsantrasyonu) yöntemine göre, 27 adet bileşiğin antioksidan aktiviteleri ise 

DPPH (2,2-difenil-1-pikrilhidrazil) radikal temizleme yöntemine göre incelenmiş ve 

değerlendirilmiştir. Bileşikler ile ilgili yapılmış olan literatür araştırması sonucunda 1, 4, 7-

9 nolu bileşiklerin bilinen olduğu tespit edildi ancak, 2, 3, 5, 6, 10-39 nolu bileşiklere 

literatürde rastlanmadı [5-11]. 
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1.2. Kalkonlar  

 
Genel adlandırmaları 1,3-diaril-2-propen-1-on olan kalkonlar (Şekil 1) flavonoid 

ailesinin üyesidir. Kalkonlar doğal ürünlerin önemli bir sınıfını oluşturular ve meyveler, 

sebzeler, baharatlar, çay ve soya kökenli gıda maddeleri arasında geniş bir dağılım 

gösterirler [2,12-14]. Kalkonlar C6–C3–C6 (Aril–C3–Aril) yapısında bileşiklerdir ancak 

pek çok flavonoid türü bileşikten farklı olarak C3 ünitesi yapıda bir halka oluşturmaz. 
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Şekil 1. Kalkonların genel formülü ve numaralandırılması 

 
 

Kalkonlar kimyasal olarak flavonoidlerin zincir açılmalarıyla oluşurlar ve üç 

karbonlu α,β- doymamış karbonil sistemine bağlı iki aromatik halka içerirler [2]. Kalkonlar 

(özellikle aromatik halkada oksijenli grup taşıyanlar) tüm flavonoidlerin öncü maddeleri 

olarak kabul edilirler [15,16]. 

Kalkon ve flavonoidler aslında izomerik bileşikler olup asit ve baz varlığında 

birbirlerine dönüşebilmektedirler. Karşılık gelen flavanonlar bazik ortamda halka 

açılmasına uğrarken, kalkonlar da hafif asidik koşullarda kolayca siklizasyona uğrarlar 

(Denklem 1) [13,16]. 
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Son yıllarda hidroksi ve amino kalkonlardan, mikrodalga yöntemi kullanılarak 

flavonon, tetrahidrokinolon ve benzeri bileşiklerin sentezi yapılmaktadır. Reaksiyonların 

kısa sürede gerçekleşiyor olması, verimlerinin yüksek olması, oldukça saf ürünlerin elde 

edilmesi ve çözücüsüz çalışma imkanının olması nedeniyle, asitsel dönüşüm yerine 

mikrodalga ile flavon sentezine olan ilgi artmaktadır (Denklem 2 ve 3) [17-19].  
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Denklem 3 

 
 

Kalkonlar ve türevleri genellikle bazik ortamda ve polar çözücüde Claisen-Schmidt 

reaksiyonu ile sentezlenirler. Kalkon ve türevlerinin sentezlerinde baz olarak en çok NaOH 

[20-30] ve KOH [22, 31-40] kullanılmaktadır. Bunun yanında Ba(OH)2 [41], Na2CO3 [42-

45] alümina [46],  hidrotalsit [47], zeolit [48], doğal fosfat [49], LiOH [5], SOCl2 [50] ve 

kil [51]  kullanımı ile de kalkon sentezleri yapılabilmektedir. Kalkon ve türevlerinin sentez 

reaksiyonları soğukta [22, 26, 31, 34, 40], oda koşullarında [21, 25, 29, 36, 38, 39, 42] ve 

sıcakta [22, 37, 24, 51] olmak üzere farklı şartlarda gerçekleştirilebilmektedir. Baz katalizli 
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aldol kondenzasyonu genellikle trans yapıda α, β- doymamış karbonil bileşiklerinin 

oluşumuna neden olmaktadır [52].  

Kalkonların, asit katalizli [53], reçine destekli [54], mikrodalga ile [55, 56], organik 

çözücüde kaynatma yöntemi ile [57], çözücüsüz katı faz reaksiyonları ile [24, 58], 

ultrasonik yöntemle [59], Suzuki reaksiyonu ile [16], apolar ortamda organalityum bazları 

ile [60] olan sentezleri de literatürde mevcuttur. 

Pek çok bitki ve sebzede bulundukları için insan beslenmesinin de bir parçası olan 

kalkonlar biyolojik olarak oldukça aktif moleküllerdir [16]. Doğal olarak bitkilerden izole 

edilen ve sentetik yolla elde edilen kalkon ve türevlerinin, antimikrobiyal (antibakteriyal ve 

antifungal) [22, 61-63], antileishmaniyal [30, 35, 64], antimalaryal [28, 32], antiviral [14], 

anti-inflamatuar [65], antioksidan [66, 67, 43-45], sitotoksik [27, 62, 66, 68], antitümör 

[31, 66, 69], antikanser [21, 34, 37, 62, 70-72], kardiyovasküler düzenleyici [73], 

spazmolitik [51], antibiyotik [18], antimitotik [23, 74], anti hiperglisemik [36, 38], 

antiülser [75], insektisidal [76], anti-HIV [77], antidiyabetik [78, 79] ve antitüberkülostatik 

[33, 62] gibi önemli etkilere sahip oldukları bilinmektedir. Ayrıca, düzensiz kalp 

atımlarının tedavisinde potasyum kanal blokörü [80, 81] ve tansiyon düzenlenmesinde 

kalsiyum kanal blokörü [82] olarak etkin özelliklerinin olduğu yapılan çalışmalar ile ortaya 

konmuştur. Kalkonların çiçeklerin tozlaşmasında da etkili role sahip olan bileşikler 

oldukları bilinmektedir [3]. 

Son yıllarda geniş bir araştırma alanı haline gelen ve lazer dalgalanmalarını kararlı 

hale getirme, çoklu foton mikroskopisi, göz ve sensör koruma gibi çeşitli cihazlarda 

kullanılabilecek materyaller ile ilgili araştırmaların yapıldığı doğrusal olmayan optik (Non-

linear optic - NLO) alanında, kalkon ve türevleri ile biskalkonların da uygun özellikte 

metaryeller olarak kullanılabileceği yapılan çalışmalar ile ortaya konmuştur [20, 25, 83]. 

Kalkon türevi bileşiklerin antikanser - antitümör etkilerinin oldukça fazla olması, 

kanser tedavisi için umut verici bileşikler olmalarına neden olmakta ve bu bileşiklerle ilgili 

çalışmalar giderek artmaktadır. Örneğin; karabiber ekstraktından elde edilen ve 

Flavokavain olarak bilinen metoksi ve hidroksi sübstitüe kalkonlardan Flavokavain A’ nın 

mesane kanserine ve Flavokavain B’ nin ise prostat kanserine karşı etkin oldukları tespit 

edilmiştir (Şekil 2) [21, 84-86]. 
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Flavokavain A                                                             Flavokavain B  

 
Şekil 2. Bazı antikanserojen kalkon bileşikleri  

 
 

Pek çok antikanser ilacının nükleik asitlerin amino grupları ile etkileşmesi nedeniyle 

genotoksik etkileri vardır. Buna karşılık kalkonların aminler yerine tiyollere olan afinitesi, 

kalkonların bu önemli yan etkiye sahip olmayabileceğini düşündürmektedir [66, 75]. 

Doğal ve sentetik pek çok kalkon ve türevlerinin biyokimyasal NO metabolik yolunu 

regüle ederek NO sentezini inhibe ettikleri tespit edilmiştir [87-89]. 

Çoğu doğal kalkon aril halkasında çoklu hidroksil sübstitüenti içerir. Fenolik 

grupların radikal baskılama özelliklerinin olması bu grupları bolca içeren kalkonların ve bu 

kalkonlarca zengin bitki ekstraktlarının, ilaç ve besin korumasında kullanılmasına olan 

ilgiyi arttırmaktadır [2, 14]. 

Kalkonlardaki enon grubu, proteinlerdeki tiyol grubunu bağlamaktadır ve bu özelliği 

ile kalkonlar mikroorganizmaların hücre duvarlarının biyosentezini inhibe ederler. Böylece 

kalkonlar mikroorganizmaların membranına zarar vererek antimikrobiyal etki gösterirler 

[90].  

 

1.3. Azakalkonlar 

 

Azakalkonlar kalkonlardaki aril halkasının birinin yerinde piridinil halkasının 

bulunduğu kalkon analoglarıdır  (Şekil 3). Azakalkonlar da çoğu kalkon bileşiği gibi 

genellikle bazik ortamda ve polar çözücüde Claisen-Schmidt reaksiyonu ile sentezlenirler. 

Azakalkon bileşikleri 3 karbonlu zincirin piridinil halkasına bağlandığı yere göre (E/Z)-2-, 

3-, 4-azakalkon olarak adlandırılmaktadırlar.  
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Şekil 3. Azakalkon bileşiklerinin genel gösterimleri 

 
 
  Azakalkonlar ve türevleri, asetofenon ile piridin karboksi aldehitin veya asetil 

piridin ile benzaldehitin başlangıç bileşiği olarak kullanılması sonucu iki farklı şekilde 

sentezlenebilirler ve böylece iki farklı azakalkon türevi bileşik elde edilebilir (Denklem 4 

ve 5 ). 
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Denklem 4 
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Denklem 5 

 
 

 Azakalkonlar ve türevleri özellikle son yirmi yıldan beri pek çok araştırmacı 

tarafından sentetik olarak sentezlenmektedir. Bu bileşikler gösterdikleri antimikrobiyal [39, 

43-45, 91-97], antitüberküloztatik [98], antiinflammatuar [23, 99] antikanser [72, 74] ve 

antioksidan [43-45] etkileri nedeniyle oldukça ilgi çekmektedirler.  
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Azakalkonlar yeni bir tür aza boyar madde olan boratriazaindasenlerin (BODIPY 

veya BDP) sentezinde başlangıç bileşiği olarak kullanılmaktadır ve bu maddenin Hg+2 

iyonu için seçici bir kemosensör olarak etki gösterdiği tespit edilmiştir (Denklem 6) [100].   
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Denklem 6 

 
 

 Azakalkonların metal Lewis katalizörleri M+2 (Co+2, Ni+2, Cu+2, Zn+2) kullanılarak 

ara geçiş kompleksleri üzerinden Diels-Alder reaksiyonları verebildikleri ve kullanılan 

metallerin Diels-Alder ürünündeki endo - ekzo yönelmelerini etkileyebildikleri yapılan 

çeşitli çalışmalarla ortaya konmuştur (Denklem 7) [26, 101, 102]. Yine benzer bir 

çalışmada DNA (Deoksiribonükleik asit) merkezli metal katalizörlerle yapılan sentezlerde 

hem reaksiyonun daha hızlı hem de stereoseçimli olarak gerçekleştiği tespit edilmiştir 

[103]. Azakalkonların metallerle kompleks oluşturabilmesi nedeniyle metal iyon 

problarında kullanılabilecekleri de düşünülmektedir [104].  
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Denklem 7 

 
 

Azakalkonlar antihipertansif etkinliği olan disübstitüe pirazolinlerin sentezlerinde 

başlangıç bileşikleri olarak kullanılmışlardır ve özellikle metoksi sübstitüe azakalkonlardan 

elde edilen pirazolinlerin etkili hipertansif özellik gösterdikleri tespit edilmiştir (Denklem 

8) [105]. 

 

N

O

CH3O

N N

N

N S

CH3O

R1

R2

R1:   H,   OCH3,   NO2

R2:   H,   OCH3,   NO2  

 
Denklem 8 



 9

Azakalkonlar antitümör etkisi olan streptonigrin bileşiğinin sentezinde A, B ve C 

halkasının oluşturulmasında ana bileşen olarak kullanılmaktadırlar (Denklem 9) [106, 

107].  
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Denklem 9 

 
 

Azakalkonlar ve türevleri katalitik hidrejenasyonla değişik şartlarda ve farklı 

kısımlardan indirgenebilmektedir [108]. Bazı azakalkon türevi bileşiklerin indirgenme ile 

halkalı yapıda bileşikleri oluşturdukları ve bu bileşiklerin analjezik özellik gösterdiği tespit 

edilmiştir (Denklem 10) [10].  
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Denklem 10 

 
 

Azakalkonlar ve kalkonlar enon grubu üzerinden çeşitli katalizörlerle Michael 

katılmasına uğratılarak kiral merkezli bileşikler sentezlenilebilmektedir (Denklem 11 ve 

12) [109-113].  
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Taç eterlerlerin katalizör olarak kullanıldığı bir çalışmada ise kalkon ve 

azakalkonların epoksidasyonu gerçekleştirilmiş ve komşu kiral merkezlere sahip epoksi 

kalkon ve azakalkon türevleri elde edilmiştir (Denklem 13 ve 14) [112]. 
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Azakalkonların vermiş olduğu önemli bir diğer reaksiyon ise alkilleme 

reaksiyonudur. Azakalkonlar sahip oldukları piridin azotu üzerinden kolaylıkla alkilleme 

reaksiyonu vererek N-Alkil türevi azakalkonları oluşturabilirler (Denklem 15) [19, 43-45, 

92, 96, 105, 114].  
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Denklem 15 
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N-Sübstitüe azakalkonlar antimikrobiyal [44, 45, 92, 96, 115], antiinflamatuar [99] 

ve antioksidan [44, 45] aktiviteleri nedeniyle ilgi çekmektedirler.  

Kalkonlarda olduğu gibi azakalkonlarda mikrodalga yöntemi kullanılarak halka 

kapanmasına uğratılabilmekte ve flavon türü bileşiklere alternatif olarak azaflavon 

bileşikleri sentezlenebilmektedir. Elde edilen azaflavon bileşiklerinin N-alkil türevlerinin 

de sentezlenebildiği ve oldukça etkin antimikrobiyal ve antioksidan özellik gösterdikleri 

yapılan çalışmalarla ortaya konmuştur (Denklem 16) [19]. 
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Denklem 16 

 
 

 Bu çalışmadaki metoksi substitüe azakalkonların sentezi, 2-, 3-, 4- metoksi 

asetofenon ve 2-, 3-, 4- piridin karboksi aldehit kullanılarak gerçekleştirilmiştir. 

Reaksiyonda baz olarak Na2CO3, çözücü olarak ise H2O/EtOH karışımı kullanılmış ve 

reaksiyon sıcakta gerçekleştirilmiştir (Denklem 17).  
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Bu çalışmada sentezlenmiş olan metoksi sübstitue azakalkonlardan, 1-bromooktan, 

1-bromodekan ve 1-bromododekan kullanılarak, N-oktil, N-dekil ve N-dodekil alkil 

türevlerinin sentezleri gerçekleştirilmiştir (Denklem 18). 
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Denklem 18 

 
 

1.4. Perisiklik Reaksiyonlar 

 

Halkalı geçiş üzerinden yürüyen tepkimelere perisiklik reaksiyonlar denilmektedir. 

Perisiklik reaksiyonların en önemli özelliği, π bağlarının katılımı ile geçiş esnasında halkalı 

bir yapının ortaya çıkmasıdır. Perisiklik reaksiyonlarda eski bağların kopması ve 

yenilerinin oluşması eş zamanlı olarak tek basamakta meydana gelir ve bir ara ürün 

oluşmaz [116-118]. 

Perisiklik reaksiyonların aktivasyon enerjisi ısı (Δ) veya ışık (hν) ile uyarılma 

sonucunda sağlanır. Bu tepkimeler oldukça stereoseçici tepkimeler olup, ısısal uyarımla 

ışıksal uyarım ürünleri genellikle zıt stereokimyaya sahiptir [117-118]. 

Perisiklik reaksiyonlar başlıca dört ana grupta toplanırlar [117-118]: 

Siklokatılma reaksiyonları; çift bağ içeren iki bileşiğin reaksiyona girerek bir halka 

oluşturduğu tepkimelerdir. Burada iki π bağı iki σ bağına dönüşür (Denklem 19). 

Siklokatılma reaksiyonları ya ısı uyarımlı ya da ışık uyarımlı olabilir. Ancak her ikisi 

birden olamaz. 

 

+

 

Denklem 19 
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Elektrosiklik reaksiyonlar; konjuge ikili bağların intramoleküler düzenlenme ile 

halka oluşturduğu tepkimelerdir. Burada konjuge sistemdeki iki π elektronu bir σ bağı 

oluşturur (Denklem 20). Elektrosiklik reaksiyonlar ısı veya ışık uyarımı ile gerçekleşebilir. 

Ancak her iki durumda oluşacak ürünlerin stereokimyası birbirinin zıttıdır. 

 
 

 

 
Denklem 20 

 
 

Sigmatropik reaksiyonlar; konjuge sistemlerde sp3 hibritleşmiş karbon ya da 

heteroatoma bağlı bir grubun, π sistemi üzerinden molekül içi çevrilme ile başka bir atom 

üzerine kaymasıdır. Bu esnada konjuge bağların yerleri de değişir (Denklem 21). 
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Denklem 21 

 
 

Cheletrop reaksiyonlar; bisiklik sistemlerden bir grubun ayrılması ile konjuge 

sistemlerin oluşmasıdır (Denklem 22).  
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Denklem 22 

 
 

Perisiklik reaksiyonlarda yeni bağların oluşması için π molekül orbitalleri kullanılır 

ve burada enerji seviyesi en yüksek dolu molekül orbitali olan HOMO’ dan (Highest 
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Occupied Molecular Orbital), enerji seviyesi en düşük boş orbital olan LUMO’ ya (Lowest 

Unoccupied Molecular Orbital) elektron transferi olur. Orbitallerin yeni bir bağ oluşturmak 

üzere örtüşebilmeleri için orbital fazlarının uyumlu olması gerekir. Farklı fazlardaki 

orbitallerin girişimi bağ oluşturmaz [118].  

Perisiklik reaksiyonlardaki dönüşümlerin açıklanması moleküler orbitaller üzerinden 

yapılmaktadır. Bu konu ile ilgili en çok kullanılan yaklaşımlar Woodward-Hoffman 

kuralları ve Fuiki’ nin Sınır Orbital Yöntemi’ dir. Woodward-Hoffman kuralları 

reaksiyona giren bileşiklerin ve ürünün tüm molekül orbitallerinin etkileşimini incelemeyi 

gerektirir. Fuiki’ nin yaklaşımı ise daha basit olup, reaksiyonların açıklanması sadece 

reaksiyonun gerçekleştiği sınır orbitallerinin etkileşimi üzerinden yapılır [116]. 

 

1.4.1. [2+2] Siklokatılma Reaksiyonları 

 

Siklokatılma reaksiyonları reaktantlarda bulunan ve reaksiyona doğrudan katılan π 

elektronlarının sayısına göre sınıflandırılmaktadır. [2+2] siklokatılma reaksiyonlarında, 

reaksiyona katılan bileşiklerin her ikisinin de ikişer tane π elektronu kullanılarak 

siklobütan halkasına sahip bileşikler elde edilir [117]. 

[2+2] Siklokatılma reaksiyonları, fotokimyasal uyarılma ile kolaylıkla 

gerçekleşirken, ısısal uyarılma ile gerçekleşmez. Bunun nedeni ısısal uyarılmanın uygun 

orbital örtüşmesini sağlayamamasıdır. İki etilen molekülünün siklobütan halkasını 

oluşturması sırasındaki sınır orbitallerinin etkileşme durumları incelenerek bu durum 

kolayca açıklanabilir (Şekil 4) [117].  
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Şekil 4. Etilenin temel hal (a) ve uyarılmış hal (b) HOMO - LUMO durumları 
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[2+2] Siklokatılma reaksiyonlarında, bileşiklerden birinin HOMO’ su ile diğerinin 

LUMO’ su etkileşerek siklobütan halkasını oluştururlar. Isısal uyarılma etilenin 

elektronlarını π1 bağ orbitalinden π2
* karşıt bağ orbitallerine uyaracak kadar bir enerji 

sağlamaz. İki etilen molekülünün siklobütan halkasını oluşturmak için temel hallerindeki 

HOMO ve LUMO’ larını kullanmaları gerekir. Ancak bu durumdaki orbitallerin fazları 

farklı olduğundan bu örtüşme gerçekleşemez ve reaksiyon olmaz (Şekil 5) [117]. 

 
 

:::
:::

Farklı fazlar
örtüşme olmaz 
simetri yasaklı

ısı
Reaksiyon olmaz

Bir etilenin HOMO' su

Diğer bir etilenin LUMO' su
 

  
Şekil 5. Etilenin ısısal [2+2] siklokatılma reaksiyonlarında HOMO-LUMO ilişkisi 

 
 

Fotokimyasal [2+2] siklokatılma reaksiyonlarında ise, ışımanın verdiği enerji bazı 

etilen moleküllerinin elektronlarını π1 bağ orbitalinden π2
* karşıt bağ orbitallerine 

uyarabilir. Bu durumda ortamdaki uyarılmış bir etilen molekülünün HOMO’ su ile temel 

haldeki diğer bir etilen molekülünün LUMO’ su uygun bir simetride etkileşebilir ve 

siklobütan halkasını oluşturur (Şekil 6) [117].  
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:::
:::

Uyarılmış bir etilenin 
HOMO' su

Temel haldeki bir etilenin 
LUMO' su

ışık

:::
:::

ışık

Geçiş hali orbital 
örtüşmesi

 

 
Şekil 6. Etilenin fotokimyasal [2+2] siklokatılma reaksiyonlarında HOMO-LUMO 

                ilişkisi 
 
 
Etilen üzerinde açıklanan [2+2] siklokatılma reaksiyonları, etilen türevleri ve çifte 

bağ içeren pek çok bileşikten siklobütan halkası içeren bileşik elde edilmesinde ve ayrıca, 

molekül içi halkalaşma ile kafes yapılı bileşiklerin eldesinde sıklıkla kullanılmaktadır 

(Denklem 23) [117].  

 
 

H

O2CCH3
H

O2CCH3

hv

 

 
Denklem 23 

 
 

Bitkilerde bulunan ve yapısal olarak kalkon dimerlerine benzeyen siklobütan türevi 

bazı bileşiklerin izole edilmesi ve bu bileşiklerin biyolojik aktiviteye sahip olduklarının 

belirlenmesi, doğal hayatın da bir parçası olan [2+2] siklokatılma reaksiyonlarına olan 

ilgiyi arttırmıştır (Şekil 7) [119-121].  
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Şekil 7. Siklobütan halkası içeren biyolojik aktif bazı doğal bileşikler 
 
 

Son yıllarda çeşitli substituentler içeren etilen türevlerinin yanı sıra, kalkon ve 

azakalkon türevi bileşiklerden de fotokimyasal olarak siklobütan halkası içeren dimerlerin 

sentezi gerçekleştirilmiştir. Sentezlenen kalkon ve azakalkon dimeri bileşiklerin bazılarının 

antimikrobiyal ve antioksidant aktiviteye sahip oldukları belirlenmiştir (Denklem 24 ve 25) 

[19, 43-45, 122-130].  

 
 

O O

R

O

hv, CHCl3 

R R

- -R= o , m , p - OCH3

 
Denklem 24 

 
 

O OR R

N N

O

NR

  

hv
çözücü

R: m-, p- NO2

     o-, m-, p- Benzoil
veya  

 
 

Denklem 25 



 19

 Kalkon ve azakalkon bileşikleri erleşme reaksiyonları sonucu 

tısı 

nin fotokimyasal dim

al baş-baş beşi de baş- kuyruk girişimi ile olmak üzere 11 tane muhtemel izomerinin 

oluşabileceği belirlenmiştir (Tablo 1) [19, 43-45, 127, 128]. Oluşması muhtemel 

izomerlerin elektronik toplam enerji hesapları da yapılmış ve baş-baş girişimi ile oluşan 

izomerlerin baş kuyruk girişimi ile oluşanlara göre daha kararlı izomerler oldukları tespit 

edilmiştir. Ayrıca bu hesaplamalarda baş-baş girişimi ile oluşan izomerlerde de kararlılık 

bakımından farklılık olduğu ve bu farklılığın gerçekleştirilen reaksiyonlarda elde edilen 

ürün verimlere de yansıdığı belirlenmiştir [127, 128]. 
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Tablo 1. Kalkonların fotokimyasal dimerleşme reaksiyonları sonucu oluşabilecek   
             muhtemel izomerleri  
  

A B A B

A
B

 

A
A B

B  
A B  

1 2 3 

A
A

B

B

 

A
A B

B

 

A B
B

A  

4 5 6 

A
AB

B  

A

B

A

B

 

A

A

B

B  

7 8 9 

 
B
A B

A

 

A B

B A  

10 11  

A: 2-Furil, B: -CO2Me,  
erleri  

leri 

Kalkon dimerlerinin bazı izomerleri yönelmelerine göre α-truksilik, β-truksinik, δ-

truksi

1-6: Baş-baş girişimi izom
7-11: Baş-kuyruk girişimi izomer
 
 

nik ve ε-truksilik şeklinde de sınıflandırılmaktadır (Tablo 2) [19, 43-45, 129]. 
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     Tablo 2. Kalkon dimerlerinin truksinik ve truksilik yapıları  
 

A B

B A  

A A

B B  

A

B

B

A

 

A

B

A

B

 

α-truksilik  

(sin baş-kuyruk) 

β-truksinik 

(sin baş-baş) 

δ-truksinik 

(anti baş-baş) 

ε-truksilik 

(anti baş-kuyruk) 

     A: Fenil,  B: Benzoil 

 
 
Bu çalışmada sentezlenmiş olan metoksi substitue azakalkonlardan, [2+2] 

siklokatılma reaksiyonu sonucunda, fotokimyasal dimer ürünlerinin sentezi 

gerçekleştirilmiş ve yapıları aydınlatılmaya çalışılmıştır (Denklem 26). 
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Denklem 26 
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1.5. Spektroskopi 

 

Spektroskopi, madde ile ışın enerjisi arasındaki etkileşimlerin (enerjinin soğrulması 

ve geri yayılması) incelenmesidir. Işın enerjisininin soğrulduğu dalga boyları bileşiğin 

yapısına bağlı olduğundan, spektroskopi teknikleri bilinmeyen bileşiklerin yapılarının 

saptanmasında ve bilinen bileşiklerin bağlanma özelliklerinin incelenmesinde kullanılır.  

Spektroskopik ölçümler sonucu elde edilen spektrumların yorumlanması ile atomik ve 

moleküler enerji seviyeleri, bu seviyelerdeki davranışlar, geometri ve kimyasal bağlanma 

hakkında önemli bilgiler elde edilir. Yapı aydınlatılmasında en çok kullanılan spektroskopi 

çeşitleri IR (Infra Red / Kırmızı Ötesi), UV (Ultra Viyole / Mor Ötesi), MS (Mass 

Spectroscopy / Kütle Spektroskopisi) ve NMR (Nükleer Magnetik Rezonans) 

Spektroskopisi’ dir [117, 131, 132].  

IR spektroskopisinde, bileşik üzerine gönderilen IR ışınları, bileşikteki atom ve atom 

gruplarının uyarılmasına ve bağlı oldukları kovalent bağlar etrafında artan genlikte 

titreşmelerine neden olur. Farklı bağ türleri infrared ışınını farklı dalga boylarında 

soğurduklarından, bileşikte bulunan fonksiyonel gruplara ve bu grupları oluşturan bağlara 

göre bu titreşimler farklılık gösterirler ve spektrumun farklı bölgelerinde pikler verirler.  IR 

spektroskopisi ile bileşikteki bağ türleri, fonksiyonel gruplar ve bağlanmalar hakkında bilgi 

edinilebilir. Bu çalışmada sentezlenen azakalkon bileşiklerindeki en belirgin fonksiyonel 

gruplar olan karbonil grubuna ait pikler yaklaşık 1630-1780 cm-1, metoksi grubuna ait 

pikler ise yaklaşık 1050-1260 cm-1 aralığında görülmektedir [116, 117]. 

UV spektroskopisinde, bileşik üzerine gönderilen UV ışınları elektronik geçişlere 

neden olur. Uyarılan elektronlar düşük enerjili orbitallerden yüksek enerjili orbitallere 

geçerler. Bileşiklerin enerji düzeylerinin, dönme ve titreşim gibi alt düzeylere de ayrılmış 

olması, farklı dalga boylarında soğurmalara ve çok sayıda farklı enerji düzeyi geçişlerine 

olanak verir. Bu nedenle spektrumlar genişlemiş bantlar halinde elde edilir. Azakalkon 

bileşikleri ise genellikle 280–316 nm aralığında absorbsiyon bantları verirler [117, 133]. 

Kütle spektroskopisinde, gaz haline getirilmiş bileşik üzerine, yüksek enerjili 

elektron demetleri gönderilerek iyonlaşması sağlanır. Genellikle pozitif yüklü parçacıklar 

saptanarak, bu parçacıkların kütle/yük (m/e veya m/z) oranlarına karşılık bağıl bollukları 

gösterilecek şekilde spektrumlar elde edilir. Bu spektrumlardan bileşiğin kütlesi tespit 

edilebildiği gibi, bileşiğin iskeletine ve fonksiyonel gruplarına bağlı olarak oluşan 

parçacıkların kütlelerinden hareketle bileşiğin yapısı tahmin edilebilir [131]. 
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NMR spektroskopisi bileşikteki karbon ve hidrojen atomlarının sayısı, türü, 

bağlanma şekilleri, birbirleri ile olan etkileşimleri, komşuluk durumları gibi geniş bir 

alanda bilgi veren ve bileşiklerin yapısını net bir şekilde aydınlatmamızı sağlayan önemli 

bir spektroskopik yöntemdir. NMR spektrumları, bileşikteki belirli çekirdeklerin (özellikle 
1H ve 13C)  kuvvetli magnetik alan içinde, radyo dalgaları ile etkileşimleri sonucu, 

spinlerinde meydana gelen değişimlerin ölçümü ile elde edilir. NMR spektroskopisinin 1D 

(bir boyutlu) ve 2D (iki boyutlu) olmak üzere iki farklı tekniği vardır [117, 134]. 

Çeşitli substituentler içeren azakalkon bileşiklerinin ve alkil türevlerinin NMR 

spektroskopisi sonuçları incelendiğinde, olefinik α ve β  protonlarına ait piklerin yaklaşık 

7.00-8.50 ppm aralığında olduğu ve trans yapı için etkileşim sabitlerinin 15.2-16.4 ppm 

aralığında değerler aldığı, alkil türevlerindeki N-CH2 protonlarına ait pikin ise yaklaşık 

4.60-5.10 ppm aralığında bir triplet olarak çıktığı tespit edilmiştir. Ayrıca, olefinik α ve β 

karbonlarının yaklaşık 121.0-149.0 ppm aralığında, karbonil grubunun yaklaşık 186.0-

193.0 ppm aralığında ve N-CH2 karbonlarının da yaklaşık 60.3-63.0 ppm aralığında pik 

verdiği tespit edilmiştir [19, 43-45, 92, 96, 114]. Dimerleşmiş kalkon ve azakalkon 

bileşiklerindeki siklobütan halkasına ait protonların yaklaşık 3.90-5.95 ppm aralığında, 

karbonların ise 39.5-55.2 ppm aralığında pik verdikleri gözlemlenmiştir [19, 43-45, 122, 

123].  

 

1.6. Elementel Analiz 

 

Elementel analiz ile anorganik ve organik bileşiklerin yapısında bulunan Karbon (C), 

Hidrojen (H), Azot (N) ve Kükürt (S)’ ün bileşik içindeki yüzdelerinin tayinini 

gerçekleştirmek amacı ile yapılan bir analiz biçimidir. Analiz bileşiğin kalay (Sn) bir 

kapsüle konulup yakılması ve analizi yapılacak bileşik türlerinin NO2, CO2, H2O ve SO2 

türevlerine dönüştürülüp dedektörde tayin edilmeleri ve miktarlarının hesaplanması ile 

yapılır [135].  

 

1.7. Kromatografi 

  

Kromatografi, bileşiklerin hareketli bir faz yardımıyla, sabit bir faz üzerinde, değişik 

hızlarla hareket etmeleri veya sürüklenmeleri esasından faydalanılarak gerçekleştirilen bir 



 24

ayırma ve saflaştırma tekniğidir. Diğer yöntemlerle ayrılmaları ve saflaştırmaları çok zor 

olan maddeler, kromatografik teknikler kullanılarak oldukça saf bir biçimde elde 

edilebilirler. En önemli kromatografi çeşitleri kolon, ince tabaka (İTK), preparatif ince 

tabaka (PİTK), kağıt ve gaz kromatografisidir. Kromatografide sabit fazlar ve çözücüler 

ayrımı yapılacak olan bileşiğin özelliğine uygun olarak seçilir. Sabit faz olarak, kalsiyum 

karbonat, silikajel, alüminyum oksit, selüloz gibi maddeler, hareketli faz olarak ise çeşitli 

çözücüler, çözücü karışımları ve azot, helyum gibi inert taşıyıcı gazlar kullanılır [131]. 

 

1.8. Antimikrobiyaller 

 

Antimikrobiyaller, bakteri, mantar ve virüs gibi organizmalar üzerinde öldürücü veya 

gelişimini engelleyici bir biçimde etki göstererek, sebep oldukları zararlı etkileri yok etmek 

amacıyla kullanılan maddelerdir. Mikroorganizmalar antimikrobiyallere karşı çok değişik 

şekilde duyarlılık gösterirler. Her antimikrobiyal her mikroorganizmaya uygun değildir. 

Antimikrobiyallerin yapısına ve mikroorganizmaların türüne göre antimikrobiyallarin 

etkinliği değişebilir [136-137].  

Antimikrobiyallerin tarihi, Pasteur ve Joubert’ in bir bakterinin diğerinin gelişimini 

engellediğini buldukları araştırmalar ile başlar. Günümüze kadar gerek doğal olarak 

gerekse de sentetik yolla pek çok antimikrobiyal madde elde edilmiştir. Ancak, 

mikroorganizmaların antimikrobiyallere karşı hızlı bir biçimde direnç geliştirmesi, bu 

konuda yapılan araştırmaların derinleştirilmesini ve yeni bileşikler bulunmasını zorunlu 

kılmaktadır. Daha önceki antimikrobiyal teknolojisi mikroorganizmaları tamamen 

öldürmeyen zehirlere ve ağır metallere dayalıydı ve mikroorganizmaların değişim 

geçirerek direnç kazanmasına neden olmaktaydı. Günümüzde ise mikroorganizmaların 

direnç kazanmalarını engellenmeye yönelik çalışmalar yapılmakta ve bu zehirler ve ağır 

metaller yerine nanoteknolojik olarak mikroorganizmaların değişimini ve adaptasyonunu 

engelleyen antimikrobiyallerin üretimi gerçekleştirilmektedir [136].  
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1.9. Antioksidanlar 

 

Antioksidan, oksit giderici her türlü kimyasal maddeye verilen addır. Canlılarda, 

kimyasal süreçler, özellikle oksitlenme, serbest radikallerin oluşmasına neden olur. Yüksek 

derecede reaktif olan serbest radikaller farklı moleküller ile kolayca reaksiyona girebilir ve 

böylece hücrelere ve canlıya zarar verebilir. Antioksidanlar serbest radikallerle reaksiyona 

girerek bu radikallerin hücrelere zarar vermelerini önler. Bu özellikleriyle hücrelerin 

anomalileşme ve sonuç olarak tümör oluşturma risklerini azalttıkları gibi, hücre yıkımını 

da azalttıkları için, daha sağlıklı ve yaşlılık etkilerinin minimum olduğu bir yaşam şansı 

oluştururlar.  

Antioksidan özelliği keşfedilen birçok farklı madde vardır. Bu maddelerin bir kısmını 

doğal yollarla (özellikle de bitkilerden) alırken, bir kısmını vücut kendisi, serbest 

radikallere karşı bir savunma sistemi olarak üretir. Vücudun serbest radikallere karşı 

savunma olarak ürettiği antioksidanlar; katalaz, glutatyon peroksidaz ve SOD (süperoksit 

dismutaz) gibi enzimlerdir. Doğal olarak bitkilerden alınan antioksidanlar ise askorbik asit 

(C Vitamini), alfa tokoferol (E Vitamini), likopen, flavonoidler, beta-karoten gibi 

maddelerdir. Son yıllarda özellikle kanser üzerindeki etkinliği nedeniyle ilgi çeken 

koenzim Q ise hem vücut tarafından üretilen hem de doğal yollarla alınabilen bir 

antioksidandır.  

Antioksidanlar sadece biyolojik sistemlerde kullanılmazlar. Kimyasal işlemlerde ve 

endüstride kullanılan birçok farklı antioksidan vardır. Birçok gıdada ürünü oluşturan 

bileşikler ile havanın oksijenleri arasında kendiliğinden ortaya çıkan ve otooksidasyon adı 

verilen tepkimeler oluşur ve gıdaların bozulmasına ve hatta toksik bileşiklerin oluşmasına 

neden olurlar. Gıda maddelerinin üretimi, depolanması, taşınması ve pazarlanması 

sırasında meydana gelecek otooksidasyondan kaynaklanan zararları önlemede 

antioksidanlar katkı maddeleri olarak kullanılırlar [141]. 

 

 1.10. Teorik Hesaplamalar 

 

 Temelini kuantum kimyasının oluşturduğu teorik hesaplamalar ile bileşiklerin 

yapıları, enerjileri, etkileşme durumları, fizik kuralları kullanılarak aydınlatılmaya çalışılır. 

Schrödinger denkleminin formüle edilmesinden sonra bu hesaplamalar daha anlamlı bir 

biçimde yapılmaya başlanmıştır. 
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  Teorik hesaplamalarda çeşitli metodları içeren bilgisayar programları kullanılır. Bu 

metodlardan en çok kullanılanları AM1 (Austin Model 1) ve PM3 (Parameterized Model 

3)’ tür. Bu metodlar yarı-deneysel metodlar olup, deneysel parametreleri de dikkate alarak 

moleküllerin elektronik yapılarının hesaplanmasında kullanılırlar. AM1 metodu 

spektroskopik verilerden elde edilen değerleri olduğu gibi hesaplamalara yansıtırken, 

AM1’ in tekrar karekterizasyon yapılmış hali olan PM3 metodu, bu değerleri optimize 

ederek kullanır.  Her iki yöntem de çekirdekteki itme etkilerinin hesaplanmasında Gaussian 

fonksiyonlarını kullanır [143-147]. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 

2. YAPILAN ÇALIŞMALAR 

 

2.1. Enstrümentasyon  

 

Sentezlenen bileşiklerin NMR spektrumları Varian Mecury 200 MHz NMR cihazı, 

UV spektrumları Unicam UV2-100 spektrofotometre cihazı, IR spektrumları Perkin-Elmer 

1600 FT-IR (4000-400 cm-1) spektrofotometre cihazı, Kütle spektrumları Micromass 

Quattro LC-MS/MS spektrofotometre cihazı kullanılarak alındı. Elementel analizleri Leco 

CHNS 932 cihazında yapıldı. Erime noktaları mikroskoba bağlı Thermo-var cihazı 

kullanılarak tayin edildi.  
1H ve COSY NMR spektrumları TMS pikine göre, 13C ve APT spektrumları ise 

CDCl3 çözücü pikine (δ 77.0 ppm) göre ayarlandı. Kütle spektrumları elektron impact (EI) 

yöntemi kullanılarak alındı.  

Kolon kromotografisinde (KK) normal faz 230-400 mesh silikajel, preparatif ince 

tabaka kromatografisinde (PİTK) 20x20 cm’lik normal faz silikajel kaplı cam plakalar ve 

ince tabaka kromatografisinde (İTK) normal faz silikajel 60 F254 kaplı alüminyum plakalar 

kullanıldı. İnce tabaka ve preparatif ince tabakalardaki ayrılmaların kontrolü için kabin 

içinde bulunan 254 nm’ lik UV lamba kullanıldı.  

UV spektrumları alınırken çözücü olarak kloroform kullanıldı. Numuneler 10 mm’ 

lik kuvartz hücrelere konularak, 200-600 nm bölgesinde ve 25 oC’ de ölçümler yapıldı. 

NMR spektrumları alınırken çözücü olarak CDCl3 kullanıldı. Numuneler kuvartz NMR 

tüplerine konularak ölçümler yapıldı. FT-IR spektrumları alınırken çözücü olarak 

kloroform kullanıldı. Numuneler NaCl plakalar üzerine tatbik edilip çözücüleri 

uçurulduktan sonra, 400-4000 cm-1 bölgesinde ölçümler yapıldı.  
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2.2. Çözücüler ve Kimyasallar 

 

Bileşiklerin sentezlenmesinde kullanılan 2-, 3-, 4-metoksi asetofenon, 2-, 3-, 4-

piridin karboksialdehit, n-oktil, n-dekil ve n-dodekil bromürler Merck, Fluka, Lancaster ve 

Sigma-Aldrich marka olup analitik saflıktadır. Sentezde, saflaştırmada ve enstrümental 

cihazlarda analiz yapılırken kullanılan etanol, metanol, kloroform, dietil eter, etil asetat, 

diklorometan, asetonitril, n-hegzan gibi çözücüler fraksiyonlu destilasyon ile 

saflaştırılmıştır. NMR alınırken kullanılan CDCl3 Merck marka olup %99.8 saflıktadır.  

 

2.3. Bileşiklerin Sentezlenmesi 

 

2.3.1. 1-9 Nolu Bileşiklerin Sentezlenmesi 

 

Claisen-Schmidt kondenzasyonu yöntemi kullanılarak elde edilen 1-9 nolu 

bileşiklerin sentezlenmesinde başlangıç bileşikleri olarak 2-, 3- ve 4-metoksi asetofenon ile 

2-, 3- ve 4-piridinkarboksialdehit, baz olarak Na2CO3 ve çözücü olarak etanol ve su 

kullanılmıştır. Reaksiyonlar 70 ºC civarında gerçekleştirilmiş olup reaksiyonlara ait genel 

reaksiyon denklemi Şekil 8’ de verilmiştir. 

 
 

O

O

CH3O
NCH3O

Na2CO3

H2O / EtOH

70 CoN

O

H

2-, 3-, 4-metoksi       2-, 3-, 4-piridin                                                           1 - 9
  asetofenon               karboksialdehit  

 

Şekil 8. 1-9 Nolu bileşiklere ait genel reaksiyon denklemi 
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1 Nolu Bileşiğin Sentezi:  

50 mL saf su konulan bir beher içerisine 1.064 g (10 mmol) Na2CO3 ilave edilip, 70 

ºC’ de magnetik karıştırıcı yardımıyla karıştırılarak çözünene kadar ısıtıldı. Üzerine 20 mL 

etanol içinde çözünmüş olan 1.502 g (10 mmol) 4-metoksi asetofenon damla damla ilave 

edilerek aynı sıcaklıkta 30 dakika karıştırıldı. Üzerlerine 20 mL etanol içinde çözünmüş 

olan 1.076 g (10 mmol) piridin-4-karboksialdehit damla damla ilave edildi. Reaksiyona 

aynı sıcaklıkta ve karıştırarak 60 dakika daha devam edildi ve İTK ile kontrol edilerek 

sonlandırıldı. Buzdolabında bir gece bekletildikten sonra çöken kısım krozeden süzüldü. 

Saf su ile yıkandı. Bir miktarı alınarak kloroform ile çözüldü ve İTK ile kontrol edildi. 

İçerdiği az miktardaki safsızlıkları gidermek için etanolden kristallendirildi.  

 

Miktar (g)                           : 2.29  

Verim (%)                             : 96 

Rf                                            : 0.47 (dietil eter) 

Erime noktası (o C)               : 121-123 
1H NMR Spektrumu             : Ek Şekil 1 

APT Spektrumu                           : Ek Şekil 2 

COSY Spektrumu : Ek Şekil 3 

LC-MS/MS Spektrumu : Ek Şekil 4 

FT-IR Spektrumu : Ek Şekil 5 

 

2 Nolu Bileşiğin Sentezi:  

50 mL saf su konulan bir beher içerisine 1.072 g (10 mmol) Na2CO3 ilave edilip, 70 

ºC’ de magnetik karıştırıcı yardımıyla karıştırılarak çözünene kadar ısıtıldı. Üzerine 20 mL 

etanol içinde çözünmüş olan 1.517 g (10 mmol) 3-metoksi asetofenon damla damla ilave 

edilerek aynı sıcaklıkta 30 dakika karıştırıldı. Üzerlerine 20 mL etanol içinde çözünmüş 

olan 1.073 g (10 mmol) piridin-4-karboksialdehit damla damla ilave edildi. Reaksiyona 

aynı sıcaklıkta ve karıştırarak 60 dakika daha devam edildi ve İTK ile kontrol edilerek 

sonlandırıldı. Buzdolabında bir gece bekletildi. Yağımsı faz kloroform ile ekstrakte 

edilerek ortamdan alındı ve İTK ile kontrol edildi. Saf olmadığı görüldü. KK ile 

saflaştırıldı. KK’ da çözücü sistemi olarak sırası ile hegzan (50 mL), hegzan-eter (5:1 30 

mL, 4:1 25 mL, 3:1 20 mL, 2:1 15 mL ve 1:1 50 mL), eter (50 mL) kullanıldı. İTK ile 

kontrol edilerek 7-9. fraksiyonlar alındı.  
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Miktar (g)                           : 1.62  

Verim (%)                             : 68 

Rf                                            : 0.56 (etil asetat) 

Erime noktası (o C)               : 79-81 
1H NMR Spektrumu             : Ek Şekil 6 

APT Spektrumu                           : Ek Şekil 7 

COSY Spektrumu : Ek Şekil 8 

LC-MS/MS Spektrumu : Ek Şekil 9 

FT-IR Spektrumu : Ek Şekil 10 

 

3 Nolu Bileşiğin Sentezi:  

50 mL saf su konulan bir beher içerisine 1.056 g (10 mmol) Na2CO3 ilave edilip, 70 

ºC’ de magnetik karıştırıcı yardımıyla karıştırılarak çözünene kadar ısıtıldı. Üzerine 20 mL 

etanol içinde çözünmüş olan 1.532 g (10 mmol) 2-metoksi asetofenon damla damla ilave 

edilerek aynı sıcaklıkta 30 dakika karıştırıldı. Üzerlerine 20 mL etanol içinde çözünmüş 

olan 1.083 g (10 mmol) piridin-4-karboksialdehit damla damla ilave edildi. Reaksiyona 

aynı sıcaklıkta ve karıştırarak 60 dakika daha devam edildi ve İTK ile kontrol edilerek 

sonlandırıldı. Buzdolabında bir gece bekletildi. Yağımsı faz kloroform ile ekstrakte 

edilerek ortamdan alındı ve İTK ile kontrol edildi. Saf olmadığı görüldü. KK ile 

saflaştırıldı. KK’ da çözücü sistemi olarak sırası ile hegzan (50 mL), hegzan-eter (6:1 35 

mL, 5:1 30 mL, 4:1 25 mL, 3:1 20 mL, 2:1 15 mL, 1:1 20 mL ve 1:2 30 mL), eter (50 mL) 

kullanıldı. İTK ile kontrol edilerek 5-11. fraksiyonlar alındı.  

 

Miktar (g)                           : 1.89 

Verim (%)                             : 79 

Rf                                            : 0.41 (etil asetat) 

Erime noktası (o C)               : 71-75 
1H NMR Spektrumu             : Ek Şekil 11 

APT Spektrumu                           : Ek Şekil 12 

COSY Spektrumu : Ek Şekil 13 

LC-MS/MS Spektrumu : Ek Şekil 14 

FT-IR Spektrumu : Ek Şekil 15 

 

 

  



 31

4 Nolu Bileşiğin Sentezi:  

50 mL saf su konulan bir beher içerisine 1.067 g (10 mmol) Na2CO3 ilave edilip, 70 

ºC’ de magnetik karıştırıcı yardımıyla karıştırılarak çözünene kadar ısıtıldı. Üzerine 20 mL 

etanol içinde çözünmüş olan 1.492 g (10 mmol) 4-metoksi asetofenon damla damla ilave 

edilerek aynı sıcaklıkta 30 dakika karıştırıldı. Üzerlerine 20 mL etanol içinde çözünmüş 

olan 1.065 g (10 mmol) piridin-3-karboksialdehit damla damla ilave edildi. Reaksiyona 

aynı sıcaklıkta ve karıştırarak 60 dakika daha devam edildi ve İTK ile kontrol edilerek 

sonlandırıldı. Buzdolabında bir gece bekletildikten sonra çöken kısım krozeden süzüldü. 

Saf su ile yıkandı. Bir miktarı alınarak kloroform ile çözüldü ve İTK ile kontrol edildi. 

İçerdiği az miktardaki safsızlıkları gidermek için etanolden kristallendirildi.  

 

Miktar (g)                           : 1.96  

Verim (%)                             : 82 

Rf                                            : 0.37 (dietil eter) 

Erime noktası (o C)               : 93-96 
1H NMR Spektrumu             : Ek Şekil 16 

APT Spektrumu                          : Ek Şekil 17 

COSY Spektrumu : Ek Şekil 18 

LC-MS/MS Spektrumu : Ek Şekil 19 

FT-IR Spektrumu : Ek Şekil 20 

 

5 Nolu Bileşiğin Sentezi:  

50 mL saf su konulan bir beher içerisine 1.059 g (10 mmol) Na2CO3 ilave edilip, 70 

ºC’ de magnetik karıştırıcı yardımıyla karıştırılarak çözünene kadar ısıtıldı. Üzerine 20 mL 

etanol içinde çözünmüş olan 1.511 g (10 mmol) 3-metoksi asetofenon damla damla ilave 

edilerek aynı sıcaklıkta 30 dakika karıştırıldı. Üzerlerine 20 mL etanol içinde çözünmüş 

olan 1.066 g (10 mmol) piridin-3-karboksialdehit damla damla ilave edildi. Reaksiyona 

aynı sıcaklıkta ve karıştırarak 60 dakika daha devam edildi ve İTK ile kontrol edilerek 

sonlandırıldı. Buzdolabında bir gece bekletildi. Yağımsı faz kloroform ile ekstrakte 

edilerek ortamdan alındı ve İTK ile kontrol edildi. Saf olmadığı görüldü. KK ile 

saflaştırıldı. KK’ da çözücü sistemi olarak sırası ile hegzan (50 mL), hegzan-eter (4:1 25 

mL, 2:1 30 mL, 1:1 20 mL ve 1:2 30 mL), eter (50 mL), eter-etil asetat (2:1 30 mL, 1:1 20 

mL) kullanıldı. İTK ile kontrol edilerek 6-9. fraksiyonlar alındı.  
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Miktar (g)                           : 1.34  

Verim (%)                             : 56 

Rf                                            : 0.52 (etil asetat) 

Erime noktası (o C)               : 82-85 
1H NMR Spektrumu             : Ek Şekil 21 

APT Spektrumu                           : Ek Şekil 22 

COSY Spektrumu : Ek Şekil 23 

LC-MS/MS Spektrumu : Ek Şekil 24 

FT-IR Spektrumu : Ek Şekil 25 

 

6 Nolu Bileşiğin Sentezi:  

50 mL saf su konulan bir beher içerisine 1.066 g (10 mmol) Na2CO3 ilave edilip, 70 

ºC’ de magnetik karıştırıcı yardımıyla karıştırılarak çözünene kadar ısıtıldı. Üzerine 20 mL 

etanol içinde çözünmüş olan 1.518 g (10 mmol) 2-metoksi asetofenon damla damla ilave 

edilerek aynı sıcaklıkta 30 dakika karıştırıldı. Üzerlerine 20 mL etanol içinde çözünmüş 

olan 1.068 g (10 mmol) piridin-3-karboksialdehit damla damla ilave edildi. Reaksiyona 

aynı sıcaklıkta ve karıştırarak 60 dakika daha devam edildi ve İTK ile kontrol edilerek 

sonlandırıldı. Buzdolabında bir gece bekletildi. Yağımsı faz kloroform ile ekstrakte 

edilerek ortamdan alındı ve İTK ile kontrol edildi. Saf olmadığı görüldü. KK ile 

saflaştırıldı. KK’ da çözücü sistemi olarak sırası ile hegzan (50 mL), hegzan-eter (8:1 45 

mL, 7:1 40 mL, 6:1 35 mL, 5:1 30 mL, 4:1 25 mL, 3:1 20 mL, 2:1 15 mL, 1:1 50 mL ve 

1:2 30 mL), eter (50 mL) kullanıldı. İTK ile kontrol edilerek 13-19. fraksiyonlar alındı.  

 

Miktar (g)                           : 1.53 

Verim (%)                             : 64 

Rf                                            : 0.46 (dietil eter) 

Erime noktası (o C)               : 60-63 
1H NMR Spektrumu             : Ek Şekil 26 

APT Spektrumu                           : Ek Şekil 27 

COSY Spektrumu : Ek Şekil 28 

LC-MS/MS Spektrumu : Ek Şekil 29 

FT-IR Spektrumu : Ek Şekil 30 
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7 Nolu Bileşiğin Sentezi:  

50 mL saf su konulan bir beher içerisine 1.058 g (10 mmol) Na2CO3 ilave edilip, 70 

ºC’ de magnetik karıştırıcı yardımıyla karıştırılarak çözünene kadar ısıtıldı. Üzerine 20 mL 

etanol içinde çözünmüş olan 1.508 g (10 mmol) 4-metoksi asetofenon damla damla ilave 

edilerek aynı sıcaklıkta 30 dakika karıştırıldı. Üzerlerine 20 mL etanol içinde çözünmüş 

olan 1.062 g (10 mmol) piridin-2-karboksialdehit damla damla ilave edildi. Reaksiyona 

aynı sıcaklıkta ve karıştırarak 60 dakika daha devam edildi ve İTK ile kontrol edilerek 

sonlandırıldı. Buzdolabında bir gece bekletildikten sonra çöken kısım krozeden süzüldü. 

Saf su ile yıkandı. Bir miktarı alınarak kloroform ile çözüldü ve İTK ile kontrol edildi. Saf 

olmadığı görüldü. KK ile saflaştırıldı. KK’ da çözücü sistemi olarak sırası ile hegzan (50 

mL), hegzan-eter (6:1 35 mL, 5:1 30 mL, 4:1 25 mL, 3:1 20 mL, 2:1 15 mL, 1:1 50 mL ve 

1:2 15 mL), eter (50 mL) kullanıldı. İTK ile kontrol edilerek 7-10. fraksiyonlar alındı. 

  

Miktar (g)                           : 1.63  

Verim (%)                             : 68 

Rf                                            : 0.63 (dietil eter) 

Erime noktası (o C)               : 49-52 
1H NMR Spektrumu             : Ek Şekil 31 

APT Spektrumu                           : Ek Şekil 32 

COSY Spektrumu : Ek Şekil 33 

LC-MS/MS Spektrumu : Ek Şekil 34 

FT-IR Spektrumu : Ek Şekil 35 

 

8 Nolu Bileşiğin Sentezi:  

50 mL saf su konulan bir beher içerisine 1.062 g (10 mmol) Na2CO3 ilave edilip, 70 

ºC’ de magnetik karıştırıcı yardımıyla karıştırılarak çözünene kadar ısıtıldı. Üzerine 20 mL 

etanol içinde çözünmüş olan 1.488 g (10 mmol) 3-metoksi asetofenon damla damla ilave 

edilerek aynı sıcaklıkta 30 dakika karıştırıldı. Üzerlerine 20 mL etanol içinde çözünmüş 

olan 1.077 g (10 mmol) piridin-2-karboksialdehit damla damla ilave edildi. Reaksiyona 

aynı sıcaklıkta ve karıştırarak 60 dakika daha devam edildi ve İTK ile kontrol edilerek 

sonlandırıldı. Buzdolabında bir gece bekletildi. Yağımsı faz kloroform ile ekstrakte 

edilerek ortamdan alındı ve İTK ile kontrol edildi. Saf olmadığı görüldü. KK ile 

saflaştırıldı. KK’ da çözücü sistemi olarak sırası ile hegzan (50 mL), hegzan-eter (6:1 35 
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mL, 5:1 30 mL, 4:1 25 mL, 3:1 20 mL, 2:1 15 mL, 1:1 20 mL ve 1:2 30 mL), eter (50 mL) 

kullanıldı. İTK ile kontrol edilerek 5-10. fraksiyonlar alındı.  

 

Miktar (g)                           : 1.46 

Verim (%)                             : 61 

Rf                                            : 0.67 (dietil eter) 

Erime noktası (o C)               : 65-68 
1H NMR Spektrumu             : Ek Şekil 36 

APT Spektrumu                           : Ek Şekil 37 

COSY Spektrumu : Ek Şekil 38 

LC-MS/MS Spektrumu : Ek Şekil 39 

FT-IR Spektrumu : Ek Şekil 40 

 

9 Nolu Bileşiğin Sentezi:  

50 mL saf su konulan bir beher içerisine 1.057 g (10 mmol) Na2CO3 ilave edilip, 70 

ºC’ de magnetik karıştırıcı yardımıyla karıştırılarak çözünene kadar ısıtıldı. Üzerine 20 mL 

etanol içinde çözünmüş olan 1.486 g (10 mmol) 2-metoksi asetofenon damla damla ilave 

edilerek aynı sıcaklıkta 30 dakika karıştırıldı. Üzerlerine 20 mL etanol içinde çözünmüş 

olan 1.075 g (10 mmol) piridin-2-karboksialdehit damla damla ilave edildi. Reaksiyona 

aynı sıcaklıkta ve karıştırarak 60 dakika daha devam edildi ve İTK ile kontrol edilerek 

sonlandırıldı. Buzdolabında bir gece bekletildi. Yağımsı faz kloroform ile ekstrakte 

edilerek ortamdan alındı ve İTK ile kontrol edildi. Saf olmadığı görüldü. KK ile 

saflaştırıldı. KK’ da çözücü sistemi olarak sırası ile hegzan (50 mL), hegzan-eter (6:1 35 

mL, 5:1 30 mL, 4:1 25 mL, 3:1 20 mL, 2:1 15 mL, 1:1 40 mL ve 1:2 30 mL), eter (50 mL) 

kullanıldı. İTK ile kontrol edilerek 7-13. fraksiyonlar alındı.  

 

Miktar (g)                           : 1.79 

Verim (%)                             : 75 

Rf                                            : 0.72 (etil asetat) 

Erime noktası (o C)               : 70-74 
1H NMR Spektrumu             : Ek Şekil 41 

APT Spektrumu                           : Ek Şekil 42 

COSY Spektrumu : Ek Şekil 43 
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LC-MS/MS Spektrumu : Ek Şekil 44 

FT-IR Spektrumu : Ek Şekil 45 

 

2.3.2. 10-27 Nolu Bileşiklerin Sentezlenmesi 

 

10-27 Nolu bileşiklerin sentezlenmesinde başlangıç bileşikleri olarak 1-6 nolu 

bileşikler kullanılmıştır. Bu bileşiklerin her biri ayrı ayrı 1-bromooktan, 1-bromodekan ve 

1-bromododekan ile reaksiyona sokularak azot atomu üzerinden alkilasyon reaksiyonu 

gerçekleştirilmeye çalışılmıştır (Şekil 9). 7-9 Nolu bileşikler ise aynı şartlarda alkilleme 

reaksiyonu vermemiştir. Farklı çözücüler denenmesine ve reaksiyon süresinin uzatılmasına 

rağmen bu bileşiklerden alkilleme ürünü elde edilememiştir.   

 

O

NCH3O CH3CN

O

N

R

CH3O X R:X
I S I   +

1-bromooktan
1-bromodekan
1-bromododekan

1-6 10-27

 

Şekil 9. 10-27 Nolu bileşiklere ait genel reaksiyon denklemi 

 

10 Nolu Bileşiğin Sentezi:  

Düz dipli bir reaksiyon balonu içerisine 30 mL asetonitril ve 0.588 g (3 mmol) 1-

bromooktan konuldu. Üzerlerine 1 nolu bileşikten 0.243 g (1 mmol) konularak geri 

soğutucu altında yaklaşık 36 saat ısıtıldı. Reaksiyon İTK ile kontrol edilerek sonlandırıldı. 

Asetonitril evaparatör ile uzaklaştırılarak kalan karışım KK ile saflaştırıldı. KK’ da çözücü 

sistemi olarak sırası ile hegzan (30 mL), hegzan-etil asetat (4:1 25 mL, 3:1 20 mL, 2:1 15 

mL, 1:1 20 mL ve 1:2 30 mL), etil asetat (30 mL) etil asetat-metanol (20:1 21 mL, 20:2 22 

mL, 20:3 23 mL, 20:4 24 mL, 10:3 13 mL, 10:6 16 mL, 10:8 18 mL, 1:1 20 mL, 1:2 15 

mL), metanol (10 mL) kullanıldı. İTK ile kontrol edilerek 4-8. fraksiyonlar alındı.   
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Miktar (g)                           : 0.27 

Verim (%)                             : 63 

Rf                                            : 0.16 (metanol) 

Erime noktası (o C)               : 177-180 
1H NMR Spektrumu             : Ek Şekil 46 
13C NMR Spektrumu            : Ek Şekil 47 

APT Spektrumu                           : Ek Şekil 48 

COSY Spektrumu : Ek Şekil 49 

LC-MS/MS Spektrumu : Ek Şekil 50 

FT-IR Spektrumu : Ek Şekil 51 

 

11 Nolu Bileşiğin Sentezi:  

Düz dipli bir reaksiyon balonu içerisine 30 mL asetonitril ve 0.572 g (3 mmol) 1-

bromooktan konuldu. Üzerlerine 2 nolu bileşikten 0.236 g (1 mmol) konularak geri 

soğutucu altında yaklaşık 36 saat ısıtıldı. Reaksiyon İTK ile kontrol edilerek sonlandırıldı. 

Asetonitril evaparatör ile uzaklaştırılarak kalan karışım KK ile saflaştırıldı. KK’ da çözücü 

sistemi olarak sırası ile hegzan (30 mL), hegzan-etil asetat (4:1 25 mL, 3:1 20 mL, 2:1 15 

mL, 1:1 20 mL ve 1:2 30 mL), etil asetat (30 mL) etil asetat-metanol (20:1 21 mL, 20:2 22 

mL, 20:3 23 mL, 20:4 24 mL, 10:3 13 mL, 10:6 16 mL, 10:8 18 mL, 1:1 20 mL, 1:2 15 

mL), metanol (10 mL) kullanıldı. İTK ile kontrol edilerek 3-6. fraksiyonlar alındı. 

 

Miktar (g)                           : 0.36 

Verim (%)                             : 83 

Rf                                            : 0.18 (metanol) 

Erime noktası (o C)               : 137-140 
1H NMR Spektrumu             : Ek Şekil 52  
13C NMR Spektrumu            : Ek Şekil 53 

APT Spektrumu                           : Ek Şekil 54 

COSY Spektrumu : Ek Şekil 55 

LC-MS/MS Spektrumu : Ek Şekil 56 

FT-IR Spektrumu : Ek Şekil 57 
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12 Nolu Bileşiğin Sentezi:  

Düz dipli bir reaksiyon balonu içerisine 30 mL asetonitril ve 0.570 g (3 mmol) 1-

bromooktan konuldu. Üzerlerine 3 nolu bileşikten 0.242 g (1 mmol) konularak geri 

soğutucu altında yaklaşık 36 saat ısıtıldı. Reaksiyon İTK ile kontrol edilerek sonlandırıldı. 

Asetonitril evaparatör ile uzaklaştırılarak kalan karışım KK ile saflaştırıldı. KK’ da çözücü 

sistemi olarak sırası ile hegzan (30 mL), hegzan-etil asetat (4:1 25 mL, 3:1 20 mL, 2:1 15 

mL, 1:1 20 mL ve 1:2 30 mL), etil asetat (30 mL) etil asetat-metanol (20:1 21 mL, 20:2 22 

mL, 20:3 23 mL, 20:4 24 mL, 10:3 13 mL, 10:6 16 mL, 10:8 18 mL, 1:1 20 mL, 1:2 15 

mL), metanol (10 mL) kullanıldı. İTK ile kontrol edilerek 5-9. fraksiyonlar alındı. 

 

Miktar (g)                           : 0.38 

Verim (%)                             : 88 

Rf                                            : 0.13 (metanol) 

Erime noktası (o C)               : 99-101 
1H NMR Spektrumu             : Ek Şekil 58  
13C NMR Spektrumu            : Ek Şekil 59 

APT Spektrumu                           : Ek Şekil 60 

COSY Spektrumu : Ek Şekil 61 

LC-MS/MS Spektrumu : Ek Şekil 62 

FT-IR Spektrumu : Ek Şekil 63 

 

13 Nolu Bileşiğin Sentezi:  

Düz dipli bir reaksiyon balonu içerisine 30 mL asetonitril ve 0.579 g (3 mmol) 1-

bromooktan konuldu. Üzerlerine 4 nolu bileşikten 0.230 g (1 mmol) konularak geri 

soğutucu altında yaklaşık 36 saat ısıtıldı. Reaksiyon İTK ile kontrol edilerek sonlandırıldı. 

Asetonitril evaparatör ile uzaklaştırılarak kalan karışım KK ile saflaştırıldı. KK’ da çözücü 

sistemi olarak sırası ile hegzan (30 mL), hegzan-etil asetat (4:1 25 mL, 3:1 20 mL, 2:1 15 

mL, 1:1 20 mL ve 1:2 30 mL), etil asetat (30 mL) etil asetat-metanol (20:1 21 mL, 20:2 22 

mL, 20:3 23 mL, 20:4 24 mL, 10:3 13 mL, 10:6 16 mL, 10:8 18 mL, 1:1 20 mL, 1:2 15 

mL), metanol (10 mL) kullanıldı. İTK ile kontrol edilerek 5-11. fraksiyonlar alındı.  
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Miktar (g)                           : 0.17 

Verim (%)                             : 39 

Rf                                            : 0.15 (metanol) 

Erime noktası (o C)               : 55-58 
1H NMR Spektrumu             : Ek Şekil 64 
13C NMR Spektrumu            : Ek Şekil 65 

APT Spektrumu                           : Ek Şekil 66 

COSY Spektrumu : Ek Şekil 67 

LC-MS/MS Spektrumu : Ek Şekil 68 

FT-IR Spektrumu : Ek Şekil 69 

 

14 Nolu Bileşiğin Sentezi:  

Düz dipli bir reaksiyon balonu içerisine 30 mL asetonitril ve 0.571 g (3 mmol) 1-

bromooktan konuldu. Üzerlerine 5 nolu bileşikten 0.245 g (1 mmol) konularak geri 

soğutucu altında yaklaşık 36 saat ısıtıldı. Reaksiyon İTK ile kontrol edilerek sonlandırıldı. 

Asetonitril evaparatör ile uzaklaştırılarak kalan karışım KK ile saflaştırıldı. KK’ da çözücü 

sistemi olarak sırası ile hegzan (30 mL), hegzan-etil asetat (4:1 25 mL, 3:1 20 mL, 2:1 15 

mL, 1:1 20 mL ve 1:2 30 mL), etil asetat (30 mL) etil asetat-metanol (20:1 21 mL, 20:2 22 

mL, 20:3 23 mL, 20:4 24 mL, 10:3 13 mL, 10:6 16 mL, 10:8 18 mL, 1:1 20 mL, 1:2 15 

mL), metanol (10 mL) kullanıldı. İTK ile kontrol edilerek 7-10. fraksiyonlar alındı.  

 

Miktar (g)                           : 0.20 

Verim (%)                             : 46 

Rf                                            : 0.16 (metanol) 

Erime noktası (o C)               : 98-101 
1H NMR Spektrumu             : Ek Şekil 70  
13C NMR Spektrumu            : Ek Şekil 71 

APT Spektrumu                           : Ek Şekil 72 

COSY Spektrumu : Ek Şekil 73 

LC-MS/MS Spektrumu : Ek Şekil 74 

FT-IR Spektrumu : Ek Şekil 75 
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15 Nolu Bileşiğin Sentezi:  

Düz dipli bir reaksiyon balonu içerisine 30 mL asetonitril ve 0.587 g (3 mmol) 1-

bromooktan konuldu. Üzerlerine 6 nolu bileşikten 0.249 g (1 mmol) konularak geri 

soğutucu altında yaklaşık 36 saat ısıtıldı. Reaksiyon İTK ile kontrol edilerek sonlandırıldı. 

Asetonitril evaparatör ile uzaklaştırılarak kalan karışım KK ile saflaştırıldı. KK’ da çözücü 

sistemi olarak sırası ile hegzan (30 mL), hegzan-etil asetat (4:1 25 mL, 3:1 20 mL, 2:1 15 

mL, 1:1 20 mL ve 1:2 30 mL), etil asetat (30 mL) etil asetat-metanol (20:1 21 mL, 20:2 22 

mL, 20:3 23 mL, 20:4 24 mL, 10:3 13 mL, 10:6 16 mL, 10:8 18 mL, 1:1 20 mL, 1:2 15 

mL), metanol (10 mL) kullanıldı. İTK ile kontrol edilerek 3-6. fraksiyonlar alındı.  

 

Miktar (g)                           : 0.28 

Verim (%)                             : 65 

Rf                                            : 0.13 (metanol) 

Erime noktası (o C)               : Yağımsı  
1H NMR Spektrumu             : Ek Şekil 76  
13C NMR Spektrumu            : Ek Şekil 77 

APT Spektrumu                          : Ek Şekil 78 

COSY Spektrumu : Ek Şekil 79 

LC-MS/MS Spektrumu : Ek Şekil 80 

FT-IR Spektrumu : Ek Şekil 81 

 

16 Nolu Bileşiğin Sentezi:  

Düz dipli bir reaksiyon balonu içerisine 30 mL asetonitril ve 0.672 g (3 mmol) 1-

bromodekan konuldu. Üzerlerine 1 nolu bileşikten 0.241 g (1 mmol) konularak geri 

soğutucu altında yaklaşık 36 saat ısıtıldı. Reaksiyon İTK ile kontrol edilerek sonlandırıldı. 

Asetonitril evaparatör ile uzaklaştırılarak kalan karışım KK ile saflaştırıldı. KK’ da çözücü 

sistemi olarak sırası ile hegzan (20 mL), hegzan-etil asetat (4:1 25 mL, 3:1 20 mL, 2:1 15 

mL, 1:1 20 mL ve 1:2 30 mL), etil asetat (30 mL) etil asetat-metanol (20:1 21 mL, 20:2 22 

mL, 20:3 23 mL, 20:4 24 mL, 10:3 13 mL, 10:6 16 mL, 10:8 18 mL, 1:1 20 mL, 1:2 15 

mL), metanol (10 mL) kullanıldı. İTK ile kontrol edilerek 5-7. fraksiyonlar alındı.   
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Miktar (g)                           : 0.25 

Verim (%)                             : 54 

Rf                                            : 0.15 (metanol) 

Erime noktası (o C)               : 166-169 
1H NMR Spektrumu             : Ek Şekil 82  
13C NMR Spektrumu            : Ek Şekil 83 

APT Spektrumu                           : Ek Şekil 84 

COSY Spektrumu : Ek Şekil 85 

LC-MS/MS Spektrumu : Ek Şekil 86 

FT-IR Spektrumu : Ek Şekil 87 

 

17 Nolu Bileşiğin Sentezi:  

Düz dipli bir reaksiyon balonu içerisine 30 mL asetonitril ve 0.658 g (3 mmol) 1-

bromodekan konuldu. Üzerlerine 2 nolu bileşikten 0.240 g (1 mmol) konularak geri 

soğutucu altında yaklaşık 36 saat ısıtıldı. Reaksiyon İTK ile kontrol edilerek sonlandırıldı. 

Asetonitril evaparatör ile uzaklaştırılarak kalan karışım KK ile saflaştırıldı. KK’ da çözücü 

sistemi olarak sırası ile hegzan (30 mL), hegzan-etil asetat (4:1 25 mL, 3:1 20 mL, 2:1 15 

mL, 1:1 20 mL ve 1:2 30 mL), etil asetat (30 mL) etil asetat-metanol (20:1 21 mL, 20:2 22 

mL, 20:3 23 mL, 20:4 24 mL, 10:3 13 mL, 10:6 16 mL, 10:8 18 mL, 1:1 20 mL, 1:2 15 

mL), metanol (10 mL) kullanıldı. İTK ile kontrol edilerek 3-6. fraksiyonlar alındı. 

 

Miktar (g)                           : 0.36 

Verim (%)                             : 78 

Rf                                            : 0.16 (metanol) 

Erime noktası (o C)               : 146-148 
1H NMR Spektrumu             : Ek Şekil 88  
13C NMR Spektrumu            : Ek Şekil 89 

APT Spektrumu                           : Ek Şekil 90 

COSY Spektrumu : Ek Şekil 91 

LC-MS/MS Spektrumu : Ek Şekil 92 

FT-IR Spektrumu : Ek Şekil 93 

 

 

  



 41

18 Nolu Bileşiğin Sentezi:  

Düz dipli bir reaksiyon balonu içerisine 30 mL asetonitril ve 0.655 g (3 mmol) 1-

bromodekan konuldu. Üzerlerine 3 nolu bileşikten 0.245 g (1 mmol) konularak geri 

soğutucu altında yaklaşık 36 saat ısıtıldı. Reaksiyon İTK ile kontrol edilerek sonlandırıldı. 

Asetonitril evaparatör ile uzaklaştırılarak kalan karışım KK ile saflaştırıldı KK’ da çözücü 

sistemi olarak sırası ile hegzan (30 mL), hegzan-etil asetat (4:1 25 mL, 3:1 20 mL, 2:1 15 

mL, 1:1 20 mL ve 1:2 30 mL), etil asetat (30 mL) etil asetat-metanol (20:1 21 mL, 20:2 22 

mL, 20:3 23 mL, 20:4 24 mL, 10:3 13 mL, 10:6 16 mL, 10:8 18 mL, 1:1 20 mL, 1:2 15 

mL), metanol (10 mL) kullanıldı. İTK ile kontrol edilerek 7-11. fraksiyonlar alındı. 

 

Miktar (g)                           : 0.30 

Verim (%)                             : 65 

Rf                                            : 0.15 (metanol) 

Erime noktası (o C)               : 107-110 
1H NMR Spektrumu             : Ek Şekil 94  
13C NMR Spektrumu            : Ek Şekil 95 

APT Spektrumu                           : Ek Şekil 96 

COSY Spektrumu : Ek Şekil 97 

LC-MS/MS Spektrumu : Ek Şekil 98 

FT-IR Spektrumu : Ek Şekil 99 

 

19 Nolu Bileşiğin Sentezi:  

Düz dipli bir reaksiyon balonu içerisine 30 mL asetonitril ve 0.672 g (3 mmol) 1-

bromodekan konuldu. Üzerlerine 4 nolu bileşikten 0.230 g (1 mmol) konularak geri 

soğutucu altında yaklaşık 36 saat ısıtıldı. Reaksiyon İTK ile kontrol edilerek sonlandırıldı. 

Asetonitril evaparatör ile uzaklaştırılarak kalan karışım KK ile saflaştırıldı. KK’ da çözücü 

sistemi olarak sırası ile hegzan (30 mL), hegzan-etil asetat (4:1 25 mL, 3:1 20 mL, 2:1 15 

mL, 1:1 20 mL ve 1:2 30 mL), etil asetat (30 mL) etil asetat-metanol (20:1 21 mL, 20:2 22 

mL, 20:3 23 mL, 20:4 24 mL, 10:3 13 mL, 10:6 16 mL, 10:8 18 mL, 1:1 30 mL, 1:2 30 

mL), metanol (20 mL) kullanıldı. İTK ile kontrol edilerek 10-13. fraksiyonlar alındı. 
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Miktar (g)                           : 0.20 

Verim (%)                             : 44 

Rf                                            : 0.17 (metanol) 

Erime noktası (o C)               : 57-60 
1H NMR Spektrumu             : Ek Şekil 100 
13C NMR Spektrumu            : Ek Şekil 101 

APT Spektrumu                           : Ek Şekil 102 

LC-MS/MS Spektrumu : Ek Şekil 103 

FT-IR Spektrumu : Ek Şekil 104 

 

20 Nolu Bileşiğin Sentezi:  

Düz dipli bir reaksiyon balonu içerisine 30 mL asetonitril ve 0.660 g (3 mmol) 1-

bromodekan konuldu. Üzerlerine 5 nolu bileşikten 0.245 g (1 mmol) konularak geri 

soğutucu altında yaklaşık 36 saat ısıtıldı. Reaksiyon İTK ile kontrol edilerek sonlandırıldı. 

Asetonitril evaparatör ile uzaklaştırılarak kalan karışım KK ile saflaştırıldı. KK’ da çözücü 

sistemi olarak sırası ile hegzan (30 mL), hegzan-etil asetat (4:1 25 mL, 3:1 20 mL, 2:1 15 

mL, 1:1 20 mL ve 1:2 30 mL), etil asetat (30 mL) etil asetat-metanol (20:1 21 mL, 20:2 22 

mL, 20:3 23 mL, 20:4 24 mL, 10:3 13 mL, 10:6 16 mL, 10:8 18 mL, 1:1 20 mL, 1:2 15 

mL), metanol (10 mL) kullanıldı. İTK ile kontrol edilerek 6-10. fraksiyonlar alındı. 

 

Miktar (g)                           : 0.24 

Verim (%)                             : 52 

Rf                                            : 0.2 (metanol) 

Erime noktası (o C)               : 113-115 
1H NMR Spektrumu             : Ek Şekil 105  
13C NMR Spektrumu            : Ek Şekil 106 

APT Spektrumu                           : Ek Şekil 107 

COSY Spektrumu : Ek Şekil 108 

LC-MS/MS Spektrumu : Ek Şekil 109 

FT-IR Spektrumu : Ek Şekil 110 

 

 

 

  



 43

21 Nolu Bileşiğin Sentezi:  

Düz dipli bir reaksiyon balonu içerisine 30 mL asetonitril ve 0.667 g (3 mmol) 1-

bromodekan konuldu. Üzerlerine 6 nolu bileşikten 0.234 g (1 mmol) konularak geri 

soğutucu altında yaklaşık 36 saat ısıtıldı. Reaksiyon İTK ile kontrol edilerek sonlandırıldı. 

Asetonitril evaparatör ile uzaklaştırılarak kalan karışım KK ile saflaştırıldı. KK’ da çözücü 

sistemi olarak sırası ile hegzan (30 mL), hegzan-etil asetat (4:1 25 mL, 3:1 20 mL, 2:1 15 

mL, 1:1 20 mL ve 1:2 30 mL), etil asetat (30 mL) etil asetat-metanol (20:1 21 mL, 20:2 22 

mL, 20:3 23 mL, 20:4 24 mL, 10:3 13 mL, 10:6 16 mL, 10:8 18 mL, 1:1 20 mL, 1:2 15 

mL), metanol (10 mL) kullanıldı. İTK ile kontrol edilerek 2-6. fraksiyonlar alındı. 

 

Miktar (g)                           : 0.23 

Verim (%)                             : 50 

Rf                                            : 0.2 (metanol) 

Erime noktası (o C)               : Yağımsı 
1H NMR Spektrumu             : Ek Şekil 111 
13C NMR Spektrumu            : Ek Şekil 112 

APT Spektrumu                           : Ek Şekil 113 

COSY Spektrumu : Ek Şekil 114 

LC-MS/MS Spektrumu : Ek Şekil 115 

FT-IR Spektrumu : Ek Şekil 116 

 

22 Nolu Bileşiğin Sentezi:  

Düz dipli bir reaksiyon balonu içerisine 30 mL asetonitril ve 0.743 g (3 mmol) 1-

bromododekan konuldu. Üzerlerine 1 nolu bileşikten 0.237 g (1 mmol) konularak geri 

soğutucu altında yaklaşık 36 saat ısıtıldı. Reaksiyon İTK ile kontrol edilerek sonlandırıldı. 

Asetonitril evaparatör ile uzaklaştırılarak kalan karışım KK ile saflaştırıldı. KK’ da çözücü 

sistemi olarak sırası ile hegzan (20 mL), hegzan-etil asetat (4:1 25 mL, 3:1 20 mL, 2:1 15 

mL, 1:1 20 mL ve 1:2 30 mL), etil asetat (30 mL) etil asetat-metanol (20:1 21 mL, 20:2 22 

mL, 20:3 23 mL, 20:4 24 mL, 10:3 13 mL, 10:6 16 mL, 10:8 18 mL, 1:1 20 mL, 1:2 15 

mL), metanol (10 mL) kullanıldı. İTK ile kontrol edilerek 5-8. fraksiyonlar alındı.  
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Miktar (g)                           : 0.37 

Verim (%)                             : 76   

Rf                                            : 0.1 (metanol) 

Erime noktası (o C)               : 170-172 
1H NMR Spektrumu             : Ek Şekil 117 
13C NMR Spektrumu            : Ek Şekil 118 

APT Spektrumu                           : Ek Şekil 119 

COSY Spektrumu : Ek Şekil 120 

LC-MS/MS Spektrumu : Ek Şekil 121 

FT-IR Spektrumu : Ek Şekil 122 

 

23 Nolu Bileşiğin Sentezi:  

Düz dipli bir reaksiyon balonu içerisine 30 mL asetonitril ve 0.754 g (3 mmol) 1-

bromododekan konuldu. Üzerlerine 2 nolu bileşikten 0.242 g (1 mmol) konularak geri 

soğutucu altında yaklaşık 36 saat ısıtıldı. Reaksiyon İTK ile kontrol edilerek sonlandırıldı. 

Asetonitril evaparatör ile uzaklaştırılarak kalan karışım KK ile saflaştırıldı. KK’ da çözücü 

sistemi olarak sırası ile hegzan (30 mL), hegzan-etil asetat (4:1 25 mL, 3:1 20 mL, 2:1 15 

mL, 1:1 20 mL ve 1:2 30 mL), etil asetat (30 mL) etil asetat-metanol (20:1 21 mL, 20:2 22 

mL, 20:3 23 mL, 20:4 24 mL, 10:3 13 mL, 10:6 16 mL, 10:8 18 mL, 1:1 20 mL, 1:2 15 

mL), metanol (10 mL) kullanıldı. İTK ile kontrol edilerek 3-7. fraksiyonlar alındı. 

 

Miktar (g)                           : 0.41 

Verim (%)                             : 84 

Rf                                            : 0.2 (metanol) 

Erime noktası (o C)               : 128-131 
1H NMR Spektrumu             : Ek Şekil 123  
13C NMR Spektrumu            : Ek Şekil 124 

APT Spektrumu                           : Ek Şekil 125 

COSY Spektrumu : Ek Şekil 126 

LC-MS/MS Spektrumu : Ek Şekil 127 

FT-IR Spektrumu : Ek Şekil 128 
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24 Nolu Bileşiğin Sentezi:  

Düz dipli bir reaksiyon balonu içerisine 30 mL asetonitril ve 0.759 g (3 mmol) 1-

bromododekan konuldu. Üzerlerine 3 nolu bileşikten 0.228 g (1 mmol) konularak geri 

soğutucu altında yaklaşık 36 saat ısıtıldı. Reaksiyon İTK ile kontrol edilerek sonlandırıldı. 

Asetonitril evaparatör ile uzaklaştırılarak kalan karışım KK ile saflaştırıldı. KK’ da çözücü 

sistemi olarak sırası ile hegzan (30 mL), hegzan-etil asetat (4:1 25 mL, 3:1 20 mL, 2:1 15 

mL, 1:1 20 mL ve 1:2 30 mL), etil asetat (30 mL) etil asetat-metanol (20:1 21 mL, 20:2 22 

mL, 20:3 23 mL, 20:4 24 mL, 10:3 13 mL, 10:6 16 mL, 10:8 18 mL, 1:1 20 mL, 1:2 15 

mL), metanol (10 mL) kullanıldı. İTK ile kontrol edilerek 6-10. fraksiyonlar alındı. 

 

Miktar (g)                           : 0.37 

Verim (%)                             : 76 

Rf                                            : 0.18 (metanol) 

Erime noktası (o C)               : 115-118 
1H NMR Spektrumu             : Ek Şekil 129  
13C NMR Spektrumu            : Ek Şekil 130 

APT Spektrumu                           : Ek Şekil 131 

COSY Spektrumu : Ek Şekil 132 

LC-MS/MS Spektrumu : Ek Şekil 133 

FT-IR Spektrumu : Ek Şekil 134 

 

25 Nolu Bileşiğin Sentezi:  

Düz dipli bir reaksiyon balonu içerisine 30 mL asetonitril ve 0.756 g (3 mmol) 1-

bromododekan konuldu. Üzerlerine 4 nolu bileşikten 0.240 g (1 mmol) konularak geri 

soğutucu altında yaklaşık 36 saat ısıtıldı. Reaksiyon İTK ile kontrol edilerek sonlandırıldı. 

Asetonitril evaparatör ile uzaklaştırılarak kalan karışım KK ile saflaştırıldı. KK’ da çözücü 

sistemi olarak sırası ile hegzan (30 mL), hegzan-etil asetat (4:1 25 mL, 3:1 20 mL, 2:1 15 

mL, 1:1 20 mL ve 1:2 30 mL), etil asetat (30 mL) etil asetat-metanol (20:1 21 mL, 20:2 22 

mL, 20:3 23 mL, 20:4 24 mL, 10:3 13 mL, 10:6 16 mL, 10:8 18 mL, 1:1 20 mL, 1:2 15 

mL), metanol (10 mL) kullanıldı. İTK ile kontrol edilerek 4-8. fraksiyonlar alındı. 
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Miktar (g)                           : 0.21 

Verim (%)                             : 43 

Rf                                            : 0.21 (metanol) 

Erime noktası (o C)               : 61-64 
1H NMR Spektrumu             : Ek Şekil 135  
13C NMR Spektrumu            : Ek Şekil 136 

APT Spektrumu                           : Ek Şekil 137 

COSY Spektrumu : Ek Şekil 138 

LC-MS/MS Spektrumu : Ek Şekil 139 

FT-IR Spektrumu : Ek Şekil 140 

 

26 Nolu Bileşiğin Sentezi:  

Düz dipli bir reaksiyon balonu içerisine 30 mL asetonitril ve 0.748 g (3 mmol) 1-

bromododekan konuldu. Üzerlerine 5 nolu bileşikten 0.237 g (1 mmol) konularak geri 

soğutucu altında yaklaşık 36 saat ısıtıldı. Reaksiyon İTK ile kontrol edilerek sonlandırıldı. 

Asetonitril evaparatör ile uzaklaştırılarak kalan karışım KK ile saflaştırıldı. KK’ da çözücü 

sistemi olarak sırası ile hegzan (30 mL), hegzan-etil asetat (4:1 25 mL, 3:1 20 mL, 2:1 15 

mL, 1:1 20 mL ve 1:2 30 mL), etil asetat (30 mL) etil asetat-metanol (20:1 21 mL, 20:2 22 

mL, 20:3 23 mL, 20:4 24 mL, 10:3 13 mL, 10:6 16 mL, 10:8 18 mL, 1:1 20 mL, 1:2 15 

mL), metanol (10 mL) kullanıldı. İTK ile kontrol edilerek 3-8. fraksiyonlar alındı. 

 

Miktar (g)                           : 0.21 

Verim (%)                             : 43 

Rf                                            : 0.21 (metanol) 

Erime noktası (o C)               : 106-108 
1H NMR Spektrumu             : Ek Şekil 141  
13C NMR Spektrumu            : Ek Şekil 142 

APT Spektrumu                           : Ek Şekil 143 

COSY Spektrumu : Ek Şekil 144 

LC-MS/MS Spektrumu : Ek Şekil 145 

FT-IR Spektrumu : Ek Şekil 146 
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27 Nolu Bileşiğin Sentezi:  

Düz dipli bir reaksiyon balonu içerisine 30 mL asetonitril ve 0.743 g (3 mmol) 1-

bromododekan konuldu. Üzerlerine 6 nolu bileşikten 0.236 g (1 mmol) konularak geri 

soğutucu altında yaklaşık 36 saat ısıtıldı. Reaksiyon İTK ile kontrol edilerek sonlandırıldı. 

Asetonitril evaparatör ile uzaklaştırılarak kalan karışım KK ile saflaştırıldı. KK’ da çözücü 

sistemi olarak sırası ile hegzan (30 mL), hegzan-etil asetat (4:1 25 mL, 3:1 20 mL, 2:1 15 

mL, 1:1 20 mL ve 1:2 30 mL), etil asetat (30 mL) etil asetat-metanol (20:1 21 mL, 20:2 22 

mL, 20:3 23 mL, 20:4 24 mL, 10:3 13 mL, 10:6 16 mL, 10:8 18 mL, 1:1 20 mL, 1:2 15 

mL), metanol (10 mL) kullanıldı. İTK ile kontrol edilerek 4-7. fraksiyonlar alındı. 

 

Miktar (g)                           : 0.24 

Verim (%)                             : 49 

Rf                                            : 0.17 (metanol) 

Erime noktası (o C)               : Yağımsı 
1H NMR Spektrumu             : Ek Şekil 147 
13C NMR Spektrumu            : Ek Şekil 148 

APT Spektrumu                           : Ek Şekil 149 

COSY Spektrumu : Ek Şekil 150 

LC-MS/MS Spektrumu : Ek Şekil 151 

FT-IR Spektrumu : Ek Şekil 152 

 

2.3.3. 28-39 Nolu Bileşiklerin Sentezlenmesi 

 

 28-39 Nolu bileşiklerin sentezlenmesinde başlangıç bileşikleri olarak 1-7 nolu 

bileşikler kullanılmıştır. Asetonitril-kloroform (1:1) çözücü ortamında, 400 Watt yüksek 

basınçlı civa lambası kullanılarak bileşiklerin fotokimyasal dimerleşme reaksiyonları 

gerçekleştirilmiştir (Şekil 10). 8-9 Nolu bileşikler ise aynı şartlarda fotokimyasal 

dimerleşme reaksiyonu vermemiştir. Farklı çözücüler denenmesine ve reaksiyon süresinin 

uzatılmasına rağmen ürün elde edilememiştir.   
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Şekil 10. 28-39 Nolu bileşiklere ait genel reaksiyon denklemi 

 
28 ve 29 Nolu bileşiklerin sentezi: 

1 Nolu bileşikten 0.215g (0.8 mmol) tartılarak geri soğutucu bağlanmış bir 

reaksiyon balonu içine konuldu. Üzerine asetonitril-kloroform (1:1) ilave edildi. Magnetik 

karıştırıcı yardımıyla karıştırılarak 400 W yüksek basınçlı civa lambası altında 36 saat süre 

ile reaksiyona sokuldu ve reaksiyon ilerleyişi İTK ile kontrol edilerek sonlandırıldı. 

Çözücü evaparatör ile uzaklaştırılarak kalan karışıma PİTK (preparatif ince tabaka 

kromatografisi) yöntemi uygulandı. Gerekli bantlar kazınarak 28 ve 29 nolu bileşikler elde 

edildi. 

 

28 Nolu bileşik verileri 

 
Miktar (g)                           : 0.0265 

Verim (%)                             : 13 

Rf                                            : 0.21 (etil asetat) 

Erime noktası (o C)               : 67-70 
1H NMR Spektrumu             : Ek Şekil 153 
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13C NMR Spektrumu            : Ek Şekil 154 

APT Spektrumu                           : Ek Şekil 155 

COSY Spektrumu : Ek Şekil 156 

LC-MS/MS Spektrumu : Ek Şekil 157 

FT-IR Spektrumu : Ek Şekil 158 

 

29 Nolu bileşik verileri 

 

Miktar (g)                           : 0.0276 

Verim (%)                             : 14 

Rf                                            : 0.36 (etil asetat) 

Erime noktası (o C)               : 105-109 
1H NMR Spektrumu             : Ek Şekil 159 
13C NMR Spektrumu            : Ek Şekil 160 

APT Spektrumu                           : Ek Şekil 161 

COSY Spektrumu : Ek Şekil 162 

LC-MS/MS Spektrumu : Ek Şekil 163 

FT-IR Spektrumu : Ek Şekil 164 

 

30 Nolu bileşiğin sentezi: 

2 Nolu bileşikten 0.208g (0.8 mmol) tartılarak geri soğutucu bağlanmış bir 

reaksiyon balonu içine konuldu. Üzerine asetonitril-kloroform (1:1) ilave edildi. Magnetik 

karıştırıcı yardımıyla karıştırılarak 400 W yüksek basınçlı civa lambası altında 36 saat süre 

ile reaksiyona sokuldu ve reaksiyon ilerleyişi İTK ile kontrol edilerek sonlandırıldı. 

Çözücü evaparatör ile uzaklaştırılarak kalan karışıma PİTK yöntemi uygulandı. Gerekli 

bantlar kazınarak 30 nolu bileşik elde edildi. 

 

30 Nolu bileşik verileri 

 

Miktar (g)                           : 0.045g 

Verim (%)                             : 23 

Rf                                            : 0.48 (etil asetat) 

Erime noktası (o C)               : Yağımsı 
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1H NMR Spektrumu             : Ek Şekil 165 

APT Spektrumu                           : Ek Şekil 166 

COSY Spektrumu : Ek Şekil 167 

LC-MS/MS Spektrumu : Ek Şekil 168 

FT-IR Spektrumu : Ek Şekil 169 

 

 31 ve 32 Nolu bileşiklerin sentezi: 

3 Nolu bileşikten 0.212g (0.8 mmol) tartılarak geri soğutucu bağlanmış bir 

reaksiyon balonu içine konuldu. Üzerine asetonitril-kloroform (1:1) ilave edildi. Magnetik 

karıştırıcı yardımıyla karıştırılarak 400 W yüksek basınçlı civa lambası altında 36 saat süre 

ile reaksiyona sokuldu ve reaksiyon ilerleyişi İTK ile kontrol edilerek sonlandırıldı. 

Çözücü evaparatör ile uzaklaştırılarak kalan karışıma PİTK yöntemi uygulandı. Gerekli 

bantlar kazınarak 31 ve 32 nolu bileşikler elde edildi. 

 

31 Nolu bileşik verileri 

 
Miktar (g)                           : 0.0719 

Verim (%)                             : 36 

Rf                                            : 0.55 (etil asetat) 

Erime noktası (o C)               : Yağımsı 
1H NMR Spektrumu             : Ek Şekil 170 

APT Spektrumu                           : Ek Şekil 171 

COSY Spektrumu : Ek Şekil 172 

LC-MS/MS Spektrumu : Ek Şekil 173 

FT-IR Spektrumu : Ek Şekil 174 

 

32 Nolu bileşik verileri 

 

Miktar (g)                           : 0.0326 

Verim (%)                             : 16 

Rf                                            : 0.32 (etil asetat) 

Erime noktası (o C)               : Yağımsı 
1H NMR Spektrumu             : Ek Şekil 175 

APT Spektrumu                           : Ek Şekil 176 
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COSY Spektrumu : Ek Şekil 177 

LC-MS/MS Spektrumu : Ek Şekil 178 

FT-IR Spektrumu : Ek Şekil 179 

 

 33 ve 34 Nolu bileşiklerin sentezi:  

4 Nolu bileşikten 0.217g (0.8 mmol) tartılarak geri soğutucu bağlanmış bir 

reaksiyon balonu içine konuldu. Üzerine asetonitril-kloroform (1:1) ilave edildi. Magnetik 

karıştırıcı yardımıyla karıştırılarak 400 W yüksek basınçlı civa lambası altında 36 saat süre 

ile reaksiyona sokuldu ve reaksiyon ilerleyişi İTK ile kontrol edilerek sonlandırıldı. 

Çözücü evaparatör ile uzaklaştırılarak kalan karışıma PİTK yöntemi uygulandı. Gerekli 

bantlar kazınarak 33 ve 34 nolu bileşikler elde edildi. 

 

33 Nolu bileşik verileri 

 

Miktar (g)                           : 0.0132 

Verim (%)                             : 7 

Rf                                            : 0.36 (etil asetat) 

Erime noktası (o C)               : 72-75 
1H NMR Spektrumu             : Ek Şekil 180 
13C NMR Spektrumu            : Ek Şekil 181 

APT Spektrumu                           : Ek Şekil 182 

COSY Spektrumu : Ek Şekil 183 

LC-MS/MS Spektrumu : Ek Şekil 184 

FT-IR Spektrumu : Ek Şekil 185 

 

34 Nolu bileşik verileri 

 

Miktar (g)                           : 0.0285 

Verim (%)                             : 14 

Rf                                            : 0.17 (etil asetat) 

Erime noktası (o C)               : 78-82 
1H NMR Spektrumu             : Ek Şekil 186 
13C NMR Spektrumu            : Ek Şekil 187 
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APT Spektrumu                           : Ek Şekil 188 

COSY Spektrumu : Ek Şekil 189 

LC-MS/MS Spektrumu : Ek Şekil 190 

FT-IR Spektrumu : Ek Şekil 191 

 

 35 Nolu bileşiğin sentezi:  

5 Nolu bileşikten 0.215g (0.8 mmol) tartılarak geri soğutucu bağlanmış bir 

reaksiyon balonu içine konuldu. Üzerine asetonitril-kloroform (1:1) ilave edildi. Magnetik 

karıştırıcı yardımıyla karıştırılarak 400 W yüksek basınçlı civa lambası altında 36 saat süre 

ile reaksiyona sokuldu ve reaksiyon ilerleyişi İTK ile kontrol edilerek sonlandırıldı. 

Çözücü evaparatör ile uzaklaştırılarak kalan karışıma PİTK yöntemi uygulandı. Gerekli 

bantlar kazınarak 35 nolu bileşik elde edildi. 

 

35 Nolu bileşik verileri 

 

Miktar (g)                           : 0.0765 

Verim (%)                             : 38 

Rf                                            : 0.50 (etil asetat) 

Erime noktası (o C)               : 65-70 
1H NMR Spektrumu             : Ek Şekil 192 

APT Spektrumu                           : Ek Şekil 193 

COSY Spektrumu : Ek Şekil 194 

LC-MS/MS Spektrumu : Ek Şekil 195 

FT-IR Spektrumu : Ek Şekil 196 

 

 36, 37 ve 38 Nolu bileşiklerin sentezi:  

6 Nolu bileşikten 0.203g (0.8 mmol) tartılarak geri soğutucu bağlanmış bir 

reaksiyon balonu içine konuldu. Üzerine asetonitril-kloroform (1:1) ilave edildi. Magnetik 

karıştırıcı yardımıyla karıştırılarak 400 W yüksek basınçlı civa lambası altında 36 saat süre 

ile reaksiyona sokuldu ve reaksiyon ilerleyişi İTK ile kontrol edilerek sonlandırıldı. 

Çözücü evaparatör ile uzaklaştırılarak kalan karışıma PİTK  yöntemi uygulandı. Gerekli 

bantlar kazınarak 36, 37 ve 38 nolu bileşikler elde edildi. 
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36 Nolu bileşik verileri 

 

Miktar (g)                           : 0.0692 

Verim (%)                             : 35 

Rf                                            : 0.41 (etil asetat) 

Erime noktası (o C)               : Yağımsı 
1H NMR Spektrumu             : Ek Şekil 197 

APT Spektrumu                           : Ek Şekil 198 

COSY Spektrumu : Ek Şekil 199 

LC-MS/MS Spektrumu : Ek Şekil 200 

FT-IR Spektrumu : Ek Şekil 201 

 

37 Nolu bileşik verileri 

 

Miktar (g)                           : 0.0137 

Verim (%)                             : 7 

Rf                                            : 0.61 (etil asetat) 

Erime noktası (o C)               : 79-84 
1H NMR Spektrumu             : Ek Şekil 202 

APT Spektrumu                           : Ek Şekil 203 

COSY Spektrumu : Ek Şekil 204 

LC-MS/MS Spektrumu : Ek Şekil 205 

FT-IR Spektrumu : Ek Şekil 206 

 

38 Nolu bileşik verileri  

 

Miktar (g)                           : 0.0251 

Verim (%)                             : 13 

Rf                                            : 0.41 (etil asetat) 

Erime noktası (o C)               : 89-93 
1H NMR Spektrumu             : Ek Şekil 207 

APT Spektrumu                           : Ek Şekil 208 

COSY Spektrumu : Ek Şekil 209 
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LC-MS/MS Spektrumu : Ek Şekil 210 

FT-IR Spektrumu : Ek Şekil 211 

 

 39 Nolu bileşiğin sentezi: 

7 Nolu bileşikten 0.203g (0.8 mmol) tartılarak geri soğutucu bağlanmış bir 

reaksiyon balonu içine konuldu. Üzerine asetonitril-kloroform (1:1) ilave edildi. Magnetik 

karıştırıcı yardımıyla karıştırılarak 400 W yüksek basınçlı civa lambası altında 36 saat süre 

ile reaksiyona sokuldu ve reaksiyon ilerleyişi İTK ile kontrol edilerek sonlandırıldı. 

Çözücü evaparatör ile uzaklaştırılarak kalan karışıma KK yöntemi uygulandı KK’ da 

çözücü sistemi olarak sırası ile hegzan (30 mL), hegzan-dietileter (4:1 25 mL, 3:1 20 mL, 

2:1 15 mL, 1:1 20 mL ve 1:2 30 mL), dietileter (100 mL), dietil eter-metanol (8:1 20 mL, 

4:1 20 mL, 1:1 20 mL) ve metanol (10 mL) kullanıldı. İTK ile kontrol edilerek 7-14 nolu 

fraksiyonlar alındı.  

 

39 Nolu bileşik verileri 

 

Miktar (g)                           : 0.0403 

Verim (%)                             : 20 

Rf                                            : 0.16 (etil asetat) 

Erime noktası (o C)               : 141-145 
1H NMR Spektrumu             : Ek Şekil 212 
13C NMR Spektrumu            : Ek Şekil 213 

APT Spektrumu                           : Ek Şekil 214 

COSY Spektrumu : Ek Şekil 215 

LC-MS/MS Spektrumu : Ek Şekil 216 

FT-IR Spektrumu : Ek Şekil 217 

 

 

 

 

 

  



 55

2.4. Antimikrobiyal Aktivitelerin Belirlenmesi  

 

Bu çalışmada sentezlenen 39 adet bileşiğe ait antimikrobiyal aktivite tayini MİK 

(minimum inhibisyon konsantrasyonu) yöntemi kullanılarak, sekiz adet mikroorganizmaya 

karşı tespit edilmeye çalışılmıştır. Çalışmada kullanılan mikroorganizmalar Refik Saydam 

Hıfzıssıhha Enstitüsü (Ankara)’ dan temin edilmiştir. Bu mikrorganizmalar; Escherichia 

coli (Ec) ATCC 25922, Yersinia pseudotuberculosis (Yp) ATCC 911, Enterobacter 

aerogenes (En) ATCC 13048, Pseudomonas aeruginosa (Pa) ATCC 27853, 

Staphylococcus aureus (Sa) ATCC 25923, Enterococcus faecalis (Ef) ATCC 29212, 

Bacillus cereus (Bc) 702 Roma ve Candida albicans (Ct) ATCC 601932 dir. Standart 

antibakteriyel ve antifungal ilaçlar olarak sırasıyla Ampicillin (Amp.) ve Fluconazole 

(Flu.) kullanılmıştır. Stok çözeltilerin hazırlanmasında çözücü olarak DMSO (dimetil 

sülfoksit) kullanılmış ve çözücü kontrolleri de aynı çözücü kullanılarak gerçekleştirilmiştir. 

Bileşiklerin antimikrobiyal özellikleri kantitatif olarak Mueller Hinton besiyeri 

ortamında mikro-seyreltme yöntemi ile test edilmiştir. Bileşiklerin MİK değerlerinin 

saptanmasında ayrıca çift seyreltme metodu kullanılmıştır [138, 139]. Antibakteriyal ve 

antifungal aktivite tayinlerinde besiyerleri olarak sırasıyla, pH 7.3 olan Mueller-Hinton 

(MH) (Difco, Detroit, MI) ve pH 7.0 olan tamponlanmış Yeast Nitrogen Base (Difco, 

Detroit, MI) kullanılmıştır. Testlerin gerçekleştirildiği plakalar 35 oC’ de 18-24 saat inkübe 

edilerek mikroorganizmaların gelişimleri incelenmiştir. Mikroorganizmaların gelişme 

göstermedikleri en küçük konsantrasyon değerleri MiK değerleri olarak kabul edilmiştir.  

 

2.5. Antioksidan Aktivitelerin Belirlenmesi 

 

Bu çalışmada sentezlenen bileşiklerden yirmi yedi tanesinin antioksidan aktiviteleri, 

DPPH (2,2-difenil-1-pikrilhidrazil) yöntemi kullanılarak tespit edilmeye çalışılmış ve 

sonuçlar IC50 değerleri olarak verilmiştir [142]. Ortamdaki mevcut radikalin ya da oksidan 

bileşiğin konsantrasyonunu yarıya düşüren numune konsantrasyonuna IC50 değeri 

denilmektedir. IC50 değeri ne kadar düşükse antioksidan aktivite o kadar fazladır. IC50 

değerinin bulunması için farklı konsantrasyonlarda çalışmak gereklidir. Numunenin yeterli 

miktarda farklı konsantrasyonları hazırlanıp absorbans ölçümleri yapılır ve absorbanslar 
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konsantrasyona karşı grafiğe geçirilir. Maksimum absorbansın yarısına karşılık gelen 

konsantrasyon miktarı IC50 değerini verir. 

Bu tayinde bileşiklerin belirli konsantrasyonlardaki çözeltileri metanol içinde 

hazırlanmıştır.  DPPH radikalinin (Şekil 11) ise 50 μM’lık metanolik çözeltisi 

kullanılmıştır. Hazırlanan bileşik çözeltileri içine eşit hacimde DPPH çözeltisi ilave edilip 

karıştırıldıktan sonra numuneler oda sıcaklığında 50 dakika süre ile inkübasyona 

bırakılmıştır. Daha sonra DPPH’ ın maksimum absorbans verdiği 517 nm’de absorbanslar 

okunmuştur. Bulunan absorbanslar ve karşılık gelen konsantrasyonlar grafiğe geçirilerek 

IC50 değerleri mg/mL cinsinden hesaplanmıştır. Kontrol çözeltisi olarak DPPH ve metanol 

çözeltileri kullanılmıştır. Elde edilen sonuçlar Torolox®  ve C vitamini ile de 

karşılaştırılmıştır. 
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Şekil 11. DPPH (2,2-difenil-1-pikrilhidrazil) radikalinin formülü 

 
 

 

2.6. Teorik Hesaplamalar 

 

Başlangıç bileşikleri olan 1-9 nolu bileşiklerin dimerleşme reaksiyonlarına açıklık 

getirilebilmesi amacı ile bu bileşiklere ait teorik hesaplamalar yapılmıştır. Böylece girişim 

yapacak orbitallerin enerjileri incelenerek reaksiyonun gerçekleşip gerçekleşmeyeceği ve 

gerçekleşebiliyorsa hangi orbitaller üzerinden girişim olabileceği belirlenmeye 

çalışılmıştır. Bu hesaplamalar Hyperchem 7.5 programı üzerinden PM3 yarı-denel metodu 

kullanılarak gerçekleştirilmiştir [143-147]. 

 

 

 

 



 

3. BULGULAR 
  

Yapılan çalışmalar sonucunda kalkon bileşiklerine anolog olarak dokuz tane metoksi 

substitue azakalkon bileşiği (1-9) Claisen–Schmidt kondenzasyonu yöntemi ile 

sentezlenmiştir. Bu bileşikler kullanılarak, 6 adet N-oktil, 6 adet N-dekil ve 6 adet N-

dodekil olmak üzere toplam onsekiz tane N-alkil bromür türevi bileşik (10-27) ve oniki 

adet fotokimyasal dimer ürünü bileşiğin (28-39) sentezi gerçekleştirilmiştir. Bileşiklere ait 

formüller ve adlandırmaları aşağıda verilmiştir. 
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(2E)-1-(4-metoksifenil)-3-piridin- 
4-ilprop-2-en-1-on 

(1) 

(2E)-1-(3-metoksifenil)-3-piridin- 
4-ilprop-2-en-1-on  
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(2E)-1-(2-metoksifenil)-3-piridin- 

4-ilprop-2-en-1-on  
(3) 

(2E)-1-(4-metoksifenil)-3-piridin- 
3-ilprop-2-en-1-on   
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O

N

CH3O

 
O

N

OCH3  

(2E)-1-(3-metoksifenil)-3-piridin- 
3-ilprop-2-en-1-on  

(5) 

(2E)-1-(2-metoksifenil)-3-piridin- 
3-ilprop-2-en-1-on  

(6) 
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(2E)-1-(4-metoksifenil)-3-piridin- 
2-ilprop-2-en-1-on  

(7) 

(2E)-1-(3-metoksifenil)-3-piridin- 
2-ilprop-2-en-1-on  

(8) 
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(2E)-1-(2-metoksifenil)-3-piridin- 

2-ilprop-2-en-1-on  
(9) 

(2E)-1-(4-metoksifenil)-3-(N-oktil-4-
piridinyum bromür)-2-propen-1-on  

(10) 
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O

N (CH2)7CH3

CH3O

Br

 
O

N (CH2)7CH3

OCH3

Br

 

(2E)-1-(3-metoksifenil)-3-(N-oktil-4-
piridinyum bromür)-2-propen-1-on  

(11) 

(2E)-1-(2-metoksifenil)-3-(N-oktil-4-
piridinyum bromür)-2-propen-1-on  

(12) 
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(2E)-1-(4-metoksifenil)-3-(N-oktil-3-
piridinyum bromür)-2-propen-1-on  

(13) 

(2E)-1-(3-metoksifenil)-3-(N-oktil-3-
piridinyum bromür)-2-propen-1-on  

(14) 
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(CH2)9CH3
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(2E)-1-(2-metoksifenil)-3-(N-oktil-3-
piridinyum bromür)-2-propen-1-on  

(15) 

(2E)-1-(4-metoksifenil)-3-(N-dekil-4-
piridinyum bromür)-2-propen-1-on  

(16) 
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O

N (CH2)9CH3

CH3O

Br

 
O

N (CH2)9CH3

OCH3

Br

 

(2E)-1-(3-metoksifenil)-3-(N-dekil-4-
piridinyum bromür)-2-propen-1-on  

(17) 

(2E)-1-(2-metoksifenil)-3-(N-dekil-4-
piridinyum bromür)-2-propen-1-on  

(18) 
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N (CH2)9CH3

CH3O

Br

 

(2E)-1-(4-metoksifenil)-3-(N-dekil-3-
piridinyum bromür)-2-propen-1-on  

(19) 

(2E)-1-(3-metoksifenil)-3-(N-dekil-3-
piridinyum bromür)-2-propen-1-on  

(20) 
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(2E)-1-(2-metoksifenil)-3-(N-dekil-3-
piridinyum bromür)-2-propen-1-on  

(21) 

(2E)-1-(4-metoksifenil)-3-(N-dodekil-4-
piridinyum bromür)-2-propen-1-on  

(22) 
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O

N (CH2)11CH3

CH3O

Br

 
O

N (CH2)11CH3

OCH3

Br

 

(2E)-1-(3-metoksifenil)-3-(N-dodekil-4-
piridinyum bromür)-2-propen-1-on  

(23) 

(2E)-1-(2-metoksifenil)-3-(N-dodekil-4-
piridinyum bromür)-2-propen-1-on  

(24) 
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Br

(2E)-1-(4-metoksifenil)-3-(N-dodekil-3-
piridinyum bromür)-2-propen-1-on  

 (25) 

(2E)-1-(3-metoksifenil)-3-(N-dodekil-3-
piridinyum bromür)-2-propen-1-on  

(26) 
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(2E)-1-(2-metoksifenil)-3-(N-dodekil-3-
piridinyum bromür)-2-propen-1-on  

(27) 

(1β,2α)-di-(4-metoksibenzoil)- 
(3β,4α)-di-(4-piridil) siklobütan 

(28) 
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(1β,2β)-di-(4-metoksibenzoil)- 
(3α,4α)-di-(4-piridil) siklobütan 

(29)  

(1β,2α)-di-(3-metoksibenzoil)- 
(3β,4α)-di-(4-piridil) siklobütan 

(30)  
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(1β,2α)-di-(2-metoksibenzoil)- 
(3β,4α)-di-(4-piridil) siklobütan 

(31)  

(1β,3β)-di-(2-metoksibenzoil)- 
(2α,4α)-di-(4-piridil) siklobütan 

(32)  
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(1β,2α)-di-(4-metoksibenzoil)- 
(3β,4α)-di-(3-piridil) siklobütan 

(33)  

(1β,2β)-di-(4-metoksibenzoil)- 
(3α,4α)-di-(3-piridil) siklobütan 

(34)  
 

 

 

  

  



 63

N

O O

N

CH3O O 3CH

 N

O O

N

OCH3 CH3O

 

(1β,2α)-di-(3-metoksibenzoil)- 
(3β,4α)-di-(3-piridil) siklobütan 

(35)  

(1β,2α)-di-(2-metoksibenzoil)- 
(3β,4α)-di-(3-piridil) siklobütan 

(36)  
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(1β,3β)-di-(2-metoksibenzoil)- 
(2α,4α)-di-(3-piridil) siklobütan 

(37)  

(1β,2β)-di-(2-metoksibenzoil)- 
(3α,4α)-di-(3-piridil) siklobütan 

(38)  
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(1β,2β)-di-(4-metoksibenzoil)- 
(3α,4α)-di-(2-piridil) siklobütan 

(39)  
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Çalışmada sentezlenmiş olan otuz dokuz adet bileşik ile ilgili yapılan literatür 

araştırması sonucunda 1, 4, 7-9 nolu bileşiklerin bilinen olduğu tespit edilmiştir. 2, 3, 5, 6, 

10-39 nolu bileşiklere ise literatürde rastlanmamıştır [5-11]. 

Sentezlenen bileşikler üzerinde yapılan antimikrobiyal aktivite çalışmalarında MİK 

(minimum ihhibisyon konsantrasyonu) yöntemi kullanılmış olup sonuçlar tartışma 

kısmında bir tablo halinde (Tablo 44) sunulmuş ve değerlendirilmiştir. Ayrıca 1-27 nolu 

bileşikler antioksidan aktiviteleri bakımından da incelenmiş ve sonuçlar yine tartışma 

kısmında bir tablo halinde (Tablo 45) sunulmuş ve değerlendirilmiştir.  

 

 



 

4. TARTIŞMA 

 

4.1. 1-9 Nolu Bileşiklerin Reaksiyon Mekanizması, Deneysel Verileri ve  
       Yapılarının Aydınlatılması 

 

Claisen-Schmidt kondenzasyonu yöntemi kullanılarak elde edilen 1-9 nolu 

bileşiklerinin reaksiyonu, ortamda bulunan baz molekülünün (karbonat iyonu), metoksi 

asetofenon bileşiğindeki α-karbonundan bir proton koparması ile başlar. Oluşan enolat 

anyonunun ortama eklenen piridin karboksi aldehit bileşiğindeki karbonil karbonuna 

saldırması ile bir alkoksit iyonu oluşur. Oluşan iyon ortamda bulunan su molekülünden bir 

proton kopararak nispeten daha kararlı bir ara ürün oluşturur. Daha sonra oluşan ara üründen 

bir su molekülünün ayrılması ile azakalkon bileşiği elde edilir (Şekil 12). 
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Şekil 12. 1-9 nolu bileşiklerin genel reaksiyon mekanizması 
 

Çalışmanın ilk aşamasında sentezlenmiş olan 1-9 nolu bileşiklerden 1, 4, 7-9 nolu 

bileşiklerin yapılan literatür araştırmasında bilinen bileşikler oldukları tespit edilmiştir [5-
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11]. Ancak, mevcut olan çalışmalarda bileşikler ile ilgili ayrıntılı spektroskopik veri 

paylaşımı bulunamamıştır. Sentezlenen 1-9 nolu bileşiklerin temel deneysel verileri ve 

oluşum reaksiyonu Tablo 3’ de özetlenmiştir. 

 
 
Tablo 3. 1-9 Nolu bileşiklere ait temel deneysel veriler 

 

Reaksiyon 

O

O

CH3O
NCH3O

Na2CO3

H2O / EtOH

70 CoN

O

H

 

                                                                                                              1-9 

Kapalı Formül                                                                                                   C15H13NO2 

Bileşik Substituent 
Miktar 

(g) 

Verim 

(%) 

E. n. 

(ºC) 

Rf UV a 

  λnm (log ε) 

1 4-MeO, 4-piridil 2.29 96 121-123 0.47 b 286 (4.4) 316 (4.3) 

2 3-MeO, 4-piridil 1.62 68 79-81 0.56 c 284 (4.4) 340 (3.6) 

3 2-MeO, 4-piridil 1.89 79 71-75 0.41 c 284 (4.2) 328 (3.5) 

4 4-MeO, 3-piridil 1.96 82 93-96 0.37 b 282 (4.0) 314 (4.2) 

5 3-MeO, 3-piridil 1.34 56 82-85 0.52 c 283 (4.3) 302 (4.4) 

6 2-MeO, 3-piridil 1.53 64 60-63 0.46 b 282 (4.3) 302 (4.4) 

7 4-MeO, 2-piridil 1.63 68 49-52 0.63 b 276 (3.5) 318 (3.9) 

8 3-MeO, 2-piridil 1.46 61 65-68 0.67 b 280 (4.1) 308 (4.3) 

9 2- MeO, 2-piridil 1.79 75 70-74 0.72 c 280 (3.7) 304 (3.9) 
 a Spektrumlar alınırken çözücü olarak kloroform kullanıldı. 
 b Hareketli faz olarak dietil eter kullanıldı. 
 c Hareketli faz olarak etil asetat kullanıldı. 
 
 
 Sentezlenmiş olan bileşiklerden 1 ve 4 nolu metoksi substitue azakalkon bileşikleri, 

uygulanan reaksiyon ortamında katı bir çökelek halinde ve oldukça saf bir şekilde elde 

edildi ve içerdikleri çok az miktardaki safsızlıkların giderilmesi için etanolden 

kristallendirildi. Diğer bileşikler ise uygulanan reaksiyon ortamında saf olmadığı belirlenen 

yağımsı bir faz halinde oluştu ve kolon kromatografisi kullanılarak saflaştırıldı. Sentezlenen 

1-9 nolu bileşiklerin yapılarının aydınlatılmasında NMR (1H NMR, APT, COSY),            

LC-MS/MS, UV ve FT-IR spektroskopik verileri ve elementel analiz sonuçları 
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kullanılmıştır. Ayrıca, NMR spektroskopisine ait veriler ACD NMR programı [140] 

kullanılarak desteklenmiştir. Bileşiklere ait spektrumlar Ek Şekil 1-45’ de verilmiştir. 

Sentezlenmiş olan 1-9 nolu bileşiklere ait NMR, IR ve Kütle spektrum verileri ile 

elementel analiz sonuçları literatürde mevcut olan azakalkon bileşiklerinin verileri ile uyum 

içerisinde olup bileşiklerin yapılarını desteklemektedir. 1-9 nolu bileşiklerdeki α,β-

doymamış karbonil grubuna ait çifte bağ yapısının trans olduğu, çifte bağ protonlarının 

etkileşme sabitlerinin sırasıyla 15.6, 16.8, 16.8, 16.0, 15.6, 16.0, 15.6, 15.4, 15.6 Hz olarak 

ölçülmesi ile belirlenmiştir. 

1-9 nolu bileşiklere ait 1H NMR verileri Tablo 4’ de, 13C NMR verileri Tablo 5’ de, 

temel LC-MS/MS verileri Tablo 6’ da, temel FT-IR verileri Tablo 7’ de ve elementel analiz 

sonuçları Tablo 8’ de verilmiştir. Sentezlenmiş olan 1-9 bileşiklerine ait bu veriler, 

literatürdeki benzer kalkon ve azakalkon bileşiklerinin verileri ile uyumludur [5-11, 19, 43-

45, 91-94, 96, 114, 115, 122, 123]. 
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Tablo 4. 1-9 Nolu bileşiklere ait 1H NMR (200 MHz) verileri, CDCl3 
 

O

NCH3O
1 2

3
1'

1''

    1-9 

 

1: 4-MeO, 4-piridil 

2: 3-MeO, 4-piridil 

3: 2-MeO, 4-piridil 

 

 

4: 4-MeO, 3-piridil 

5: 3-MeO, 3-piridil 

6: 2-MeO, 3-piridil 

 

 

7: 4-MeO, 2-piridil 

8: 3-MeO, 2-piridil 

9: 2-MeO, 2-piridil 

 

Bileşikler (δH: ppm, J: Hz) a,b 
H 

1 2 3 4 5 6 7 8 9 

2 
7.6, AB, 

15.6 

7.5, AB, 

16.8 

7.5, AB, 

16.8 

7.7, AB, 

16.0 

7.5, AB, 

15.6 

7.4, AB, 

16.0 

7.7, AB, 

15.6 

7.8, AB, 

15.4 

7.6, AB, 

15.6 

3 
7.7, AB, 

15.6 

7.6, AB, 

16.8 

7.6, AB, 

16.8 

7.6, AB, 

16.0 

7.7, AB, 

15.6 

7.6, AB, 

16.0 

8.1, AB, 

15.6 

8.1, AB, 

15.4 

7.8, AB, 

15.6 

2’ 
8.0,  

d, 8.2 
7.6, s - 

8.0,  

d, 8.6 
7.6, s - 

8.1,  

d, 9.0 
7.6, s - 

3’ 
7.0,  

d, 8.6 
- 

7.0,  

d, 8.2 

6.9,  

d, 8.6 
- 

7.0,  

d, 8.6 

7.0,  

d, 9.0 
- 

7.0,  

d, 8.6 

4’ - 
7.1,  

d, 8.0 

7.5,  

d, 8.2 
- 

7.1,  

d, 8.0 

7.4,  

d, 8.8 
- 

7.1,  

d, 7.8 
7.4, m 

5’ 
7.0,  

d, 8.6 

7.3,  

d, 7.8 

7.0,  

t, 7.4 

6.9,  

d, 8.6 

7.4,  

d, 8.2 

7.0,  

t, 7.4 

7.0,  

d, 9.0 

7.4,  

t, 7.8 

7.0,  

d, 7.6 

6’ 
8.0,  

d, 8.2 

7.6,  

d, 7.8 

7.6,  

d, 7.8 

8.0,  

d, 8.6 

7.5, d, 

8.2 

7.6, d, 

7.4 

8.1, d, 

9.0 

7.7, d, 

6.6 

7.6, d, 

8.0 

2’’ 
7.4, d, 

5.4 

7.4, d, 

5.4 

7.4, d, 

5.8 
8.8, s 8.8, s 8.8, s - - - 

3’’ 
8.6,  

d, 5.0 

8.6,  

d, 5.4 

8.6,  

d, 6.0 
- - - 

8.7,  

d, 4.4 

8. 7,  

d, 4.8 

8.6,  

d, 4.4 

4’’ - - - 
8.6,  

d, 6.6 

8.6,  

d, 5.4 

8.6,  

d, 4.6 

7.3,  

t, 6.6 

7.4,  

d, 6.6 

7.2,  

t, 6.6 

5’’ 
8.6,  

d, 5.0 

8.6,  

d, 5.4 

8.6,  

d, 6.0 

7.3,  

t, 6.8 
7.3, m 7.3, m 

7.7,  

t, 6.6 

7.8,  

t, 5.8 

7.7,  

t, 5.8 

6’’ 
7.4,  

d, 5.4 

7.4,  

d, 5.4 

7.4,  

d, 5.8 

7.9,  

d, 6.2 

7.9,  

d, 6.8 

7.9,  

d, 6.2 

7.4,  

d ,7.8 

7.5,  

d, 7.8 

7.4,  

d ,7.4 

-OCH3 3.9, s 3.8, s 3.9, s 3.8, s 3.8, s 3.9, s 3.9, s 3.9, s 3.9, s 

 a Kimyasal kayma değerleri TMS’ye göredir. 
 b Yorumlamada 1H, 1H -1H COSY spektrumları ve ACD NMR programı kullanılmıştır.   
Tablo 5. 1-9 Nolu bileşiklere ait 13C NMR (50 MHz) verileri, CDCl3 
 



 69

O

NCH3O
1 2

3
1'

1''

 

       1-9 

 

1: 4-MeO, 4-piridil 

2: 3-MeO, 4-piridil 

3: 2-MeO, 4-piridil 

 

 

4: 4-MeO, 3-piridil 

5: 3-MeO, 3-piridil 

6: 2-MeO, 3-piridil 

 

 

7: 4-MeO, 2-piridil 

8: 3-MeO, 2-piridil 

9: 2-MeO, 2-piridil 

 

Bileşikler (δC: ppm) a,b 
C 

1 2 3 4 5 6 7 8 9 

1 187.8 189.2 191.7 187.7 189.3 192.9 188.5 190.1 193.0 

2 125.7 125.8 130.5 123.6 123.6 128.6 125.4 125.4 124.5 

3 140.5 141.3 139.0 139.8 140.7 138.7 141.9 142.7 141.4 

1’ 130.2 138.6 128.2 130.6 138.9 128. 5 130.7 139.1 128.8 

2’ 130.9 112.7 158.3 130.7 112.7 158.1 131.0 112.6 158.1 

3’ 113.9 159.8 111.5 113.8 159.7 111.5 113.8 159.8 111.4 

4’ 163.7 121.0 133.6 163.5 119.5 134.5 163.6 119.8 133.1 

5’ 113.9 129.6 120.7 113.8 129.5 120.7 113.8 129.6 120.5 

6’ 130.9 121.9 130.7 130.7 123.7 130.4 131.0 124.4 130.2 

1’’ 142.1 141.8 142.3 130.4 130.4 130.8 153.2 153.0 153.4 

2’’ 121.9 119.6 121.9 149.7 149.9 149.7 - - - 

3’’ 150.4 150.4 150.3 - - - 150.0 150.1 150.0 

4’’ - - - 150.7 150.9 150.6 125.3 121.4 124.0 

5’’ 150.4 150.4 150.3 123.4 120.9 123.6 136.9 136.9 136.6 

6’’ 121.9 119.6 121.9 134.4 134.4 133.3 124.3 119.8 124.0 

-OCH3 55.4 55.3 55.6 55.4 55.3 55.6 55.4 55.4 55.6 
 a Kimyasal kayma değerleri TMS’ye göredir. 
 b Yorumlamada APT spektrumları ve ACD NMR programı kullanılmıştır. 
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Tablo 6. 1-9 Nolu bileşiklere ait LC-MS/MS verileri  
 

                              
Kütle 

 

    
C15H NO g/mol) 

 
m/z 

   

 
Bileşikler a                 

13 2  (239 

  1 2 3 4 5 6 7 8 9 

[M]+ 239 - - - - - 3 8 - - 

[M +1]+ 240 100 48 100 100 100 100 68 100 100 

[M+2]+ 241 15 8 18 18 12 15 15 18 18 

]+  (M + 23Na) 

1  

1

1 100 10 5 8 12 7 - 

[M + 23 262 - - 5 - 15 3 - - - 

[M-53] 186 - 00 55 - - - - 40 15 

[M-104]+ 135 5 1 57 20 1 8 100 88 18 

[M-107]+ 132 2 - 8 28 2 - 92 10 2 

[M-131]+ 108 1 
 a Sonuçlar % Bağıl Bolluk olarak verilmiştir. 

ablo 7. 1-9 Nolu bileşiklere ait FT-IR absorbsiyon bantları (cm-1), CHCl3 
 

Bileşikler a 

 
 
T

Temel 

Fonksiyonel 

Gruplar 1 2 3 4 5 6 7 8 9 

C=O 1664 1667 1663 1664 1665 1660 1661 1665 1660 

C=C 1597 1594 1595 1612 1590 1606 1601 1579 1608 

−OCH3 1263 1259 1244 1263 1258 1244 1260 1254 1244 

=CH 
3066 3071 3066 3071 3066 3077 3054 3066 3071 

−CH 
2938 2940 

  

3030 3022 3026 3038 3033 3028 3015 3020 3016 

   
2836 

 
2830 

 
2841 

 
2830 

 
2841 

 
2840 

 
2835 

 
2835 2835 

2967 2940 2940 2974 2940 2943 2935 
        

 a Spektrumlar NaCl disk üzerinde çözücülerin uçurulmasından sonra alınmıştır. 
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Tablo 8. 1-9 Nolu bileşiklere ait teorik ve deneysel elementel analiz verileri  
 

Bile ler T k Değe r lement naliz erleri a şik eori rle E el A Değ

 C H N O C H N O 

1 75.30 5.48 5.85 13.37 75.34 5.47 5.88 13.31 

2 75.30 5.48 5.85 13.37 75.25 5.49 5.92 13.34 

3 75.30 5.48 5.85 13.37 75.30 5.47 5.86 13.37 

4 75.30 5.48 5.85 13.37 75.31 5.48 5.85 13.36 

5 75.30 5.48 5.85 13.37 75.33 5.48 5.88 13.31 

6 75.30 5.48 5.85 13.37 75.30 5.71 5.85 13.14 

7 75.30 5.48 5.85 13.37 75.29 5.51 5.87 13.33 

8 75.30 5.48 5.85 13.37 75.41 5.21 5.99 13.39 

9 75.30 5.48 5.85 13.37 75.28 5.16 5.79 13.77 
 a Karbon, hidrojen ve azot seçici kolon kullanılmıştır. 

 
.2. 10-27 Nolu Bileşiklerin Yapılarının Aydınlatılması 

n

etoksi azakalkonların 8, 10 ve 12 karbonlu N-alkil türevleri sentezlenmeye 

çalışı

 

4

 

Azakalkon bileşiklerinin alkilleme reaksiyonları, özellikle elde edilen bileşiklerin 

biyolojik aktivitelerinin çok yüksek olması nedeniyle oldukça ilgi çekmektedir. Literatürde 

mevcut olan alkilleme reaksiyonlarında genellikle sınırlı sayıda alkil halojenür 

kullanılmaktadır [19, 44, 45, 92, 96, 114]. Çalışma grubumuz tarafı dan yapılan bir 

çalışmada ise metil sübstitue azakalkon bileşikleri üzerinde bir seri (C5-C15) alkil bileşiği ile 

alkilleme reaksiyonu gerçekleştirilmiş ve özellikle 8-12 karbonlu alkil türevlerinin biyolojik 

aktivitelerinin daha yüksek olduğu görülmüştür [115]. Biyolojik aktiviteler üzerinden bir 

karşılaştırmanın da yapılabilmesi amacı ile bu çalışmada üç farklı alkil halojenür bileşiği 

kullanılarak, m

lmıştır.  

Bu çalışmada, sentezlenmiş olan 1-6 nolu metoksi substitue azakalkon bileşiklerinin 

alkilleme reaksiyonları gerçekleştirilerek, onsekiz adet (10-27) N-alkil türevi metoksi 

substitue azakalkon bileşiğinin sentezi gerçekleştirilmiştir. Piridil grubunun 2 pozisyonunda 

olduğu 7-9 nolu metoksi substitue azakalkon bileşikleri ise aynı şartlarda alkilleme 

reaksiyonu vermemiştir. Farklı çözücüler denenmesine ve reaksiyon süresinin uzatılmasına 

rağmen bu bileşiklerden alkilleme ürünü elde edilememiştir. Grubumuzun yaptığı benzer 

çalışmalarda, piridil grubunun 2 pozisyonunda olduğu durumlarda alkilleme reaksiyonunun 
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gerçekleşemediği görülmüş ve bunun sterik engellemeden kaynaklanabileceği belirtilmiştir 

[44, 45, 115].  Yapılan literatür araştırmasında sentezlenmiş olan N- alkil türevi metoksi 

substitue azakalkon bileşikleri ile ilgili herhangi bir çalışmaya rastlanmamış ve yeni 

bileşikler oldukları tespit edilmiştir. 

.2.1. 10-15 Nolu Bileşiklerin Deneysel Verileri ve Yapılarının Aydınlatılması 

ileşiklerin temel deneysel verileri ve oluşum reaksiyonu Tablo 9’ da 

özetlenmiştir. 

Tablo 9. 10-15 Nolu bileşiklere ait temel deneysel veriler 
 

Reaksiyon 

 

4

 

Çalışmanın ilk aşamasında sentezlenmiş olan 1-9 nolu metoksi sübstitue azakalkon 

bileşiklerinin, 1-bromooktan bileşiği ile asetonitrilli ortamda gerçekleştirilen reaksiyonu 

sonucunda 10-15 nolu N-oktil türevi metoksi sübstitue azakalkon bileşikleri elde edilmiştir. 

Bileşiklerin saflaştırılmasında kolon kromatografisi yöntemi kullanılmış olup, elde edilen 

10-15 nolu b

 
 

O

CH3O
N

O

CH3O
N

CH2)7CH3

CH3CN

I S I
+ CH3(CH2)7Br

Br
(

2-, 3-, 4-

3-, 4- 
OCH3

Piridil

 

                                                                                   10-15 

Kapalı Formül                                                C23H O2                                                 30BrN

Bile
Miktar V  Rf

a 

m (lo
şik Substituent 

(g) 

erim

(%) 

E. n. 

(ºC) 

UV b 

  λn g ε) 

10 4-MeO, 4-piridil 0.27 63 177-180 0.16 290 (4.1) 356 (3.7) 

11 3- MeO, 4-piridil 0.36 83 137-140 0.18 292 (4.4) 360 (3.5) 

12 2- MeO, 4-piridil 0.38 88 99-101 0.13 294 (4.4) 358 (3.5) 

13 4- MeO, 3-piridil 0.17 39 55-58 0.15 280 (4.3) 336 (4.0) 

14 3- MeO, 3-piridil 0.20 46 98-101 0.16 284 (4.2) 354 (3.4) 

15 2- MeO, 3-piridil 0.28 65 Yağımsı 0.13 278 (4.2) 350 (3.6) 
 a Hareketli faz olarak 
 b Spektrumlar alınırken çözücü olarak kloroform kullanıldı. 

 

metanol kullanıldı. 
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Sentezlenen 10-15 nolu bileşiklerin yapılarının aydınlatılmasında NMR (1H NMR, 13C 

NMR, APT, COSY), LC-MS/MS, UV ve FT-IR spektroskopik verileri ve elementel analiz 

sonuçları kullanılmıştır. Ayrıca, NMR spektroskopisine ait veriler ACD NMR programı 

[140] kullanılarak desteklenmiştir. Bileşiklere ait spektrumlar Ek Şekil 46-81’ de verilmiştir.  

Sentezlenmiş olan 10-15 nolu bileşiklere ait NMR, IR ve Kütle spektrum verileri ile 

elementel analiz sonuçları literatürde mevcut olan alkil türevi azakalkon bileşiklerinin 

verileri ile uyum içerisinde olup bileşiklerin yapılarını da desteklemektedir [19, 44, 45, 92, 

96, 114, 115]. 10-15 Nolu bileşiklerdeki temel yapı olan α, β-doymamış karbonil grubuna ait 

çifte bağ yapısının trans olduğu, çifte bağ protonlarının etkileşme sabitlerinin sırasıyla 15.8, 

15.6, 15.8, 15.8, 15.8, 15.8 Hz olarak ölçülmesi ile belirlenmiştir. 1H NMR spektrumlarında 

sırasıyla 4.9, 4.9, 5.0, 5.1, 5.0, 5.1 ppm’ de birer triplet halinde ve 13C NMR spektrumlarında 

sırasıyla 61.7, 62.0, 61.5, 62.0, 61.9, 62.0 ppm’ de gözlenmiş olan N–CH2 pikleri, piridin 

azotu üzerinden alkillemenin gerçekleştiğini ortaya koymaktadır. 

10-15 Nolu bileşiklere ait 1H NMR verileri Tablo 10’ da, 13C NMR verileri Tablo 11’ 

de, temel LC-MS/MS verileri Tablo 12’ de, temel FT-IR verileri Tablo 13’ de ve elementel 

analiz sonuçları Tablo 14’ de verilmiştir.  
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Tablo 10. 10-15 Nolu bileşiklere ait 1H NMR (200 MHz) verileri, CDCl3 
 

O

CH3O
N

CH2)7CH3
Br

(

1
2

3
1'

1''

10-15 

 

10: 4-MeO, 4-piridil 

11: 3-MeO, 4-piridil 

12: 2-MeO, 4-piridil 

 

 

13: 4-MeO, 3-piridil 

14: 3-MeO, 3-piridil 

15: 2-MeO, 3-piridil 

 

Bileşikler (δH: ppm, J: Hz) a,b 
H 

10 11 12 13 14 15 

2 
7.7, AB, 

15.8 

7.7, AB, 

15.6 

7.6, AB, 

15.8 

7.7, AB, 

15.8 

7.7, AB, 

15.8 

7.7, AB, 

15.8 

3 
8.3, AB, 

15.8 

8.3, AB, 

15.6 

7.9, AB, 

15.8 

8.6, AB, 

15.8 

8.5, AB, 

15.8 

7.9, AB, 

15.8 

2' 8.2, d, 9.0 7.6, s - 8.4, d, 8.8 7.7, s - 

3' 7.0, d, 9.0 - 7.0, d, 9.0 7.0, d, 8.8 - 7.0, d, 8.4 

4' - 7.8, d, 7.8 7.6, t, 8.4 - 7.1, t, 8.0 7.5, t, 8.4 

5' 7.0, d, 9.0 7.4, t, 8.0 7.1, t, 8.4 7.0, d, 8.8 7.4, t, 8.0 7.0, t, 8.4 

6' 8.2, d, 9.0 7.2, t, 8.0 7.5, t, 8.4 8.4, d, 8.8 7.9, d, 7.8 7.7, d, 8.2 

2'' 8.5, d, 6.4 8.5, d, 6.8 8.2, d, 6.4 10.5, s 10.5, s 10.0, s 

3'' 9.4, d, 6.4 9.3, d, 6.8 9.5, d, 6.4 - - - 

4'' - - - 9.1, d, 6.0 9.2, d, 5.6 9.4, d, 5.8 

5'' 9.4, d, 6.4 9.3, d, 6.8 9.5, d, 6.4 8.1, t, 7.0 8.2, t, 6.4 8.3, t, 6.4 

6'' 8.5, d, 6.4 8.5, d, 6.8 8.2, d, 6.4 8.7, d, 6.8 8.7, d, 8.0 8.7, d, 7.6 

-OCH3 3.9, s 3.9, s 4.0, s 3.9, s 3.9, s 4.0, s 

N-CH2- 4.9, t, 7.0 4.9, t, 7.4 5.0, t, 7.4 5.1, t, 7.4 5.0, t, 7.4 5.1, t, 7.4 

-(CH2)6- 
2.0, m, 2H 

1.3, m,10H 

2.0, m, 2H 

1.3, m,10H 

2.0, m, 2H 

1.3, m,10H 

2.1, m, 2H 

1.3, m,10H 

2.1, m, 2H 

1.3, m,10H 

2.1, m, 2H 

1.3, m,10H 

-CH3 0.8, t, 6.6 0.9, t, 7.0 0.9, t, 6.2 0.8, t, 6.8 0.8, t, 7.2 0.8, t, 6.8 
 a Kimyasal kayma değerleri TMS’ ye göredir. 
 b Yorumlamada 1H, 1H-1H COSY spektrumları ve ACD NMR programı kullanılmıştır. 
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Tablo 11. 10-15 Nolu bileşiklere ait 13C NMR (50 MHz) verileri, CDCl3 
 

O

CH3O
N

CH2)7CH3
Br

(

1
2

3
1'

1''

 

10-15 

 

10: 4-MeO, 4-piridil 

11: 3-MeO, 4-piridil 

12: 2-MeO, 4-piridil 

 

 

13: 4-MeO, 3-piridil 

14: 3-MeO, 3-piridil 

15: 2-MeO, 3-piridil 

 

Bileşikler (δC: ppm) a,b 
C 

10 11 12 13 14 15 

1 186.7 188.6 189.8 186.9 188.4 190.4 

2 133.4 133.3 133.5 130.4 129.8 128.7 

3 135.5 136.5 137.1 133.8 134.9 132.8 

1' 129.5 138.0 127.1 129.6 137.9 127.3 

2' 131.9 113.0 159.0 132.2 112.8 158.8 

3' 114.3 160.3 111.8 114.2 159.8 111.8 

4' 164.4 121.3 134.9 164.2 120.6 134.3 

5' 114.3 130.3 121.0 114.2 129.7 120.7 

6' 131.9 127.1 131.1 132.2 122.3 133.6 

1'' 151.2 151.1 151.3 136.4 135.9 136.0 

2'' 126.8 122.3 126.1 144.3 144.2 144.6 

3'' 145.1 145.4 145.3 - - - 

4'' - - - 144.2 144.0 144.2 

5'' 145.1 145.4 145.3 128.1 128.3 130.7 

6'' 126.8 122.3 126.1 143.3 144.0 142.5 

-OCH3 55.7 56.0 56.1 55.6 55.8 56.1 

N-CH2- 61.7 62.0 61.5 62.0 61.9 62.0 

-(CH2)6- 

31.9 
31.6 
29.0 
26.1 
22.6 

32.1 
31.9 
29.2 
26.3 
22.8 

31.9 
31.6 
28.9 
26.0 
22.5 

32.1 
31.7 
29.0 
26.1 
22.7 

31.9 
31.5 
28.9 
26.0 
22.4 

31.8 
31.4 
28.9 
25.9 
22.4 

-CH3 14.1 14.3 14.0 14.1 13.9 13.9 
 a Kimyasal kayma değerleri TMS’ye göredir. 
 b Yorumlamada 13C, APT spektrumları ve ACD NMR programı kullanılmıştır. 
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Tablo 12. 10-15 Nolu bileşiklere ait LC-MS/MS verileri  
 

m/z 
 

Kütle 
 

Bileşikler a             
C23H30BrNO2 (432 g/mol) 

  10 11 12 13 14 15 

[M(79Br)]+ 431 5 8 6 5 3 12 

[M(79Br)+1]+ 432 8 15 8 8 8 12 

[M(81Br)]+ 433 18 10 12 22 20 9 

[M(81Br)+1]+ 434 16 20 10 12 12 6 

[M-(Br)]+ 352 88 63 90 50 60 78 

[M-(Br)+1]+ 353 22 17 28 12 18 35 

[M-(RBr)]+ b 239 100 100 100 100 100 100 

[M-(RBr)+1]+ b 240 22 22 18 25 32 32 
 a Sonuçlar % Bağıl Bolluk olarak verilmiştir. 
 b R: - (CH2)7CH3 

 
 

Tablo 13. 10-15 Nolu bileşiklere ait FT-IR absorbsiyon bantları (cm-1), CHCl3 
 

Bileşikler a Temel Fonksiyonel 

Gruplar 10 11 12 13 14 15 

C=O 1661 1667 1657 1663 1668 1662 

C=C 1591 1595 1596 1598 1595 1597 

−OCH3 1234 1261 1245 1241 1263 1247 

=CH 3030 3026 3030 3031 3020 3025 

−CH 2926 2927 2927 2928 2928 2927 
 a Spektrumlar NaCl disk üzerinde çözücülerin uçurulmasından sonra alınmıştır. 

 
 

Tablo 14. 10-15 Nolu bileşiklere ait teorik ve deneysel elementel analiz verileri  
 

Bileşikler Teorik Değerler Elementel Analiz Değerleri a 

 C H N O C H N O 

10 63.89 6.99 3.24 7.40 63.80 6.81 3.44 - 

11 63.89 6.99 3.24 7.40 63.84 6.99 3.30 - 

12 63.89 6.99 3.24 7.40 63.93 6.99 3.85 - 

13 63.89 6.99 3.24 7.40 63.97 7.26 3.46 - 

14 63.89 6.99 3.24 7.40 63.88 6.99 3.21 - 

15 63.89 6.99 3.24 7.40 63.81 6.96 4.31 - 
 a Karbon, hidrojen ve azot seçici kolon kullanılmıştır. 
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4.2.2. 16-21 Nolu Bileşiklerin Deneysel Verileri ve Yapılarının Aydınlatılması 

 

Çalışmanın ilk aşamasında sentezlenmiş olan 1-6 nolu metoksi sübstitue azakalkon 

bileşiklerinin, 1-bromodekan bileşiği ile asetonitrilli ortamda gerçekleştirilen reaksiyonu 

sonucunda 16-21 nolu N-dekil türevi metoksi sübstitue azakalkon bileşikleri elde edilmiştir. 

Bileşiklerin saflaştırılmasında kolon kromatografisi yöntemi kullanılmış olup, elde edilen 

16-21 nolu bileşiklerin temel deneysel verileri ve oluşum reaksiyonu Tablo 15’ de 

özetlenmiştir. 

 
 

Tablo 15. 16-21 Nolu bileşiklere ait temel deneysel veriler 
 

Reaksiyon 

O

CH3O
N

O

CH3O
N

CH2)9CH3

CH3CN

I S I

+ CH3(CH2)9Br

Br
(

2-, 3-, 4-

3-, 4- 
OCH3

Piridil 16-21

 

Kapalı Formül                                                                                                 C25H34BrNO2 

Bileşik Substituent 
Miktar 

(g) 

Verim 

(%) 

E. n. 

(ºC) 

Rf 
a UV b 

  λnm (log ε) 

16 4- MeO, 4-piridil 0.25 54 166-169 0.15 290 (4.4) 356 (4.0) 

17 3- MeO, 4-piridil 0.36 78 146-148 0.16 292 (4.1) 354 (3.1) 

18 2- MeO, 4-piridil 0.30 65 107-110 0.15 294 (4.3) 356 (3.4) 

19 4- MeO, 3-piridil 0.20 44 57-60 0.17 282 (4.4) 336 (4.1) 

20 3- MeO, 3-piridil 0.24 52 113-115 0.20 284 (4.1) 352 (3.3) 

21 2- MeO, 3-piridil 0.23 50 Yağımsı 0.20 276 (4.3) 354 (3.6) 
 a Hareketli faz olarak metanol kullanıldı. 
 b Spektrumlar alınırken çözücü olarak kloroform kullanıldı. 

 
 
Sentezlenen 16-21 nolu bileşiklerin yapılarının aydınlatılmasında NMR (1H NMR, 13C 

NMR, APT, COSY), LC-MS/MS, UV ve FT-IR spektroskopik verileri ve elementel analiz 

sonuçları kullanılmıştır. Ayrıca, NMR spektroskopisine ait veriler ACD NMR programı 

[140] kullanılarak desteklenmiştir. Bileşiklere ait Spektrumlar Ek Şekil 82-116’ de 

verilmiştir.  
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Sentezlenmiş olan 16-21 nolu bileşiklere ait NMR, IR ve Kütle spektrum verileri ile 

elementel analiz sonuçları literatürde mevcut olan alkil türevi azakalkon bileşiklerinin 

verileri ile uyum içerisinde olup bileşiklerin yapılarını da desteklemektedir [19, 44, 45, 92, 

96, 114, 115]. Bileşiklerdeki temel yapı olan α,β-doymamış karbonil grubuna ait çifte bağ 

yapısının trans olduğu, çifte bağ protonlarının etkileşme sabitlerinin sırasıyla 15.4, 15.4, 

15.8, 15.8, 15.8, 15.8 Hz olarak ölçülmesi ile belirlenmiştir. 1H NMR spektrumlarında 

sırasıyla 4.9, 4.9, 5.0, 5.1, 5.1, 5.1 ppm’ de birer triplet halinde ve 13C NMR spektrumlarında 

sırasıyla 61.7, 61.8, 61.4, 61.9, 62.1, 62.0 ppm’ de gözlenmiş olan N–CH2 pikleri, piridin 

azotu üzerinden alkillemenin gerçekleştiğini ortaya koymaktadır. 

16-21 Nolu bileşiklere ait 1H NMR verileri Tablo 16’ da, 13C NMR verileri Tablo 17’ 

de, temel LC-MS/MS verileri Tablo 18’ de, temel FT-IR verileri Tablo 19’ da ve elementel 

analiz sonuçları Tablo 20’ de verilmiştir.  
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Tablo 16. 16-21 Nolu bileşiklere ait 1H NMR (200 MHz) verileri, CDCl3 
 

O

CH3O
N

CH2)9CH3
Br

(

1
2

3

1'

1''

 

16-21 

 

16: 4-MeO, 4-piridil 

17: 3-MeO, 4-piridil 

18: 2-MeO, 4-piridil 

 

 

19: 4-MeO, 3-piridil 

20: 3-MeO, 3-piridil 

21: 2-MeO, 3-piridil 

 

Bileşikler (δH: ppm, J: Hz) a,b 
H 

16 17 18 19 20 21 

2 
7.7, AB, 

15.4 

7.7, AB, 

15.4 

7.6, AB, 

15.8 

7.7, AB, 

15.8 

7.7, AB, 

15.8 

7.7, AB, 

15.8 

3 
8.4, AB, 

15.4 

8.3, AB, 

15.4 

7.9, AB, 

15.8 

8.7, AB, 

15.8 

8.5, AB, 

15.8 

7.9, AB, 

15.8 

2' 8.2, d, 8.8 7.6, s - 8.4, d, 9.0 7.7, s - 

3' 7.0, d, 8.8 - 7.0, d, 8.2 7.0, d, 9.0 - 7.0, d, 8.0 

4' - 7.2, d, 8.2 7.6, t, 8.2 - 7.1, d, 8.0 7.5, t, 8.0 

5' 7.0, d, 8.8 7.4, t, 8.0 7.1, t, 8.0 7.0, d, 9.0 7.4, t, 8.0 7.0, t, 8.0 

6' 8.2, d, 8.8 7.8, d, 7.8 7.8, d, 8.0 8.4, d, 9.0 8.0, d, 7.8 7.7, d, 7.8 

2'' 8.5, d, 6.8 8.5, d, 6.4 8.2, d, 6.8 10.6, s 10.4, s 9.9, s 

3'' 9.4, d, 6.8 9.4, d, 6.4 9.5, d, 6.8 - - - 

4'' - - - 9.1, d, 5.8 9.2, d, 6.2 9.4, d, 5.6 

5'' 9.4, d, 6.8 9.4, d, 6.4 9.5, d, 6.8 8.1, t, 6.2 8.1, t, 6.4 8.3, t, 6.4 

6'' 8.5, d, 6.8 8.5, d, 6.4 8.2, d, 6.8 8.7, d, 8.4 8.7, d, 8.0 8.7, d, 8.2 

-OCH3 3.9, s 3.9, s 4.0, s 3.9, s 3.9, s 4.0, s 

N-CH2- 4.9, t, 7.0 4.9, t, 7.8 5.0, t, 7.4 5.1, t, 7.4 5.1, t, 7.4 5.1, t, 7.4 

-(CH2)8- 

 

2.0, m, 2H 

1.3, m, 14H 

2.1, m, 2H 

1.3, m, 14H 

2.0, m, 2H 

1.3, m, 14H 

2.2, m, 2H 

1.2, m, 14H 

2.1, m, 2H 

1.3, m, 14H 

2.1, m, 2H 

1.3, m,14H 

-CH3 0.9, t, 6.6 0.9, t, 6.4 0.9, t, 6.8 0.9, t, 6.8 0.9, t, 7.0 0.9, t, 6.8 

 a Kimyasal kayma değerleri TMS’ ye göredir. 
 b Yorumlamada 1H, 1H-1H COSY spektrumları ve ACD NMR programı kullanılmıştır.   
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Tablo 17. 16-21 Nolu bileşiklere ait 13C NMR (50 MHz) verileri, CDCl3 
 

O

CH3O
N

CH2)9CH3
Br

(

1
2

3
1'

1''

 

16-21 

 

16: 4-MeO, 4-piridil 

17: 3-MeO, 4-piridil 

18: 2-MeO, 4-piridil 

 

 

19: 4-MeO, 3-piridil 

20: 3-MeO, 3-piridil 

21: 2-MeO, 3-piridil 

 

Bileşikler (δC: ppm) a,b 
C 

16 17 18 19 20 21 

1 186.7 188.2 189.8 186.9 188.6 190.3 

2 133.4 133.1 133.5 130.3 130.2 128.7 

3 135.5 136.2 137.0 133.7 134.8 132.6 

1' 129.5 137.7 127.0 129.6 138.0 127.3 

2' 131.9 112.7 158.9 132.1 112.9 158.8 

3' 114.3 160.0 111.7 114.1 160.1 111.7 

4' 164.4 121.1 134.9 164.1 120.9 134.4 

5' 114.3 130.1 121.0 114.1 130.0 120.7 

6' 131.9 126.7 131.0 132.1 122.5 133.6 

1'' 151.2 150.9 151.3 136.4 136.1 136.0 

2'' 126.8 122.1 126.1 145.0 144.5 144.6 

3'' 145. 0 145.1 145.3 - - - 

4'' - - - 144.1 144.2 144.1 

5'' 145.0 145.1 145.3 128.1 128.3 130.8 

6'' 126.8 122.1 126.1 143.3 143.9 142.5 

-OCH3 55.7 55.7 56.0 55.5 56.0 56.1 

N-CH2- 61.7 61.8 61.4 61.9 62.1 62.0 

-(CH2)8- 

31.8 
29.4 
29.2 
29.1 
26.1 
22.7 

31.8 
29.4 
29.3 
29.2 
29.0 
26.1 
22.6 

31.8 
31.7 
29.3 
29.2 
29.1 
29.0 
26.0 
22.5 

32.1 
31.7 
29.4 
29.6 
29.1 
29.0 
26.0 
22.6 

32.1 
31.8 
29.5 
29.4 
29.2 
29.1 
26.1 
22.6 

31.9 
31.7 
29.3 
29.2 
29.1 
29.0 
25.9 
22.5 

-CH3 14.1 14.1 14.0 14.0 14.1 14.0 
 a Kimyasal kayma değerleri TMS’ ye göredir. 
 b Yorumlamada 13C, APT spektrumları ve ACD NMR programı kullanılmıştır. 
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Tablo 18. 16-21 Nolu bileşiklere ait LC-MS/MS verileri  
 

m/z Kütle 
Bileşikler a               

C25H34BrNO2  (460 g/mol) 
  10 11 12 13 14 15 

[M(79Br)]+ 459 5 10 3 3 4 8 

[M(79Br)+1]+ 460 12 15 5 - 8 10 

[M(81Br)]+ 461 11 35 10 2 8 5 

[M(81Br)+1]+ 462 22 34 32 18 12 28 

[M-(Br)]+ 380 85 100 100 82 72 100 

[M-(Br)+1]+ 381 25 38 30 25 28 58 

[M-(RBr)]+ b 239 100 78 65 100 100 100 

[M-(RBr)+1]+ b 240 28 15 10 40 22 40 
 a Sonuçlar % Bağıl Bolluk olarak verilmiştir. 
 b R: - (CH2)9CH3 

 
 

Tablo 19. 16-21 Nolu bileşiklere ait FT-IR absorbsiyon bantları (cm-1), CHCl3 
 

Bileşikler a Temel Fonksiyonel 

Gruplar 16 17 18 19 20 21 

C=O 1661 1667 1657 1663 1668 1662 

C=C 1591 1595 1596 1599 1595 1597 

−OCH3 1234 1262 1246 1241 1263 1247 

=CH 3024 3020 3021 3040 3032 3020 

−CH 2922 2926 2926 2926 2926 2926 
 a Spektrumlar NaCl disk üzerinde çözücülerin uçurulmasından sonra alınmıştır. 
 
 
Tablo 20. 16-21 Nolu bileşiklere ait teorik ve deneysel elementel analiz verileri  
 

Bileşikler Teorik Değerler Elementel Analiz Değerleri a 

 C H N O C H N O 

16 65.21 7.44 3.04 6.95 65.22 7.47 3.35 - 

17 65.21 7.44 3.04 6.95 65.40 7.42 3.01 - 

18 65.21 7.44 3.04 6.95 65.36 7.32 3.73 - 

19 65.21 7.44 3.04 6.95 65.05 7.65 3.18 - 

20 65.21 7.44 3.04 6.95 65.25 7.41 3.05 - 

21 65.21 7.44 3.04 6.95 65.20 7.41 2.81 - 
 a Karbon, hidrojen ve azot seçici kolon kullanılmıştır. 
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4.2.3. 22-27 Nolu Bileşiklerin Deneysel Verileri ve Yapılarının Aydınlatılması 

 

Çalışmanın ilk aşamasında sentezlenmiş olan 1-6 nolu metoksi sübstitue azakalkon 

bileşiklerinin, 1-bromododekan bileşiği ile asetonitrilli ortamda gerçekleştirilen reaksiyonu 

sonucunda 22-27 nolu N-dodekil türevi metoksi sübstitue azakalkon bileşikleri elde 

edilmiştir. Bileşiklerin saflaştırılmasında kolon kromatografisi yöntemi kullanılmış olup, 

elde edilen 22-27 nolu bileşiklerin temel deneysel verileri ve oluşum reaksiyonu Tablo 21’ 

de özetlenmiştir. 

 
 

Tablo 21. 22-27 Nolu bileşiklere ait temel deneysel veriler 
 

Reaksiyon 

O

CH3O
N

O

CH3O
N

CH2)11CH3

CH3CN

I S I
+ 

CH3(CH2)11Br

Br
(

2-, 3-, 4-

3-, 4- 
OCH3

Piridil

                                                                                     22-27 

Kapalı Formül                                                                                               C27H38BrNO2 

Bileşik Substituent 
Miktar 

(g) 

Verim 

(%) 

E. n. 

(ºC) 

Rf 
a UV b 

  λnm (log ε) 

22 4- MeO, 4-piridil 0.37 76 170-172 0.10 288 (4.4) 356 (4.0) 

23 3- MeO, 4-piridil 0.41 84 128-131 0.20 294 (4.4) 356 (3.5) 

24 2- MeO, 4-piridil 0.37 76 115-118 0.18 292 (4.4) 358 (3.5) 

25 4- MeO, 3-piridil 0.21 43 61-64 0.21 280 (4.3) 338 (4.1) 

26 3- MeO, 3-piridil 0.21 43 106-108 0.21 284 (4.2) 348 (3.3) 

27 2- MeO, 3-piridil 0.24 49 Yağımsı 0.17 276 (4.3) 354 (3.6) 
 a Hareketli faz olarak metanol kullanıldı. 
 b Spektrumlar alınırken çözücü olarak kloroform kullanıldı. 

 
 
Sentezlenen 22-27 nolu bileşiklerin yapılarının aydınlatılmasında NMR (1H NMR, 13C 

NMR, APT, COSY), LC-MS/MS, UV ve FT-IR spektroskopik verileri ve elementel analiz 

sonuçları kullanılmıştır. Ayrıca, NMR spektroskopisine ait veriler ACD NMR programı 

[140] kullanılarak desteklenmiştir. Bileşiklere ait Spektrumlar Ek Şekil 117-152’ de 

verilmiştir.  

Sentezlenmiş olan 22-27 nolu bileşiklere ait NMR, IR ve Kütle spektrum verileri ile 

elementel analiz sonuçları literatürde mevcut olan alkil türevi azakalkon bileşiklerinin 
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verileri ile uyum içerisinde olup bileşiklerin yapılarını da desteklemektedir [19, 44, 45, 92, 

96, 114, 115]. 22-27 Nolu bileşiklerdeki temel yapı olan α, β-doymamış karbonil grubuna ait 

çifte bağ yapısının trans olduğu, çifte bağ protonlarının etkileşme sabitlerinin sırasıyla 15.8, 

15.4, 15.8, 15.8, 15.8, 16.2 Hz olarak ölçülmesi ile belirlenmiştir. 1H NMR spektrumlarında 

sırasıyla 4.9, 4.9, 5.0, 5.1, 5.1, 5.1 ppm’ de birer triplet halinde ve 13C NMR spektrumlarında 

sırasıyla 61.9, 61.8, 61.6, 62.1, 61.9, 61.9 ppm’ de gözlenmiş olan N–CH2 pikleri, piridin 

azotu üzerinden alkillemenin gerçekleştiğini ortaya koymaktadır. 

22-27 Nolu bileşiklere ait 1H NMR verileri Tablo 22’ de, 13C NMR verileri Tablo 23’ 

de, temel LC-MS/MS verileri Tablo 24’ de, temel FT-IR verileri Tablo 25’ de ve elementel 

analiz sonuçları Tablo 26’ da verilmiştir 
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Tablo 22. 22-27 Nolu bileşiklere ait 1H NMR (200 MHz) verileri, CDCl3 
 

O

CH3O
N

CH2)11CH3
Br

(

1
2

3
1'

1''

 

22-27 

 

22: 4-MeO, 4-piridil 

23: 3-MeO, 4-piridil 

24: 2-MeO, 4-piridil 

 

 

25: 4-MeO, 3-piridil 

26: 3-MeO, 3-piridil 

27: 2-MeO, 3-piridil 

 

Bileşikler (δH: ppm, J: Hz) a,b 
H 

22 23 24 25 26 27 

2 
7.7, AB, 

15.8 

7.7, AB, 

15.4 

7.6, AB, 

15.8 

7.6, AB, 

15.8 

7.7, AB, 

15.8 

7.6, AB, 

16.2 

3 
8.3, AB, 

15.8 

8.2, AB, 

15.4 

7.9, AB, 

15.8 

8.7, AB, 

15.8 

8.5, AB, 

15.8 

7.9, AB, 

16.2 

2' 8.2, d, 8.8 7.6, s - 8.4, d, 8.0 7.7, s - 

3' 7.0, d, 8.8 - 7.0, d, 8.8 7.0, d, 8.0 - 7.0, d, 7.8 

4' - 7.8, d, 7.8 7.6, t, 8.4 - 7.1, d, 8.4 7.5, t, 8.4 

5' 7.0, d, 8.8 7.4, t, 8.0 7.1, t, 8.6 7.0, d, 8.0 7.4, t, 8.0 7.0, t, 7.8 

6' 8.2, d, 8.8 7.2, t, 8.0 7.8, d, 8.4 8.4, d, 8.0 7.9, d, 7.8 7.7, d, 7.8 

2'' 8.5, d, 6.8 8.5, d, 6.8 8.2, d, 6.4 10.6, s 10.5, s 9.9, s 

3'' 9.3, d, 6.8 9.3, d, 6.8 9.5, d, 6.4 - - - 

4'' - - - 8.9, d, 5.8 9.2, d, 6.0 9.4, d, 6.0 

5'' 9.3, d, 6.8 9.3, d, 6.8 9.5, d, 6.4 8.0, t, 6.2 8.1, t, 6.2 8.3, d, 6.0 

6'' 8.5, d, 6.8 8.5, d, 6.8 8.2, d, 6.4 8.6, d, 8.8 8.7, d, 8.0 8.7, d, 8.0 

-OCH3 3.9, s 3.9, s 4.0, s 3.8, s 3.9, s 4.0, s 

N-CH2- 4.9, t, 7.2 4.9, t, 7.4 5.0, t, 7.4 5.1, t, 7.4 5.1, t, 7.0 5.1, t, 7.4 

-(CH2)10- 

 

2.1, m, 2H 

1.2, m, 18H 

2.0, m, 2H 

1.3, m, 18H 

2.0, m, 2H 

1.3, m, 18H 

2.2, m, 2H 

1.3, m, 18H 

2.1, m, 2H 

1.3, m, 18H 

2.1, m, 2H 

1.3, m, 18H 

-CH3 0.9, t, 6,6 0.9, t, 7.0 0.9, t, 6.8 0.9, t, 6.8 0.9, t, 7.2 0.9, t, 6.8 
 a Kimyasal kayma değerleri TMS’ ye göredir. 
 b Yorumlamada 1H, 1H-1H COSY spektrumları ve ACD NMR programı kullanılmıştır. 
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Tablo 23. 22-27 Nolu bileşiklere ait 13C NMR (50 MHz) verileri, CDCl3 
 

O

CH3O
N

CH2)11CH3
Br

(

1
2

3
1'

1''

 

22-27 

 

22: 4-MeO, 4-piridil 

23: 3-MeO, 4-piridil 

24: 2-MeO, 4-piridil 

 

 

25: 4-MeO, 3-piridil 

26: 3-MeO, 3-piridil 

27: 2-MeO, 3-piridil 

 

Bileşikler (δC: ppm) a, b 
C 

22 23 24 25 26 27 

1 186.6 188.2 189.7 186.9 188.4 190.3 

2 133.6 133.1 133.4 130.7 129.9 128.7 

3 135.3 136.1 137.2 133.6 134.8 132.6 

1' 129.5 137.7 127.1 129.7 137.9 127.3 

2' 131.9 112.7 159.1 132.3 112.8 158.7 

3' 114.4 160.0 111.8 114.3 159.9 111.7 

4' 164.5 121.1 135.0 164.3 120.7 134.4 

5' 114.4 130.1 121.1 114.3 129.8 120.7 

6' 131.9 126.7 131.1 132.3 122.3 133.6 

1'' 151.4 150.9 151.4 136.7 135.9 136.0 

2'' 126.7 122.1 126.1 144.4 144.3 144.6 

3'' 144.9 145.1 145.3 - - - 

4'' - - - 144.2 144.0 144.1 

5'' 144.9 145.1 145.3 127.9 128.3 130.8 

6'' 126.7 122.1 126.1 142.9 143.8 142.5 

-OCH3 55.7 55.7 56.1 55.6 55.8 56.1 

N-CH2- 61.9 61.8 61.6 62.1 61.9 61.9 

-(CH2)10- 

31.9 
29.6 
29.5 
29.3 
29.1 
26.1 
22.7 

31.8 
29.5 
29.3 
29.0 
26.1 
22.6 

 

31.9 
31.8 
29.5 
29.4 
29.3 
29.0 
26.1 
22.6 

32.2 
31.9 
29.6 
29.5 
29.3 
29.1 
26.1 
22.7 

32.0 
31.8 
29.5 
29.4 
29.3 
29.2 
29.0 
26.0 
22.6 

31.9 
31.7 
29.4 
29.2 
29.0 
25.9 
22.5 

-CH3 14.1 14.1 14.1 14.1 14.0 14.0 
 a Kimyasal kayma değerleri TMS’ ye göredir. 
 b Yorumlamada 13C, APT spektrumları ve ACD NMR programı kullanılmıştır. 
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Tablo 24. 22-27 Nolu bileşiklere ait LC-MS/MS verileri  
 

m/z Kütle 
Bileşikler a  

C27H38BrNO2  (488 g/mol) 

  10 11 12 13 14 15 

[M(79Br)]+ 487 12 10 22 15 2 12 

[M(79Br)+1]+ 488 13 12 25 18 32 18 

[M(81Br)]+ 489 11 10 15 10 22 5 

[M(81Br)+1]+ 490 10 18 15 12 35 10 

[M-(Br)]+ 408 100 85 88 100 61 95 

[M-(Br)+1]+ 409 30 45 55 50 38 55 

[M-(RBr)]+ b 239 80 100 100 100 100 100 

[M-(RBr)+1]+ b 240 20 25 25 42 48 25 
 a Sonuçlar % Bağıl Bolluk olarak verilmiştir. 
 b R: - (CH2)11CH3 

 
 

Tablo 25. 22-27 Nolu bileşiklere ait FT-IR absorbsiyon bantları (cm-1), CHCl3 
 

Bileşikler a Temel Fonksiyonel 

Gruplar 22 23 24 25 26 27 

C=O 1661 1666 1660 1663 1668 1662 

C=C 1593 1595 1596 1598 1594 1597 

−OCH3 1236 1261 1246 1241 1262 1247 

=CH 3030 3045 3025 3020 3025 3026 

−CH 2923 2925 2925 2926 2924 2925 
 a Spektrumlar NaCl disk üzerinde çözücülerin uçurulmasından sonra alınmıştır. 

 
 

Tablo 26. 22-27 Nolu bileşiklere ait teorik ve deneysel elementel analiz verileri  
 

Bileşikler Teorik Değerler Elementel Analiz Değerleri a 

 C H N O C H N O 

22 66.38 7.84 2.87 6.55 66.35 7.89 3.13 - 

23 66.38 7.84 2.87 6.55 66.34 7.81 2.87 - 

24 66.38 7.84 2.87 6.55 66.44 7.87 2.72 - 

25 66.38 7.84 2.87 6.55 66.39 7.86 2.88 - 

26 66.38 7.84 2.87 6.55 66.36 7.71 2.75 - 

27 66.38 7.84 2.87 6.55 66.40 7.87 3.24 - 
 a Karbon, hidrojen ve azot seçici kolon kullanılmıştır. 
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4.3. 28-39 Nolu Bileşiklerin Yapılarının Aydınlatılması 

 

Bitkilerde bulunan ve yapısal olarak kalkon dimerlerine benzeyen siklobütan türevi 

bazı bileşiklerin izole edilmesi ve bu bileşiklerin biyolojik aktiviteye sahip olduklarının 

belirlenmesi [119-121], kalkon ve azakalkon bileşiklerinin fotokimyasal siklokatılma 

reaksiyonlarına olan ilginin artmasına neden olmuştur. Grubumuz tarafından da son yıllarda 

çeşitli sübstituentler içeren kalkon ve azakalkon türevi bileşiklerden fotokimyasal olarak 

siklobütan halkası içeren dimerlerin sentezi gerçekleştirilmiş ve bu bileşiklerin bazılarının 

antimikrobiyal ve antioksidant aktiviteye sahip oldukları belirlenmiştir [19, 43-45, 122-123].  

Bu çalışmada, 1-7 nolu metoksi sübstitue azakalkon bileşiklerinin, asetonitril-

kloroform (1:1) çözücü ortamında, 400 Watt yüksek basınçlı civa lambası kullanılarak 

gerçekleştirilen fotokimyasal [2+2] siklokatılma reaksiyonları sonucunda 28-39 nolu 

dimerler elde edilmiştir. Bu reaksiyonlar sonucunda 2, 5, 7 nolu bileşiklerden birer, 1, 3, 4 

nolu bileşiklerden ikişer ve 6 nolu bileşikten ise üç adet dimer oluşmuştur. 8-9 Nolu 

bileşikler ise aynı şartlarda fotokimyasal dimerleşme reaksiyonu vermemiştir. Farklı 

çözücüler denenmesine, çözücüsüz ortamda çalışılmasına ve reaksiyon süresinin 

uzatılmasına rağmen fotokimyasal ürün elde edilememiştir. Grubumuz tarafından yapılan 

bazı azakalkonlara ait dimerleşme reaksiyonlarında da benzer durumlar gözlenmiş olup, bu 

durumun grupların bir siklobütan halkası oluşturacak kadar birbirlerine yaklaşamamaları 

veya çifte bağların reaksiyonu gerçekleştirecek kadar elektron yoğunluğu içermemelerinden 

kaynaklandığı ortaya konmuştur [19, 43-45]. 

Gerçekleştirilen fotokimyasal reaksiyon sonunda bir karışım halinde oluşan dimer 

ürünleri, PİTK yöntemi kullanılarak ayrılmış ve saflaştırılmışlardır. Reaksiyon ortamında 

oluşan diğer yan ürünlerin verimleri %5’ in altında olduğundan ayırt edilememiş ve yapıları 

aydınlatılamamıştır. Elde edilen 28-39 nolu bileşiklerin yapılarının aydınlatılmasında NMR 

(1H NMR, 13C NMR, APT, COSY), LC-MS/MS, UV ve FT-IR spektroskopik verileri ile 

elementel analiz sonuçları kullanılmıştır. Ayrıca, NMR spektroskopisine ait veriler ACD 

NMR programı [140] kullanılarak desteklenmiştir. Bileşiklere ait spektrumlar Ek Şekil 153-

217’ de verilmiştir. 

Yapılan literatür araştırmasında sentezlenmiş olan 28-39 nolu metoksi sübstitue 

azakalkon dimeri bileşikleri ile ilgili herhangi bir çalışmaya rastlanmamış ve yeni bileşikler 

oldukları tespit edilmiştir. Bileşiklere ait temel deneysel veriler ve oluşum reaksiyonu Tablo 

27’ de özetlenmiştir. 
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Tablo 27. 28-39 Nolu bileşiklere ait temel deneysel veriler 
 

Reaksiyon O OCH3O OCH3

N N

O

NCH3O

CHCl3/CH3CN
hv

  

O

O

CH3O

OCH3

N

N

+

1-7  

 28-31, 33-36, 38, 39  32, 37

400 Watt

 

Kapalı Formül                                                               C30H26N2O4 

Bileşik Substituent Miktar (g) Verim (%) E. n. (ºC) Rf 
a 

UV b 

  λnm (log ε) 

28 4- MeO, 4-piridil 0.0265 13 67-70 0.54 280 (4.2) 

29 4- MeO, 4-piridil 0.0276 14 105-109 0.25 282 (4.1) 

30 3- MeO, 4-piridil 0.0450 23 Yağımsı 0.61 316 (3.6) 

31 2- MeO, 4-piridil 0.0179 36 Yağımsı 0.50 304 (3.6) 

32 2- MeO, 4-piridil 0.0326 16 Yağımsı 0.21 302 (3.6) 

33 4- MeO, 3-piridil 0.0132 7 72-75 0.61 288 (4.2) 

34 4- MeO, 3-piridil 0.0285 14 78-82 0.43 282 (4.2) 

35 3- MeO, 3-piridil 0.0765 38 65-70 0.68 314 (3.7) 

36 2- MeO, 3-piridil 0.0692 35 Yağımsı 0.61 314 (3.9) 

37 2- MeO, 3-piridil 0.0137 7 79-84 0.29 308 (4.0) 

38 2- MeO, 3-piridil 0.0251 13 89-93 0.32 310 (3.7) 

39 4- MeO, 2-piridil 0.0403 20 141-145 0.79 282 (4.2) 
 a Hareketli faz olarak etil asetat-metanol (5:1) kullanıldı 
 b Spektrumlar alınırken çözücü olarak kloroform kullanıldı. 
 
 
 
 
 
 



 89

4.3.1. 28-32 Nolu Bileşiklerin Yapılarının Aydınlatılması  

 

28-32 Nolu bileşiklerin elde edilmesinde piridil grubunun 4 pozisyonunda bulunduğu 

1-3 nolu metoksi substitue azakalkon bileşikleri kullanılmıştır. Gerçekleştirilen reaksiyon 

sonucunda 1 nolu bileşikten iki adet (28 ve 29), 2 nolu bileşikten bir adet (30) ve 3 nolu 

bileşikten iki adet (31 ve 32) fotokimyasal dimer ürünü elde edilmiştir (Denklem 27, 28 ve 

29).  

 

O

N

CH3O
N

O O

N

OCH3CH3O

N

O O

N

OCH3CH3O

hv

CH3CN/CHCl3

29

28

1

400 Watt

 
 

Denklem27 
 
 
 

O

N

CH3O

N

O O

N

O
CH3

OH3C

hv

CH3CN/CHCl3

2 30

400 Watt

 
 

Denklem 28 
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hv

CH3CN/CHCl3

3

31

32

O

N

OCH3

N

O O

N

OCH3 CH3O

N

N

O

O

OCH3

OCH3

400 Watt

 
Denklem 29 

 
 
Elde edilen bileşiklerin yapıları, 1H ve 13C NMR verilerinin değerlendirilmesi ve 

literatür verileri ile karşılaştırılması ile aydınlatılmıştır [19, 43-45, 122-130]. Bileşiklerin 

temel yapıları olan siklobütan halkasındaki protonlara ve karbonlara ait kimyasal kayma 

değerleri 28 nolu bileşik için δH(1-2)  4.5 / δH(3-4) 4.0, δC(1-2)  45.4 / δC(3-4)  46.9, 29 nolu bileşik 

için δH(1-2)  4.7 / δH(3-4) 4.5, δC(1-2)  43.6 / δC(3-4)  48.0, 30 nolu bileşik için δH(1-2)  4.6 / δH(3-4) 

4.0, δC(1-2)  45.5 / δC(3-4)  46.8, 31 nolu bileşik için δH(1-2)  4.4 / δH(3-4) 4.2, δC(1-2)  43.2 / δC(3-4)  

53.1 ve 32 nolu bileşik için δH(1-2)  4.4 / δH(3-4) 3.9, δC(1-2)  42.8 / δC(3-4)  53.7 ppm olarak 

bulunmuştur. Siklobütan halkasındaki proton yarılmalarının ise 28-31 bileşikleri için 

AA'BB' spin sistemi şeklinde olduğu görülmüştür. Bu sisteme ait etkileşme sabitleri 

sırasıyla, JAA' = 9.2 / 6.4 / 8.6 / 9.4, JBB’ = 8.6 / 6.2 / 8.6 / 9.0, JAB = 5.8 / 4.0 / 5.0 / 6.0, JAB’ 

= 2.0 / 1.2 / 1.4 / 2.0 Hz olarak hesaplanmıştır. 32 Nolu bileşikte ise siklobütan halkası 

protonlarının triplet halinde pik verdikleri gözlenmiştir. Bileşiklere ait karbonil grubu NMR 

piklerinin tek çıkması da 28-32 nolu dimerik bileşiklerinin simetrik yapıda olduğunu 

göstermektedir. Bu verilerin değerlendirilmesi ve literatür verileri ile karşılaştırılmaları 
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sonucunda bileşiklerin yapıları ve siklobütan halkasına bağlı grupların yönelmeleri 

belirlenmiştir [19, 43-45, 122-130]. 

Elde edilen veriler neticesinde 28, 30 ve 31 nolu dimer bileşiklerinin, başlangıç 

azakalkonlarının anti baş-baş girişimi sonucunda oluştuğu ve δ-truksinik yapıda olduğu, 29 

nolu dimer bileşiğinin ise sin baş-baş girişimi ile oluştuğu ve β-truksinik yapıya sahip 

olduğu tespit edilmiştir. Bitkilerden izole edilen doğal dimerik kalkon bileşiklerinin de δ-

truksinik yapıda oldukları bilinmektedir [119-121]. Elde edilen verilerden hareketle 32 nolu 

bileşiğin ise, azakalkon bileşiklerinin anti baş-kuyruk girişimi ile oluştuğu ve ε-truksilik 

yapısına sahip olduğu belirlenmiştir. Baş-kuyruk girişimi yapması nedeniyle 32 nolu 

bileşikte siklobütan halkasındaki simetrik protonların pikleri triplet şeklinde gözlenmiştir.  

Bu sonuçlar değerlendirilerek, 28 nolu bileşik (1β,2α)-di-(4-metoksibenzoil)-(3β,4α)-

di-(4-piridil) siklobütan, 29 nolu bileşik (1β,2β)-di-(4-metoksibenzoil)-(3α,4α)-di-(4-piridil) 

siklobütan, 30 nolu bileşik (1β,2α)-di-(3-metoksibenzoil)-(3β,4α)-di-(4-piridil) siklobütan, 

31 nolu bileşik (1β,2α)-di-(2-metoksibenzoil)-(3β,4α)-di-(4-piridil) siklobütan ve 32 nolu 

bileşik (1β,3β)-di-(2-metoksibenzoil)-(2α,4α)-di-(4-piridil) siklobütan şeklinde adlandırıldı. 

Sentezlenmiş olan 28-32 nolu bileşiklere ait diğer spektrum verileri ile elmentel analiz 

sonuçları literatürda mevcut olan azakalkon bileşiklerinin verileri ile uyum içerisinde olup 

bileşiklerin yapılarını desteklemektedir. Bileşiklere ait 1H NMR verileri Tablo 28’ de, 13C 

NMR verileri Tablo 29’ da, temel LC-MS/MS verileri Tablo 30’ da, temel FT-IR verileri 

Tablo 31’ de ve elementel analiz sonuçları Tablo 32’ de verilmiştir. 
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Tablo 28. 28-32 Nolu bileşiklere ait 1H NMR (200 MHz) verileri, CDCl3 
 
 

1 2
34

1a 2a1' 1''

1'''1''''

O O

N N

CH3O OCH3

 

1

2

3

4

1a

2a

1'

1''

1'''

1''''

N

N

O

O OCH3

OCH3

 

28-31 

28-29: 4-MeO, 4-piridil  

30: 3-MeO, 4-piridil 

31: 2-MeO, 4-piridil 

32 

Bileşikler (δH: ppm, J: Hz) a,b 
H 

28 29 30 31 32 

1-2 
4.5, AA’BB’, 

9.2, 5.8, 2.0 

4.7, AA’BB’, 

6.4, 4.0, 1.2 

4.6, AA’BB’, 

8.6, 5.0, 1.4 

4.4, AA’BB’, 

9.4, 6.0, 2.0 
4.4, t, 9.0 

3-4 
4.0, AA’BB’, 

8. 6, 5.2, 2.0  

4.5, AA’BB’, 

6.2, 4.0, 1.2  

4.0, AA’BB’, 

8.6, 5.0, 1.4  

4.2, AA’BB’, 

9.0, 5.8, 2.0 
3.9, t, 9.0 

2’-2’’ 7.8, d, 9.0  7.8, d, 8.8  7.3, s - - 

3’-3’’ 6.8, d, 8.8  6.8, d, 8.8  - 6.7, d, 8.2 6.6, d, 8.2  

4’-4’’ - - 7.0, d, 9.0  7.0, t, 7.8  7.0, t, 7.4 

5’-5’’ 6.8, d, 8.8  6.8, d, 8.8  7.2, d, 8.2  7.4, t, 7.4 7.4, t, 7.0 

6’-6’’ 7.8, d, 9.0  7.8, d, 8.8  7.3, d, 8.2  7.8, d, 7.8 7.5, d, 7.4  

-OCH3 3.8, s 3.8, s 3.7, s 3.3, s 3.2, s 

2’’’-2’’’’ 7.2, d, 6.0  7.0, bs 7.2, d, 5.8  7.2, d, 4.4  7.1, d, 4.8  

3’’’-3’’’’ 8.5, d, 6.0  8.4, bs 8.6, d, 4.2  8.5, bs 8.5, bs 

5’’’-5’’’’ 8.5, d, 6.0  8.4, bs 8.6, d, 4.2  8.5, bs 8.5, bs 

6’’’-6’’’’ 7.2, d, 6.0  7.0, bs 7.2, d, 5.8  7.2, d, 4.4  7.1, d, 4.8  
 a Kimyasal kayma değerleri TMS’ ye göredir. 
 b Yorumlamada 1H, 1H-1H COSY spektrumları ve ACD NMR programı kullanılmıştır.   
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Tablo 29. 28-32 Nolu bileşiklere ait 13C NMR (50 MHz) verileri, CDCl3 
 

1 2
34

1a 2a1' 1''

1'''1''''

O O

N N

CH3O OCH3

 

1

2

3

4

1a

2a

1'

1''

1'''

1''''

N

N

O

O OCH3

OCH3

 

28-31 

28-29: 4-MeO, 4-piridil  

30: 3-MeO, 4-piridil 

31: 2-MeO, 4-piridil 

32 

Bileşikler (δC: ppm) a 
C 

28 b 29 b 30 c 31 c 32 c 

1a-2a 196.6 195.3 197.6 199.7 201.3 

1-2 45.4 43.6 45.5 43.2 42.8 

3-4 46.9 48.0 46.8 53.1 53.7 

1’- 1’’ 128.2 128.4 149.5 126.5 127.2 

2’-2’’ 131.4 130.3 112.3 158.9 157.5 

3’-3’’ 114.2 114.0 159.8 111.2 110.8 

4’-4’’ 164.4 163.7 121.0 134.4 133.8 

5’-5’’ 114.2 114.0 129.8 122.3 122.4 

6’-6’’ 131.4 130.3 122.3 130.7 130.3 

-OCH3 55.7 55.5 55.2 56.3 54.3 

1’’’-1’’’’ 150.0 148.0 136.1 151.1 151.0 

2’’’-2’’’’ 122.6 123.0 121.3 120.5 120.8 

3’’’-3’’’’ 150.5 149.8 150.2 149.5 149.5 

5’’’-5’’’’ 150.5 149.8 150.2 149.5 149.5 

6’’’-6’’’’ 122.6 123.0 121.3 120.5 120.8 
 a Kimyasal kayma değerleri TMS’ ye göredir. 
 b Yorumlamada 13C, APT spektrumları ve ACD NMR programı kullanılmıştır. 
 c Yorumlamada APT spektrumları ve ACD NMR programı kullanılmıştır. 
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Tablo 30. 28-32 Nolu bileşiklere ait LC-MS/MS verileri  
 

m/z Kü le 
   

H26N2O 78 g/mo
t

Bileşikler a             
C30 4  (4 l) 

  28 29 30 31 32 

[M +1]+ 479 100 58 100 85 48 

[M+2]+ 480 30 18 3 1

]+ (M + 23Na) 

18 

1

20 100 

- - - 100 

2 30 5 

[M + 23 501 26 18 - 8 - 

[M-3]+ 475 75 100 - - - 

[M-31]+ 447 4 - 3 - 

[M-238]+ 240 55 - 42 - 0 

[M-329] 149 65 3 - 

[M-363] 115 - 
 a Sonuçlar % Bağıl Bolluk olarak verilmiştir. 

ablo 31. 28-32 Nolu bileşiklere ait FT-IR absorbsiyon bantları (cm-1), CHCl3 
 

Bile r a 

 
 

T

şikleTemel Fonksiyonel 

Gruplar 28 29 30 31 32 

C=O 1662 1671 1672 1661 1672 

C=C 1599 1600 1597 1598 1598 

−  

925 2855, 2926 

OCH3 1243 1264 1264 1248 1248 

=CH 3016, 3071 3017 3016, 3065 3064 3067 

−CH 2849, 2928 2841, 2935 2854, 2925 2855, 2
 a Spektrumlar NaCl disk üzerinde çözücülerin uçurulmasından sonra alınmıştır. 

ablo 32. 28-32 Nolu bileşiklere ait teorik ve deneysel elementel analiz verileri  
 

Bileş ler T k Değe r lemen naliz erleri a

 
 

T

ik eori rle E tel A Değ  

 C H N O C H N O 

28 75.30 5.48 5.85 13.37 75.28 5.55 - - 

29 75.30 5.48 5.85 13.37 75.30 5.43 - - 

30 75.30 5.48 5.85 13.37 75.33 5.87 - - 

31 75.30 5.48 5.85 13.37 75.22 5.87 - - 

32 75.30 5.48 5.85 13.37 75.27 5.55 - - 
 a Karbon ve hidrojen seçici kolon kullanılmıştır. 
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4.3.2. 33-38 Nolu Bileşiklerin Yapılarının Aydınlatılması 

 üç adet (36, 37 ve 38) fotokimyasal dimer ürünü elde edilmiştir (Denklem 30, 31 

ve 32).  

 

 

33-38 Nolu bileşiklerin elde edilmesinde piridil grubunun 3 pozisyonunda bulunduğu 

4-6 nolu metoksi sübstitue azakalkon bileşikleri kullanılmıştır. Gerçekleştirilen reaksiyon 

sonucunda 4 nolu bileşikten iki adet (33 ve 34), 5 nolu bileşikten bir adet (35) ve 6 nolu 

bileşikten

 

O

NCH3O

hv

CH3CN/CHCl3
N

O O

N

CH3O O 3CH

N

O O

N

OCH3CH3O

33

34

4

400 Watt

 
 

Denklem 30 
 

 

 

hv

CH3CN/CHCl3

35

O

N

CH3O

N

O O

N

CH3O O 3CH

5

400 Watt

 
 

Denklem 31 
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O

N

OCH3

hv

CH3CN/CHCl3
N

O O

N

OCH3 CH3O N

N

O

O

OCH3

OCH3

N

O O

N

OCH3 CH3O

36

37

38

400 Watt

6

Denklem 32 

 
 
Elde edilen bileşiklerin yapıları, 1H ve 13C NMR verilerinin değerlendirilmesi ve 

literatür verileri ile karşılaştırılması ile aydınlatılmıştır [19, 43-45, 122-130]. Bileşiklerin 

temel yapıları olan siklobütan halkasındaki protonlara ve karbonlara ait kimyasal kayma 

değerleri 33 nolu bileşik için δH(1-2)  4.5 / δH(3-4) 4.0, δC(1-2)  44.4 / δC(3-4)  47.2, 34 nolu bileşik 

için δH(1-2)  4.8 / δH(3-4) 4.5, δC(1-2)  42.1 / δC(3-4)  48.1, 35 nolu bileşik için δH(1-2)  4.6 / δH(3-4) 

4.0, δC(1-2)  44.7 / δC(3-4)  47.3, 36 nolu bileşik için δH(1-2)  4.4 / δH(3-4) 4.2, δC(1-2)  42.6 / δC(3-4)  

53.5, 37 nolu bileşik için δH(1-2)  4.4 / δH(3-4) 3.9, δC(1-2)  41.7 / δC(3-4)  54.6 ve 38 nolu bileşik 

için δH(1-2)  4.7 / δH(3-4) 4.4, δC(1-2)  42.1 / δC(3-4)  52.2  ppm olarak bulunmuştur. Siklobütan 

halkasındaki proton yarılmalarının ise 33-36 ve 38 bileşikleri için AA'BB' spin sistemi 

şeklinde olduğu görülmüştür. Bu sisteme ait etkileşme sabitleri sırasıyla, JAA' = 8.6 / 6.4 / 

9.0 / 9.4 / 6.6, JBB' = 8.8 / 6.4 / 9.0 / 9.0 / 6.2, JAB = 5.4 / 4.0 / 5.4 / 6.0 / 4.0, JAB' = 2.0 / 1.4 / 

2.0 / 2.4 / 1.4 Hz olarak hesaplanmıştır. 37 Nolu bileşikte ise siklobütan halkası 

protonlarının triplet halinde pik verdikleri gözlenmiştir. Bileşiklere ait karbonil grubu NMR 

piklerinin tek çıkması da 33-38 nolu dimerik bileşiklerinin simetrik yapıda olduğunu 

göstermektedir. Bu verilerin değerlendirilmesi ve literatür verileri ile karşılaştırılmaları 

sonucunda bileşiklerin yapıları ve siklobütan halkasına bağlı grupların yönelmeleri 

belirlenmiştir [19, 43-45, 122-130]. 
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Elde edilen veriler neticesinde 33, 35 ve 36 nolu dimer bileşiklerinin, başlangıç 

azakalkonlarının anti baş-baş girişimi sonucunda oluştuğu ve δ-truksinik yapıda olduğu, 34 

ve 38 nolu dimer bileşiklerinin ise sin baş-baş girişimi ile oluştuğu ve β-truksinik yapıya 

sahip olduğu tespit edilmiştir. Elde edilen verilerden hareketle 37 nolu bileşiğin ise, 

azakalkon bileşiklerinin anti baş-kuyruk girişimi ile oluştuğu ve ε-truksilik yapısına sahip 

olduğu belirlenmiştir. Baş-kuyruk girişimi yapması nedeniyle 37 nolu bileşikte siklobütan 

halkasındaki simetrik protonların pikleri triplet şeklinde gözlenmiştir.  

Bu sonuçlar neticesinde, 33 nolu bileşik (1β,2α)-di-(4-metoksibenzoil)-(3β,4α)-di-(3-piridil) 

siklobütan, 34 nolu bileşik (1β,2β)-di-(4-metoksibenzoil)-(3α,4α)-di-(3-piridil) siklobütan, 

35 nolu bileşik (1β,2α)-di-(3-metoksibenzoil)-(3β,4α)-di-(3-piridil) siklobütan, 36 nolu 

bileşik (1β,2α)-di-(2-metoksibenzoil)-(3β,4α)-di-(3-piridil) siklobütan, 37 nolu bileşik 

(1β,3β)-di-(2-metoksibenzoil)-(2α,4α)-di-(3-piridil) siklobütan ve 38 nolu bileşik (1β,2β)-di-

(2-metoksibenzoil)-(3α,4α)-di-(3-piridil) siklobütan şeklinde adlandırıldı. 

Sentezlenmiş olan 33-38 nolu bileşiklere ait diğer spektrum verileri ile elementel 

analiz sonuçları literatürda mevcut olan azakalkon bileşiklerinin verileri ile uyum içerisinde 

olup bileşiklerin yapılarını desteklemektedir. Bileşiklere ait 1H NMR verileri Tablo 33’ de, 
13C NMR verileri Tablo 34’ de, temel LC-MS/MS verileri Tablo 35’ de, temel FT-IR 

verileri Tablo 36’ da ve elementel analiz sonuçları Tablo 37’ de verilmiştir. 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



 98

Tablo 33. 33-38 Nolu bileşiklere ait 1H NMR (200 MHz) verileri, CDCl3 
 

 

1 2
34

1a 2a1' 1''

1'''1''''

O O

NN

CH3O OCH3

 

1

2

3

4

1a

2a

1'

1''

1'''

1''''

N

N

O

O

OCH3

OCH3

 

33-36, 38 

33, 34: 4-MeO, 3-piridil  

35: 3-MeO, 3-piridil 

36, 38: 2-MeO, 3-piridil 

37 

Bileşikler (δH: ppm, J: Hz) a,b 
H 

33 34 35 36 37 38 

1-2 

4.5, 

AA'BB', 

8.6, 5.4, 2.0  

4.8, 

AA'BB', 

6.4, 4.0, 1.4 

4.6,  

AA'BB',  

9.0, 5.4, 2.0  

4.4, 

AA'BB', 

9.4, 6.0, 2.4 

4.4, t, 9.4  

4.7, 

AA'BB', 

6.6, 4.0, 1.4 

3-4 

4.0, 

AA'BB', 

8.8, 5.4, 2.4  

4.5, 

AA'BB', 

6.4, 3.6, 1.4 

4.0,   

AA'BB',  

9.0, 5.4, 2.0  

4.2, 

AA'BB', 

9.0, 4.6, 2.4 

3.9, t, 9.4  

4.4, 

AA'BB', 

6.2, 4.0, 1.4 

2'-2'' 7.8, d, 9.0  7.8, d, 8.6  7.3, s - - - 

3'-3'' 6.8, d, 8.6  6.8, d, 9.0  - 6.7, d, 8.6 6.6, d, 8.2  6.8, d, 8.2  

4'-4'' - - 7.1, d, 8.2  7.4, t, 8.2 7.4, t, 7.8  7.4, t, 8.6  

5'-5'' 6.8, d, 8.6  6.8, d, 9.0  7.1, d, 8.6 6.9, t, 7.8 7.0, t, 7.4 7.0, m  

6'-6'' 7.8, d, 9.0  7.8, d, 8.6  7.2, d, 8.6  7.8, d, 7.4, 7.5, d, 7.4  7.6, d, 9.2  

-OCH3 3.8, s 3.8, s 3.7, s 3.3, s 3.3, s 3.5, s 

2'''-2'''' 8.8, m 8.4, m 8.5, bs 8.4, m 8.5, bs 8.3, m 

4'''-4'''' 8.8, m 8.4, m 8.5, bs 8.4, m 8.5, bs 8.3, m 

5'''-5'''' 
7.3, dd,  

8.0, 3.4  

7.1, dd,  

8.0, 3.4  
7.3, m 7.2, t, 5.2 7.2, bs 7.1, m 

6'''-6'''' 7.7, d, 8.2  7.3, d, 7.8 7.7, d, 8.2  7.7, d, 7.6  7.5, d, 6.4  7.3, d, 7.6  
 a Kimyasal kayma değerleri TMS’ ye göredir. 
 b Yorumlamada 1H, 1H-1H COSY spektrumları ve ACD NMR programı kullanılmıştır.   
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Tablo 34. 33-38 Nolu bileşiklere ait 13C NMR (50 MHz) verileri, CDCl3 
 

1 2
34

1a 2a1' 1''

1'''1''''

O O

NN

CH3O OCH3

 

1

2

3

4

1a

2a

1'

1''

1'''

1''''

N

N

O

O

OCH3

OCH3

 

33-36, 38 

33, 34: 4-MeO, 3-piridil  

35: 3-MeO, 3-piridil 

36, 38: 2-MeO, 3-piridil 

37 

Bileşikler (δC: ppm) a 
C 

33 b 34 b 35 c 36 c 37 c 38 c 

1a-2a 196.6 195.4 197.8 200.2 201.6 199.3 

1-2 44.4 42.1 44.7 42.6 41.7 42.1 

3-4 47.2 48.1 47.3 53.5 54.6 52.2 

1'- 1'' 128.1 128.4 136.2 126.9 127.5 126.8 

2'-2'' 131.2 130.2 112.3 158.9 157.5 158.2 

3'-3'' 113.9 113.9 159.7 111.2 110.9 111.0 

4'-4'' 164.1 163.5 120.9 134.6 135.0 135.4 

5'-5'' 113.9 113.9 129.7 120.5 120.8 120.9 

6'-6'' 131.2 130.2 121.3 130.6 130.2 130.9 

-OCH3 55.5 55.4 55.2 54.4 54.6 55.1 

1'''-1'''' 136.4 134.2 136.2 137.3 137.4 135.5 

2'''-2'''' 149.0 149.2 148.9 148.8 148.8 149.3 

3'''-3'''' - - - - - - 

4'''-4'''' 148.9 148.1 148.9 148.2 148.0 147.6 

5'''-5'''' 123.8 123.3 123.8 123.4 120.8 123.0 

6'''-6'''' 134.7 135.4 134.6 134.2 133.6 133.8 
 a Kimyasal kayma değerleri TMS’ ye göredir. 
 b Yorumlamada 13C, APT spektrumları ve ACD NMR programı kullanılmıştır. 
 c Yorumlamada APT spektrumları ve ACD NMR programı kullanılmıştır. 
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Tablo 35. 33-38 Nolu bileşiklere ait LC-MS/MS verileri  
 

m/z Kütle 
Bileşikler a                

C30H26N2O4  (478 g/mol) 

  33 34 35 36 37 38 

[M +1]+ 479 100 100 100 100 100 60 

[M+2]+ 480 40 35 35 35 35 20 

[M + 23]+ (M + 23Na) 501 5 72 - - 12 8 

[M-3]+ 475 25 22 62 - - - 

[M-31]+ 447 3 5 - - 5 - 

[M-238]+ 240 5 - 8 22 12 - 

[M-363] 115 - - - - - 100 

 a Sonuçlar % Bağıl Bolluk olarak verilmiştir. 
 
 

Tablo 36. 33-38 Nolu bileşiklere ait FT-IR absorbsiyon bantları (cm-1), CHCl3 
 

Bileşikler a Temel 

Fonksiyonel 

Gruplar 
33 34 35 36 37 38 

C=O 1661 1662 1671 1672 1671 1672 

C=C 1598 1599 1597 1597 1598 1600 

−OCH3 1248 1244 1263 1264 1247 1264 

=CH 3011, 3071 3022, 3071 3028, 3071 3024 3022, 3066 3024 

−CH 2855, 2926 2849, 2926 2854, 2925 2841, 2935 2854, 2925 2841, 2935 
 a Spektrumlar NaCl disk üzerinde çözücülerin uçurulmasından sonra alınmıştır. 

 
 

Tablo 37. 33-38 Nolu bileşiklere ait teorik ve deneysel elementel analiz verileri  
 

Bileşikler Teorik Değerler Elementel Analiz Değerleri a 

 C H N O C H N O 
33 75.30 5.48 5.85 13.37 75.30 5.44 - - 

34 75.30 5.48 5.85 13.37 75.33 5.87 - - 

35 75.30 5.48 5.85 13.37 75.32 5.87 - - 

36 75.30 5.48 5.85 13.37 75.30 5.44 - - 

37 75.30 5.48 5.85 13.37 75.28 4.55 - - 

38 75.30 5.48 5.85 13.37 75.32 5.87 - - 
   a Karbon ve hidrojen seçici kolon kullanılmıştır. 
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4.3.3. 39 Nolu Bileşiğin Yapısının Aydınlatılması 

 

Piridil grubunun 2 pozisyonunda bulunduğu 7-9 nolu metoksi sübstitue azakalkon 

bileşiklerinin fotokimyasal dimerleşme reaksiyonları sonucunda sadece 7 nolu bileşikten bir 

adet fotokimyasal dimer ürünü (39) elde edilebilmiş (Denklem 33), 8 ve 9 nolu metoksi 

sübstitue azakalkon bileşiklerinden ise herhangi bir dimer ürünü elde edilememiştir. 

Elde edilen 39 nolu bileşiğin yapısı, 1H ve 13C NMR verilerinin değerlendirilmesi ve 

literatür verileri ile karşılaştırılması ile aydınlatılmıştır [19, 43-45, 122-130]. Bileşiğin 

siklobütan halkasına ait proton ve karbonlara ait kimyasal kayma değerleri δH(1-2)  5.4 / δH(3-

4) 4.5 ve δC(1-2)  45.8 / δC(3-4)  46.1 ppm olarak bulunmuş, etkileşme sabitleri JAA' = 5.8, JBB' = 

5.8, JAB = 3.4, JAB' = 1.2 Hz olarak hesaplanmıştır. Bu verilerin değerlendirilmesi ve 

literatür verileri ile karşılaştırılmaları sonucunda 39 nolu dimer bileşiğinin, 7 nolu  

azakalkon bileşiğinin sin baş-baş girişimi sonucu oluştuğu ve β-truksinik yapıya sahip 

olduğu tespit edilmiş ve (1β,2β)-di-(4-metoksibenzoil)-(3α,4α)-di-(2-piridil) siklobütan 

olarak adlandırılmıştır. 

Sentezlenmiş olan 39 nolu bileşiğe ait diğer spektrum verileri ile elementel analiz 

sonuçları literatürde mevcut olan azakalkon bileşiklerinin verileri ile uyum içerisinde olup 

bileşiğin yapısını desteklemektedir. 39 Nolu bileşiğe ait 1H ve 13C NMR verileri Tablo 38’ 

de, temel LC-MS/MS verileri Tablo 39’ da, temel FT-IR verileri ve elementel analiz 

sonuçları Tablo 40’ da verilmiştir. 

 
 

hv

CH3CN/CHCl3

397

O

N
CH3O

N

O O

N

OCH3CH3O

 

 

Denklem 33 
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Tablo 38. 39 Nolu bileşiğe ait 1H NMR (200 MHz) ve 13C NMR (50 MHz) verileri, CDCl3 
 

N

O O

N

OCH3CH3O
1 2

34

1a 2a

1'''1''''

1''1'

 

39 

39 Nolu Bileşik a,b 
 

δH: ppm, J: Hz δC: ppm 

1a-2a - 197.4 

1-2 5.4, AA'BB', 5.8, 3.4, 1.2 45.8 

3-4 4.5, AA'BB', 5.8, 3.4, 1.4 46.1 

1'- 1'' - 129.1 

2'-2'' 7.9, d, 8.6 130.3 

3'-3'' 6.8, d, 8.6 113.6 

4'-4'' - 163.0 

5'-5'' 6.8, d, 8.6 113.6 

6'-6'' 7.9, d, 8.6 130.3 

-OCH3 3.8, s 55.3 

1'''-1'''' - 158.1 

3'''-3'''' 8.4, d,  4.0 148.7 

4'''-4'''' 6.9, m 123.6 

5'''-5'''' 7.4, t, 7.4 135.6 

6'''-6'''' 6.9, m 121.1 
 a Kimyasal kayma değerleri TMS’ye göredir. 
 b Yorumlamada 1H, 1H-1H COSY, 13C, APT spektrumları ve ACD NMR programı kullanılmıştır.
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Tablo 39. 39 Nolu bileşiğe ait LC-MS/MS verileri  
 
Kapalı formül ve molekül ağırlığı                 C30H26N2O4  (478 g/mol) 

m/z Kütle % Bağıl Bolluk 

[M +1]+ 479 98 

[M+2]+ 480 40 

[M + 23]+ (M + 23Na) 501 33 

[M-3]+ 475 100 

[M-31]+ 447 23 

 
 

Tablo 40. 39 Nolu bileşiğe ait FT-IR ve elementel analiz verileri 
 

FT-IR (CHCl3) a Elementel Analiz 

Temel Fonksiyonel 

Gruplar 

 

cm-1  

 

 
Teorik 

Değerler 

Analiz 

Değerleri b 

C=O / C=C 1674 / 1601 C 75.30 75.30 

−OCH3 1234, 1262 H 5.48 5.44 

=CH 3010, 3060 N 5.85 - 

−CH 2840, 2936 O 13.37 - 
 a Spektrumlar NaCl disk üzerinde çözücülerin uçurulmasından sonra alınmıştır. 
 b Karbon ve hidrojen seçici kolon kullanılmıştır. 

 
 
4.3.4. 1-9 Nolu Bileşiklerin Teorik Hesaplamaları 

 

Başlangıç bileşikleri olan 1-9 nolu bileşiklerin 400 Watt yüksek basınçlı civa lambası 

kullanılarak gerçekleştirilen fotokimyasal [2+2] siklokatılma reaksiyonlarında 1-7 nolu 

bileşiklerden dimerleşme ürünleri elde edilebilmesine karşın 8 ve 9 nolu bileşiklerin 

dimerleşme ürünleri vermemesi, girişim yapan sınır orbitallerinin incelenmesi ile 

açıklanmaya çalışılmıştır. Bu amaçla PM3 yarı denel metodu kullanılarak 1-9 nolu 

bileşiklerin temel haldeki HOMO ve LUMO, uyarılmış haldeki HSOMO ve LSOMO 

enerjileri hesaplanmıştır (Tablo 41-43).  
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Tablo 41. 1-3 Nolu bileşiklerinin HOMO, LUMO, HSOMO ve LSOMO enerjileri (eV) 
 

Bileşikler  1   2   3  
Uyarılma Durumu S0 S1 T1 S0 S1 T1 S0 S1 T1 

HOMO (eV) -9.43   -9.40   -9.32   
Cα 0.06   -0.02   -0.04   
Cβ 0.05   -0.02   -0.04   

LUMO(eV) -1.07   -1.09   -0.97   
Cα 0.40   0.39   -0.40   
Cβ -0.41   -0.41   0.39   

HSOMO(eV)  -0.60 -0.89  -0.63 -0.84  -0.58 -7.61 
Cα  -0.40 -0.45  0.40 0.35  0.39 0.07 
Cβ  0.23 0.40  -0.24 0.45  -0.41 0.04 

LSOMO(eV)  -4.07 -7.55  -4.15 -7.58  -3.96 -0.82 
Cα  0.26 0.03  -0.15 0.06  -0.12 0.39 
Cβ  -0.46 0.06  0.46 0.06  0.10 0.46 

 
 
Tablo 42. 4-6 Nolu bileşiklerinin HOMO, LUMO, HSOMO ve LSOMO enerjileri (eV) 
 

Bileşikler  4   5   6  
Uyarılma Durumu S0 S1 T1 S0 S1 T1 S0 S1 T1 

HOMO (eV) -9.36   -9.34   -9.27   
Cα -0.1   -0.03   0.07   
Cβ -0.1   -0.02   0.05   

LUMO(eV) -1.02   -1.05   -0.93   
Cα 0.38   -0.38   -0.38   
Cβ -0.39   0.40   0.38   

HSOMO(eV)  -0.57 -0.41  -0.60 -0.49  -0.55 -0.39 
Cα  0.39 0.15  -0.40 0.15  0.38 0.13 
Cβ  -0.21 0.03  0.45 0.03  -0.45 0.03 

LSOMO(eV)  -3.99 -8.40  -4.07 -8.41  -3.88 -8.32 
Cα  0.15 0.46  -3.14 -0.45  0.16 0.46 
Cβ  -0.46 -0.62  0.22 0.63  -0.23 0.02 

 
 
Tablo 43. 7-9 Nolu bileşiklerinin HOMO, LUMO, HSOMO ve LSOMO enerjileri (eV) 
 

Bileşikler  7   8   9  
Uyarılma Durumu S0 S1 T1 S0 S1 T1 S0 S1 T1 

HOMO (eV) -9.28   -9.25   -9.18   
Cα 0.08   0.04   0.06   
Cβ 0.07   0.06   0.05   

LUMO(eV) -0.92   -0.97   -0.83   
Cα -0.37   -0.38   -0.38   
Cβ 0.37   0.37   0.36   

HSOMO(eV)  -0.54 -0.38  -0.49 -0.35  -0.29 -0.29 
Cα  0.38 0.13  0.16 0.13  0.41 0.10 
Cβ  -0.37 -0.17  -0.20 -0.17  -0.39 0.06 

LSOMO(eV)  -3.98 -8.98  -3.63 -8.67  -4.16 -9.70 
Cα  0.16 0.46  -0.01 0.17  0.14 0.12 
Cβ  0.14 -0.42  -0.04 -0.05  0.25 -0.17 
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Yapılan hesaplamalarda elde edilen uç orbital enerjileri incelendiğinde, 1-7 nolu 

bileşiklerin temel hal LUMO orbitalleri ile singlet uyarılmış hal HSOMO orbitallerinin hem 

simetri hem de elektron yoğunluğu bakımından dimerleşmeye uygun olduğu ancak, 

LSOMO orbitalleri ile temel hal HOMO orbitallerinin simetri ve elektron yoğunluğu 

bakımından dimerleşmeye uygun olmadığı görülmüştür. 8 ve 9 nolu bileşiklerde ise 

HOMO/LSOMO ve LUMO/HSOMO pozisyonlarının hem elektron yoğunluğu hem de 

simetri bakımından dimerleşmeye uygun olmadıkları ve sınır orbitallerinin girişimi 

sağlayacak kadar birbirlerine yaklaşamadıkları görülmüştür.  

 

4.4. Antimikrobiyal Aktivite Sonuçları  

 

Çalışmada sentezlenmiş olan 1-39 nolu bileşiklerin antimikrobiyal aktiviteleri yedi 

bakteri ve bir maya benzeri mantar üzerinde,  MİK (minimum inhibisyon konsantrasyonu) 

yöntemi kullanılarak ölçülmüş ve sonuçlar Tablo 44’ de verilmiştir. 
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Tablo 44. 1-39 Nolu bileşiklerin antimikrobiyal aktiviteleri 
 

MİK Değerleri (µg/mL) 
Bileşikler 

Stok 
Çözelti 

(µg/100µL) 
Ec  

G(-) 
Yp 

G(-) 
En 

G(-) 
Pa 

G(-) 
Sa 

G(+) 
Ef 

G(+) 
Bc 

G(+) 
Ca 

 
1 9900 >495 >495 >495 >495 61.9 123.7 61.9 15.5 
2 11300 >283 >283 >283 >283 2.20 8.83 8.83 17.6 
3 9900 >247 >247 >247 >247 7.72 30.9 15.5 15.5 
4 10400 >260 >260 >260 >260 65.0 30.0 65.0 32.5 
5 12100 >303 >303 >303 >303 4.72 37.8 9.45 37.8 
6 9600 >240 >240 >240 >240 30.0 120 30.0 15.0 
7 10200 >510 >510 >510 >260 7.96 31.8 15.9 15.9 
8 9100 >227 >227 >227 >227 1.77 14.7 7.10 <7.10 
9 9100 >227 >227 >227 >227 7.10 28.4 14.2 7.10 

10 8600 6.72 13.5 26.8 53.7 0.42 1.67 1.67 <6.72 
11 9200 3.59 7.18 14.4 28.7 0.45 0.90 0.90 <7.18 
12 1040 8.12 16.2 16.2 32.5 0.50 1.01 2.03 <8.12 
13 9300 3.63 7.26 29.0 29.0 0.45 0.90 0.90 <7.26 
14 9500 3.71 7.42 7.42 14.8 <0.46 <0.46 <0.46 <7.42 
15 9400 7.34 14.7 14.7 58.7 <0.45 <0.45 <0.45 <7.34 
16 8800 3.44 3.44 3.44 13.7 0.42 0.42 0.42 <6.87 
17 9600 0.94 3.75 3.75 15.0 <0.47 <0.47 <0.47 <7.50 
18 8700 3.40 6.80 3.40 13.6 <0.43 <0.43 <0.43 <6.80 
19 8800 0.84 3.44 6.8 13.7 <0.44 <0.44 <0.44 <6.8 
20 9600 1.87 7.50 3.75 7.50 <0.46 <0.46 <0.46 <7.50 
21 9400 0.90 3.67 1.83 3.67 <0.45 <0.45 <0.45 <7.34 
22 9300 >233 >233 >233 116.2 0.45 0.45 0.45 58.1 
23 9800 0.47 0.96 0.45 7.65 <0.47 <0.47 <0.47 <7.65 
24 9800 0.96 3.82 1.92 3.82 <0.46 <0.46 <0.46 <7.65 
25 9900 0.48 1.93 0.96 7.73 <0.48 <0.48 <0.48 <7.73 
26 8700 1.70 3.40 1.70 13.8 <0.43 <0.43 <0.43 <6.80 
27 9300 0.90 1.81 1.81 14.5 <0.45 <0.45 <0.45 <7.25 
28 5100 >126 >126 >126 >126 >126 >126 >126 >510 
29 5400 >110 >110 >110 >110 >110 >110 >110 >220 
30 10800 135 135 135 135 135 135 135 135 
31 11900 595 >595 595 >595 >595 >595 >595 150 
32 6800 340 340 340 340 340 340 170 85 
33 5100 >225 >225 >225 >225 >126 >126 >126 >225 
34 8200 >205 >205 >205 >205 >205 >205 >205 >820 
35 15100 200 200 200 200 200 200 200 200 
36 7400 185 185 185 185 185 185 185 185 
37 5600 280 280 280 280 140 140 140 280 
38 7300 90 90 90 90 45 45 45 90 
39 7200 >180 >180 >180 >180 >180 >180 >180 >360 

Amp. 1200 8 32 >64 >128 2 2 <1  
Flu. 2000        <8 

Ec:Escherichia coli, Yp: Yersinia pseudotuberculosis, En: Enterobacter aerogenes, Pa: Pseudomonas 
aeruginosa, Sa: Staphylococcus aureus, Ef: Enterococcus faecalis, Bc: Bacillus cereus 702 Roma Ca: 
Candida albicans, Amp: Ampicillin, Flu: Fluconazole, G(+): Gram pozitif, G(-): Gram negatif. 
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Elde edilen sonuçlara göre, 1-9 nolu metoksi substitue azakalkon bileşiklerinin 1.77-

123.7 µg/mL aralığında Gram pozitif bakterilere ve mayalara karşı antimikrobiyal aktiviteye 

sahip oldukları gözlenirken, Gram negatif bakterilere karşı antimikrobiyal aktivite 

göstermedikleri belirlendi. N-Alkil türevi metoksi sübstitue azakalkon bileşikleri olan 10-27 

nolu bileşiklerin ise özellikle Gram pozitif bakterilere karşı 0.42-2.03 µg/mL aralığında 

oldukça yüksek düzeyde antimikrobiyal aktiviteye sahip oldukları gözlendi. Alkil türevi 

bileşiklerin Gram negatif bakterilere karşı da başlangıç bileşiklerine göre 0.45-58.7 µg/mL 

aralığında oldukça iyi seviyede aktivite gösterdiklerinin belirlenmesine karşın, 22 nolu alkil 

bileşiğinin Gram negatif bakterilere karşı bir aktiviteye sahip olmadığı gözlendi. Ayrıca alkil 

türevi metoksi sübstitue azakalkon bileşiklerinde özellikle Gram negatif bakterilere karşı 

olan aktivitenin, alkil grubu büyüdükçe arttığı gözlenmektedir. Sekizli karbon zinciri içeren 

10-15 nolu alkil bileşiklerinde 3.59-58.7 µg/mL, onlu karbon zinciri içeren 16-21 nolu alkil 

bileşiklerinde 0.84-13.7 µg/mL aralığında olan aktivite değerlerinin, onikili karbon zinciri 

içeren 23-27 nolu alkil bileşiklerinde 0.45-14.5 µg/mL aralığına kadar indiği gözlenmiştir.  

N-Alkil türevi metoksi sübstitue azakalkon bileşiklerinin Gram negatif bakterilere 

karşı olan antimikrobiyal aktiviteleri, metoksi sübstituentinin ve piridil grubunun 

pozisyonlarına göre de değerlendirilmiştir. Piridil grubunun 3 pozisyonunda olduğu 2-, 3- ve 

4- metoksi sübstitue alkil türevi azakalkon bileşiklerinin (13-15, 19-21 ve 25-27) 0.48-58.7 

µg/mL aralığındaki değerler ile, 0.45-233 µg/mL aralığında değerlere sahip olan piridil 

grubunun 4 pozisyonunda olduğu 2-, 3-ve 4- metoksi sübstitue alkil türevi azakalkon 

bileşiklerine (10-12, 16-18 ve 22-24) göre daha iyi aktivite gösterdikleri görülmüştür. 

Metoksi sübstituentinin pozisyonuna göre yapılan değerlendirmede ise, 3-metoksi-4-piridil 

ve 3-metoksi-3-piridil alkil azakalkonların (11, 17, 23 ve 14, 20, 26) sırasıyla 0.47-28.7 

µg/mL ve 1.70-14.8 µg/mL aralığındaki değerleri ile, 0.96-32.5 µg/mL ile 0.90-58.7 µg/mL 

aralığında değerlere sahip olan 2-metoksi-4-piridil ve 2-metoksi-3-piridil alkil azakalkon 

bileşiklerinden (12, 18, 24 ve 15, 21, 27) ve 3.44-233 µg/mL ile 0.48-29.0 µg/mL aralığında 

değerlere sahip olan 4-metoksi-4-piridil ve 4-metoksi 3-piridil alkil azakalkon 

bileşiklerinden (10, 16, 22 ve 13, 19, 25) daha iyi antimikrobiyal aktiviteye sahip oldukları 

görülmüştür. 

Fotokimyasal dimer ürünleri olan 28-39 nolu bileşiklerin ise test edilen 

mikroorganizmalara karşı çok etkili olmadıkları ve oldukça düşük düzeyde antimikrobiyal 

aktivite gösterdikleri gözlendi. En iyi etkinliğin ise 38 nolu bileşik tarafından Gram pozitif 

bakterilere karşı gösterildiği belirlendi. 
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4.5. Antioksidan Aktivite Sonuçları 

 

Sentezlenen 1-27 nolu bileşiklerin antioksidan aktiviteleri, DPPH (2,2-difenil-1-

pikrilhidrazil) yöntemi kullanılarak tespit edilmeye çalışılmış ve sonuçlar IC50 değerleri 

olarak Tablo 45’ de, aktivitelere ait grafiksel gösterim Ek Şekil 216’ da verilmiştir.  

 
 

Tablo 45. 1-27 Nolu bileşiklerin antioksidan aktiviteleri 
 

 
Bileşikler 

Antioksidan 
Aktivite 
(IC50) 

 
Bileşikler 

Antioksidan 
Aktivite 
(IC50) 

 
Bileşikler 

Antioksidan 
Aktivite 
(IC50) 

1 1.48 10 0.51 19 0.91 
2 2.21 11 0.98 20 1.2 
3 7.82 12 0.67 21 2.55 
4 0.86 13 12.1 22 0.54 
5 0.68 14 2.26 23 0.05 
6 1.8 15 3.15 24 5.16 
7 1.01 16 0.73 25 Prooksidant 
8 0.52 17 4.95 26 0.98 
9 5.63 18 0.97 27 2.36 

Trolox® 0.003     
C Vitamini 0.004     

 
 

Elde edilen sonuçlara göre 1-27 nolu bileşiklerin antioksidan aktivitelerinin 23 > 10 > 

8 > 22 > 12 > 5 > 16 > 4 > 19 > 18 > 11=26 > 7 > 20 > 1 > 6 > 2 > 14 > 27 > 21 > 15 > 17 > 

24 > 9 > 3 > 13 olduğu, 25 nolu bileşiğin ise prooksidant özellik gösterdiği belirlenmiştir. 

Bileşiklerin Trolox® ve C vitamini referansları ile yapılan karşılaştırmaları sonucunda 

antioksidant etkinliklerinin çok iyi olmadığı, en iyi aktivitenin ise 23 nolu bileşik tarafından 

gösterildiği belirlenmiştir.    

 

 



 

5. SONUÇLAR 
 

Bu çalışmanın ilk aşamasında, doğal kalkon bileşiklerinin analogu olan dokuz adet 

metoksi substitue azakalkon bileşiğinin (1-9) Claisen-Schmidt kondenzasyonu kullanılarak 

sentezi gerçekleştirilmiştir. Çalışmanın ikinci aşamasında, 1-6 nolu bileşiklerinin piridin 

azotu üzerinden, sekiz, on ve oniki karbonlu alkil bromürler kullanılarak alkilleme 

reaksiyonu gerçekleştirilmiş ve onsekiz adet N-alkil türevi metoksi substitue azakalkon 

bileşiği (10-27) elde edilmiştir. Bu aşamada piridil grubunun 2 pozisyonunda olduğu 7-9 

nolu metoksi substitue azakalkon bileşiklerinin alkilleme reaksiyonu vermedikleri 

gözlenmiş ve bunun sebebinin sterik engelleme olabileceği, literatür bilgilerinden de 

faydalanılarak ortaya konmuştur. Çalışmanın son aşamasında ise, doğal olarak da 

oluştukları bilinen siklobütan halkalı kalkon bileşiklerine alternatif olarak, 1-7 nolu 

bileşiklerden fotokimyasal [2+2] siklokatılma reaksiyonu sonucu oniki adet dimerik 

metoksi substitue azakalkon bileşiğinin (28-39) sentezi gerçekleştirilmiştir. Bu aşamada 8 

ve 9 nolu başlangıç azakalkonlarının dimerleşme reaksiyonu vermedikleri gözlenmiş ve 

bunun, sınır orbitallerinin girişimi sağlayacak kadar birbirlerine yaklaşamamalarından ve 

elektron yoğunluklarının yeterli olmamasından kaynaklandığı literatür bilgilerinden ve 

teorik hesaplamalardan faydalanılarak açıklanmaya çalışılmıştır. Çalışmada sentezlenmiş 

olan otuz dokuz adet bileşikten yapılan literatür araştırması sonucunda 1, 4, 7-9 nolu 

bileşiklerin bilinen olduğu tespit edilmiş ancak, 2, 3, 5, 6, 10-39 nolu bileşikler ile ilgili 

herhangi bir çalışmaya rastlanmamıştır. Sentezlenen bileşiklerin yapılarının 

aydınlatılmasında NMR (1H NMR, 13C NMR, APT, COSY), LC-MS/MS, UV ve FT-IR 

spektroskopik verileri ve elementel analiz sonuçları kullanılmıştır. Ayrıca, NMR 

spektroskopisine ait veriler ACD NMR programı kullanılarak desteklenmiştir. Çalışmada 

sentezlenen bileşikler;  

(2E)-1-(4-metoksifenil)-3-piridin-4-ilprop-2-en-1-on (1),  

(2E)-1-(3-metoksifenil)-3-piridin-4-ilprop-2-en-1-on (2),  

(2E)-1-(2-metoksifenil)-3-piridin-4-ilprop-2-en-1-on (3),  

(2E)-1-(4-metoksifenil)-3-piridin-3-ilprop-2-en-1-on (4),  

(2E)-1-(3-metoksifenil)-3-piridin-3-ilprop-2-en-1-on (5),  

(2E)-1-(2-metoksifenil)-3-piridin-3-ilprop-2-en-1-on (6),  

(2E)-1-(4-metoksifenil)-3-piridin-2-ilprop-2-en-1-on (7),  
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(2E)-1-(3-metoksifenil)-3-piridin-2-ilprop-2-en-1-on (8),  

(2E)-1-(2-metoksifenil)-3-piridin-2-ilprop-2-en-1-on (9),  

(2E)-1-(4-metoksifenil)-3-(N-oktil-4-piridinyum bromür)-2-propen-1-on (10),  

(2E)-1-(3-metoksifenil)-3-(N-oktil-4-piridinyum bromür)-2-propen-1-on (11),  

(2E)-1-(2-metoksifenil)-3-(N-oktil-4-piridinyum bromür)-2-propen-1-on (12),  

(2E)-1-(4-metoksifenil)-3-(N-oktil-3-piridinyum bromür)-2-propen-1-on (13),  

(2E)-1-(3-metoksifenil)-3-(N-oktil-3-piridinyum bromür)-2-propen-1-on (14),  

(2E)-1-(2-metoksifenil)-3-(N-oktil-3-piridinyum bromür)-2-propen-1-on (15),  

(2E)-1-(4-metoksifenil)-3-(N-dekil-4-piridinyum bromür)-2-propen-1-on (16),  

(2E)-1-(3-metoksifenil)-3-(N-dekil-4-piridinyum bromür)-2-propen-1-on (17), 

(2E)-1-(2-metoksifenil)-3-(N-dekil-4-piridinyum bromür)-2-propen-1-on (18),  

(2E)-1-(4-metoksifenil)-3-(N-dekil-3-piridinyum bromür)-2-propen-1-on (19),  

(2E)-1-(3-metoksifenil)-3-(N-dekil-3-piridinyum bromür)-2-propen-1-on (20),  

(2E)-1-(2-metoksifenil)-3-(N-dekil-3-piridinyum bromür)-2-propen-1-on (21),  

(2E)-1-(4-metoksifenil)-3-(N-dodekil-4-piridinyum bromür)-2-propen-1-on (22), 

(2E)-1-(3-metoksifenil)-3-(N-dodekil-4-piridinyum bromür)-2-propen-1-on (23), 

(2E)-1-(2-metoksifenil)-3-(N-dodekil-4-piridinyum bromür)-2-propen-1-on (24), 

(2E)-1-(4-metoksifenil)-3-(N-dodekil-3-piridinyum bromür)-2-propen-1-on (25),  

(2E)-1-(3-metoksifenil)-3-(N-dodekil-3-piridinyum bromür)-2-propen-1-on (26),  

(2E)-1-(2-metoksifenil)-3-(N-dodekil-3-piridinyum bromür)-2-propen-1-on (27),  

(1β,2α)-di-(4-metoksibenzoil)-(3β,4α)-di-(4-piridil) siklobütan (28),  

(1β,2β)-di-(4-metoksibenzoil)-(3α,4α)-di-(4-piridil) siklobütan (29),  

(1β,2α)-di-(3-metoksibenzoil)-(3β,4α)-di-(4-piridil) siklobütan (30),  

(1β,2α)-di-(2-metoksibenzoil)-(3β,4α)-di-(4-piridil) siklobütan (31),  

(1β,3β)-di-(2-metoksibenzoil)-(2α,4α)-di-(4-piridil) siklobütan (32),  

(1β,2α)-di-(4-metoksibenzoil)-(3β,4α)-di-(3-piridil) siklobütan (33),  

(1β,2β)-di-(4-metoksibenzoil)-(3α,4α)-di-(3-piridil) siklobütan (34),  

(1β,2α)-di-(3-metoksibenzoil)-(3β,4α)-di-(3-piridil) siklobütan (35),  

(1β,2α)-di-(2-metoksibenzoil)-(3β,4α)-di-(3-piridil) siklobütan (36),  

(1β,3β)-di-(2-metoksibenzoil)-(2α,4α)-di-(3-piridil) siklobütan (37),  

(1β,2β)-di-(2-metoksibenzoil)-(3α,4α)-di-(3-piridil) siklobütan (38),  

(1β,2β)-di-(4-metoksibenzoil)-(3α,4α)-di-(2-piridil) siklobütan (39)  

şeklinde adlandırılmıştır. 
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Sentezlenen 1-39 nolu bileşiklerin antimikrobiyal aktiviteleri MİK yöntemi 

kullanılarak incelenmiş ve özellikle alkil türevi bileşiklerin çok iyi derecede antimikrobiyal 

etki gösterdiği ve bu etkinliğin alkil zincirinin uzamasıyla arttığı belirlenmiştir. 1-27 nolu 

bileşikler üzerinde yapılan antioksidan aktivite tayininde ise bu bileşiklerin aktivitelerinin 

oldukça düşük olduğu ve antioksidan özelliğe sahip olmadıkları tespit edilmiştir. 

1-9 Nolu bileşiklerin fotokimyasal reaksiyonlarına daha ayrıntılı bir açıklama 

getirebilmek amacıyla teorik hesaplamalar yapılmış ve bu hesaplamaları gerçekleştirmek 

için Hyperchem 7.5 programı kullanılmıştır. Yapılan teorik hesaplamalar sonucunda sınır 

orbitallarinin 1-7 nolu bileşiklerde dimerleşme reaksiyonu için uygun simetri ve elektron 

yoğunluğuna sahip oldukları ancak 8 ve 9 nolu bileşiklerde sınır orbitallerinin simetri ve 

elektron yoğunluğu bakımından reaksiyon vermeye uygun olmadığı belirlenmiştir.  



6. ÖNERİLER 

 

Bu çalışmada doğal olarak oluşan kalkonlara alternatif olarak dokuz adet metoksi 

substitue azakalkon bileşiğinin sentezi gerçekleştirilmiş, bu bileşiklerin alkilleme ve 

fotokimyasal dimerleşme reaksiyonları incelenerek bazı biyolojik aktiviteleri incelenmeye 

çalışılmıştır. 

Kalkon türevi bileşiklerin sahip oldukları fonksiyonel yapıları, pek çok farklı 

reaksiyonun bu bileşiklere uygulanabilmesine olanak sağlamaktadır. Burada sentezlenmiş 

olan azakalkon bileşiklerinin Diels-Alder ve Michael reaksiyonları incelenebilir, epoksi 

türevleri sentezlenebilir, metal tutucu özellikleri araştırılabilir, indirgenme reaksiyonları ile 

halka kapanması gerçekleştirilmeye çalışılabilir, polimerleşme reaksiyonları incelenebilir 

ve aza boyar maddelerin sentezlerindeki kullanımları araştırılabilir. 

 Bu çalışmada sentezlenen N-alkil türevi bileşiklerin antimikrobiyal aktivitelerinin 

çok iyi çıktığı ve aktivitelerin karbon zincirinin uzaması ile arttığı gözlenmiştir. Bu 

bileşiklerin diğer alkil halojenürler ile reaksiyonları gerçekleştirilebilir ve biyolojik 

aktiviteleri karşılaştırılabilir.  

 Kalkon ve azakalkonların antikanserojen ve antitümör etkinlikleri olduğu 

bilinmektedir. Buradaki bileşiklerin bu özellikleri ile ilgili araştırmalar da yapılabilir. 

Ayrıca farklı substituentler içeren azakalkonların sentezi de gerçekleştirilerek biyolojik 

aktiviteleri incelenebilir. 
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Ek Şekil 135. 25 Nolu bileşiğin 1H-NMR spektrumu, 200 MHz, CDCl3 
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Ek Şekil 138. 25 Nolu bileşiğin COSY spektrumu, 200 MHz, CDCl3 
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Ek Şekil 141. 26 Nolu bileşiğin 1H-NMR spektrumu, 200 MHz, CDCl3 
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Ek Şekil 144. 26 Nolu bileşiğin COSY spektrumu, 200 MHz, CDCl3 
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Ek Şekil 147. 27 Nolu bileşiğin 1H-NMR spektrumu, 200 MHz, CDCl3 
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Ek Şekil 150. 27 Nolu bileşiğin COSY spektrumu, 200 MHz, CDCl3 
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Ek Şekil 153. 28 Nolu bileşiğin 1H-NMR spektrumu, 200 MHz, CDCl3 
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Ek Şekil 156. 28 Nolu bileşiğin COSY spektrumu, 200 MHz, CDCl3 
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Ek Şekil 159. 29 Nolu bileşiğin 1H-NMR spektrumu, 200 MHz, CDCl3 
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Ek Şekil 162. 29 Nolu bileşiğin COSY spektrumu, 200 MHz, CDCl3 
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Ek Şekil 165. 30 Nolu bileşiğin 1H-NMR spektrumu, 200 MHz, CDCl3 
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Ek Şekil 168. 30 Nolu bileşiğin LC-MS/MS spektrumu 
 

 
 
Ek Şekil 169. 30 Nolu bileşiğin FT-IR spektrumu, CHCl3 
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Ek Şekil 170. 31 Nolu bileşiğin 1H-NMR spektrumu, 200 MHz, CDCl3 
 

 
 
Ek Şekil 171. 31 Nolu bileşiğin APT spektrumu, 50 MHz, CDCl3 
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Ek Şekil 173. 31 Nolu bileşiğin LC-MS/MS spektrumu 
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Ek Şekil 175. 32 Nolu bileşiğin 1H-NMR spektrumu, 200 MHz, CDCl3 
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Ek Şekil 178. 32 Nolu bileşiğin LC-MS/MS spektrumu 
 

 
 
Ek Şekil 179. 32 Nolu bileşiğin FT-IR spektrumu, CHCl3 
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Ek Şekil 180. 33 Nolu bileşiğin 1H-NMR spektrumu, 200 MHz, CDCl3 
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Ek Şekil 183. 33 Nolu bileşiğin COSY spektrumu, 200 MHz, CDCl3 
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Ek Şekil 186. 34 Nolu bileşiğin 1H-NMR spektrumu, 200 MHz, CDCl3 
 

 
 
Ek Şekil 187. 34 Nolu bileşiğin 13C-NMR spektrumu, 50 MHz, CDCl3 
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Ek Şekil 189. 34 Nolu bileşiğin COSY spektrumu, 200 MHz, CDCl3 
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Ek Şekil 192. 35 Nolu bileşiğin 1H-NMR spektrumu, 200 MHz, CDCl3 
 

 
 
Ek Şekil 193. 35 Nolu bileşiğin APT spektrumu, 50 MHz, CDCl3 
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Ek Şekil 195. 35 Nolu bileşiğin LC-MS/MS spektrumu 
 

 
 
Ek Şekil 196. 35 Nolu bileşiğin FT-IR spektrumu, CHCl3 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



 197

 

N

O O

N

OCH3 CH3O

 
Ek Şekil 197. 36 Nolu bileşiğin 1H-NMR spektrumu, 200 MHz, CDCl3 
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Ek Şekil 200. 36 Nolu bileşiğin LC-MS/MS spektrumu 
 

 
 
Ek Şekil 201. 36 Nolu bileşiğin FT-IR spektrumu, CHCl3 
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Ek Şekil 202. 37 Nolu bileşiğin 1H-NMR spektrumu, 200 MHz, CDCl3 
 

 
 
Ek Şekil 203. 37 Nolu bileşiğin APT spektrumu, 50 MHz, CDCl3 
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Ek Şekil 205. 37 Nolu bileşiğin LC-MS/MS spektrumu 
 

 
 
Ek Şekil 206. 37 Nolu bileşiğin FT-IR spektrumu, CHCl3 
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Ek Şekil 207. 38 Nolu bileşiğin 1H-NMR spektrumu, 200 MHz, CDCl3 

 

 
 
Ek Şekil 208. 38 Nolu bileşiğin APT spektrumu, 50 MHz, CDCl3 
 

 
 
Ek Şekil 209. 38 Nolu bileşiğin COSY spektrumu, 200 MHz, CDCl3 
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Ek Şekil 210. 38 Nolu bileşiğin LC-MS/MS spektrumu 
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Ek Şekil 212. 39 Nolu bileşiğin 1H-NMR spektrumu, 200 MHz, CDCl3 
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Ek Şekil 215. 39 Nolu bileşiğin COSY spektrumu, 200 MHz, CDCl3 
 

 
 
Ek Şekil 216. 39 Nolu bileşiğin LC-MS/MS spektrumu 
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  Ek Şekil 218. 1-27 Nolu bileşiklere ait antioksidan aktivite grafiği 
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