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ÖZET 

Hetero halkalı bileşikler doğada bol miktarda bulunurlar ve yaşam için önemli bir yere 

sahiptirler. Pirazol halkası, farmakolojik aktiviteye sahip çeşitli ilaç moleküllerinin yapısında 

bulunan heterosiklik bir bileşiktir. Örneğin pirazol halkası içeren bileşiklerin son zamanlarda, 

HIV ve flavivirüse karşı potansiyel antiviral etkiye sahip oldukları rapor edilmiştir. Ayrıca 

pirazollerin; antimikrobiyal, antifungal, antidepresan, antiinflamatuar, antitümör ve 

antikonvülsan gibi çok önemli biyolojik aktivite gösterdikleri de bilinmektedir. 

Bu çalışmada antitümör aktivite potansiyeline sahip olabilecek yeni pirazol türevlerinin 

sentezi amaçlandı. İlk olarak başlangıç bileşiğimiz olan 1-(benzo[d]tiyazol-2-il)-3-(4-

bromofenil)-1H-pirazol-4-karbaldehit (M-2) literatüre göre sentezlendi. Daha sonra bu bileşik 

farklı asetofenon türevleriyle etkileştirilerek yeni kalkon türevlerine dönüştürüldü. Elde edilen 

bu kalkon türevleri ise, çeşitli hidrazinlerle reaksiyona sokularak, halkalanma neticesinde yeni 

pirazolin türevi bileşikler elde edildi. Ayrıca M-2 bileşiğinin, bazı hidrazin ve aril aminlerle 

reaksiyonları gerçekleştirilerek çeşitli hidrazon ve imin bileşikleri sentezlendi. 

Sentezlenen bileşiklerin yapıları IR, 
1
H-NMR, 

13
C-NMR ve Kütle (Mass) spektrumları 

yardımıyla karakterize edildi. 

Anahtar Kelimeler: Biyolojik aktivite, Kalkon, Pirazol, Pirazolin, Pirazol karbaldehid, 

Sülfonamit.   
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SYNTHESIS AND CHARACTERIZATION OF NOVEL BENZOTHIAZOLE 

SUBSTITUTED PYRAZOLE SULFONAMIDE DERIVATIVES WITH ANTITUMOR 

ACTIVITY POTENTIAL 

Müjgan ALP  

Chemistry, M.S.Thesis, 2017 

Thesis Supervisor: Prof. Dr. Rahmi KASIMOĞULLARI 

SUMMARY 

Heterocyclic compounds are abundant in nature and have an important place in life. The 

pyrazole ring is a heterocyclic compound that is found in the structure of several important drug 

molecules with a wide variety of pharmacological activities. For example, compounds 

containing the pyrazole ring have recently been reported to have potential antiviral activity 

against HIV and flavivirus. Also, pyrazoles are known to have antimicrobial, antifungal, 

antidepressant, antiinflammatory, antitumor and anticonvulsant activities.  

In this work, it was aimed to synthesize novel pyrazole derivatives which may have 

antitumor activity potential. First, the starting compound 1-(benzo[d]thiazol-2-yl)-3-(4-

bromophenyl)-1H-pyrazole-4-carbaldehyde (M-2) was synthesized according to the literature. 

Then this compound was converted to new chalcone derivatives by interaction with different 

acetophenone derivatives. The obtained chalcone derivatives were treated with various 

hydrazines to obtain new pyrazoline derivative compounds as a result of cyclization. In 

addition, various hydrazone and imine compounds were synthesized by reacting the M-2 with 

some hydrazine and aryl amines. 

Structures of the synthesized compounds were characterized by IR, 
1
H-NMR, 

13
C-NMR 

and Mass spectra. 

Keywords: Biological activity, Chalcone, Pyrazole, Pyrazoline, Pyrazole carbaldehyde, 

Sulfonamide. 
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florofenil)prop-2-en-1-one 

M-13 (E)-5-((1-(benzo[d]tiyazol-2-yl)-3-(4-bromofenil)-1H-pirazol-4-

yl)metilen)amino)-1,3,4-thiadiazol-2-sülfonamit 
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1. GİRİŞ 

Vücudumuzdaki tüm organlar hücrelerden oluşmaktadır ve hücreler vücudumuzun en 

küçük yapı taşlarıdır. Kas ve sinir hücreleri hariç sağlıklı olan vücut hücreleri bölünebilme 

yeteneğine sahiptirler. Fakat hücrelerin bu yetenekleri sınırlı olup sonsuz bölünemezler. Yani 

her hücre belli bir bölünebilme sayısına sahiptir. Sağlıklı hücreler gerektiği yerde ve sayıda 

bölünebileceğini bilmekteyken buna karşın kanser hücreleri bunun farkındalığını kaybedip 

kontrolsüz bir şekilde bölünmeye ve çoğalmaya başlarlar. Kanser hücreleri birikerek tümörleri 

oluşturmaktadırlar. Farklı tipteki kanserlerin büyüme hızları ve yayılma biçimleri farklılık 

göstermektedir. Bu yüzden kanser hastalığının tedavisinde farklı tedavi yöntemleri 

uygulanmaktadır. 

Kanser günümüzde en çok insan ölümüne sebep olan hastalıklar arasındadır ve en 

önemli sağlık sorunlarından birisi olup hızla artış göstermektedir. Bu hızlı artış kanserin 

önlenebilir ve tedavi edilebilir özelliğinden dolayı teşhis ve tedavi çalışmalarının yapılmasını 

gerekli hale getirmektedir.  

Halen artmakta olan kanser vakalarıyla birlikte son yıllarda, antitümör aktiviteye sahip 

seçiciliği yüksek yeni moleküllerin sentezi organik kimyanın en önemli hedefi haline gelmiştir. 

Bu sebeple pirazol türevlerinin antitümör aktivitesine dair birçok çalışmaya rastlanmaktadır. 

Güncel konular arasında kanser tedavisinde kullanılacak olan moleküllerin sentezi ve 

uygulamaları yer almaktadır. 

Heterosiklik bileşikler kimyasal ve biyolojik olarak önemli yapıda olup çoğu ilacın 

yapısında bulunmaktadırlar. Bu bileşikler insan hayatında çok önemli bir yere sahiptirler. 

Günümüz hastalığı olan kanser tedavisinde kullanılan ilaçların büyük bir kısmını heterosiklik 

bileşikler oluşturmaktadırlar. Kanser hastalığının önüne geçebilmek için bu antitümör ilaçların 

geliştirilmesi çok önemlidir. Bu çalışmada da kanser inhibisyon aktivitesi göz önünde 

bulundurularak heterosiklik bileşiklerin önemli bir grubunu teşkil etmekte olan pirazol 

türevlerinin sentezi amaçlanmıştır. 

Bu çalışmada antitümör aktivite potansiyeline sahip, yapısında tiyazol grubu içeren yeni 

pirazol türevlerinin sentezi amaçlandı. Başlangıç bileşikleri olan 2-hidrazinobenzotiyazol ve 4-

bromoasetofenon bileşiklerinden yola çıkarak bir seri reaksiyon sonucunda 1-(benzo[d]tiyazol-

2-il)-3-(4-bromoofenil)-1H-pirazol-4-karbaldehit (M-2) molekülü literatüre göre sentezlendi. 

Daha sonra sentezlenen aldehit ile çeşitli asetofenon türevlerinin reaksiyonundan yeni kalkon 

türevi bileşikler elde edildi. Elde edilen bu kalkonların ise halkalanma reaksiyonları 
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gerçekleştirildi. Bunların yanında başlangıç bileşiğimiz olan karbaldehit (M-2) çeşitli 

sülfonamit ve bazı hidrazin türevleri ile etkileştirilerek yeni hidrazon ve Schiff bazı türevlerine 

dönüştürüldü. Bileşiklerin yapıları ise FT-IR, 
1
H-NMR ve 

13
C-NMR gibi çeşitli spektroskopik 

yöntemler yardımı ile karakterize edildi. 
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2. GENEL BİLGİLER 

2.1.Pirazoller 

İki azot atomu içeren beş üyeli halkalar diazollerdir. Aşağıdaki şekilde görüldüğü gibi 

“Pirazol (1,2-Diazol)” ve “İmidazol (1,3-Diazol)” olmak üzere birbiri ile izomer iki adet diazol 

bulunmaktadır. Yapısında üç karbon atomu ve birbirine komşu konumunda bulunan iki azot 

atomundan oluşan, beş üyeli halka yapısıyla karakterize edilen heterosiklik bileşiklere genel 

olarak pirazol denir. Pirazoller kararlı aromatik heterosiklik yapılardır (Eicher ve Hauptmann, 

2003). 

 

Pirazol türevi bileşikler zirai ve biyolojik aktiviteleri ile çok sayıda bileşiğin yapısında 

bulunan önemli birer yapıtaşı olarak öne çıkmaktadır (Bildirici, vd., 2007). 

Dolayısıyla pirazollerin farmokolojik olarak, zirai ilaçlar ve analitik uygulamalarda 

kullanılıyor olması araştırmacıları bu alanda çalışmaya yönlendirmiştir.  Örneğin, son  yıllarda 

2-(hidroksifenil) pirazoller ultraviyole stabilizörlerde, geçiş metallerinde analitik reaktif olarak 

kullanılmış olup ayrıca aneljezik ajanlar ve trombosit agregasyonu inhibitörleri olarakta 

kullanıldığı bilinmektedir (Pinto, vd., 2003). 

Literatürde pirazol türevlerinin tıbbi alanlarda değişik aktiviteleri rapor edilmiştir.  Bu 

bileşikler, antimikrobiyal (Ramalingham, vd., 1977), antifungal (Kargaokar, vd., 1996), 

antidepresan (Rajendra, vd., 2005 ), anti-inflamatuar (Fathalla, vd., 2003), antiameobik 

(Budakoti, vd., 2006), anti tümör ve anti konvülsan gibi birçok önemli biyolojik aktiviteye 

sahiptir. 

Pirazol halkası bulunduran yapıların bazılarının, özellikle bir kısım pirazolo piridazin 

türevlerinin biyolojik aktivitelerinden dolayı bazı hastalıkların tedavisinde kullanıldıkları rapor 

edilmiştir (Fessenden, 1990). 
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Örneğin, piramidon’un ağrı kesici, antipirin’inise ateş düşürücü etkisi olduğu 

bilinmektedir (İkizler, 1985). 

 

Son yıllarda ise pirazol türevlerinin antiglokom aktiviteleri de araştırılmış olup 

sülfonamit grubu içeren pirazol türevlerinin insan karbonik anhidraz izoenzimleri üzerindeki 

inhibisyon etkileri (in vitro) incelenerek etkili sonuçların elde edildiği görülmektedir 

(Kasımoğullari, vd., 2010). 

Bazı önemli pirazol türevleri ve aktiviteleri aşağıdaki gibidir (Gupta, vd., 1998). 

 



5 

 

 
   

2.1.1. Pirazol türevlerinin sentez yöntemleri 

Pirazol sentezi ile ilgili olarak bilinen pek çok yöntem bulunmaktadır. Pirazol sentezi ile 

ilgili bazı özel reaksiyonlar aşağıda gösterilmiştir. 

İlk kez Knorr 1883 yılında, etil asetoasetat ile hidrazinin tepkimesi sonucu 1-fenil-3- 

metil-5-pirazolon’u elde etmiştir. Bu bileşiğin ilaç etken maddesi olduğu anlaşılıp birçok farklı 

pirazol türevi sentezlenmiştir (Knorr, 1883). 

 

Knorr sentezi olarakta bilinen 1,3-dikarbonil bileşikleri ile hidrazin ya da sübstitüe 

hidrazinin reaksiyonundan pirazol veya pirazol halka sistemi elde edilmiştir (Li ve Corey, 

2005). 

 



6 

 

 
   

Sübstitüe olmayan pirazol yapısını elde etmek için oda sıcaklığında eterli diazometan 

çözeltisinden asetilen geçirilerek pirazol sentezi gerçekleştirilmiştir (Tüzün, 1996). 

 

1,3-dikarbonil bileşikleri; hidrazin ya da alkil ve aril hidrazinler ile siklokondenzasyona 

uğrayarak pirazol türevlerini vermektedirler. 

 

Simetrik olmayan 1,3-diketonlar yapısal izomerler karışımı verirler. Bu sentezin başka 

bir çeşidinde ise aşağıda görüldüğü gibi asetilenik ketonlar çift fonksiyonlu elemanlar olarak 

kullanılabilmektedir (Eicher ve Hauptmann, 2003). 

 

2008 yılında V. Polshettiwar ve grubunun yapmış olduğu bir çalışmada oda sıcaklığında 

çeşitli 1,3-diketonların ve diaminlerin kondenzasyonu sonucunda pirazol sentezini 

gerçekleştirdikleri bilinmektedir (Polshettiwar ve Varma, 2008). 
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2.1.2. Pirazol türevleri üzerinde yapılan çeşitli aktivite çalışmaları  

Literatür taraması sonucu pirazol ve türevlerinin aktivite çalışmalarında yaygın bir 

şekilde kullanıldığı görülmektedir. 

Hepatit A virüsüne karşı antiviral aktiviteye sahip olan sübstitüe pirazollerin sentezi 

Abdel-Aziz ve çalışma grubu tarafından gerçekleştirilmiştir (Abdel-Aziz, vd., 2009). 

 

2010 yılında Smaail Radi ve çalışma grubu tarafından sentezlenen pirazol türevleri 

antimikrobiyal aktivite açısından değerlendirilmiştir (Radi, vd., 2010). 

 

2010 yılında anti-anjiojenik özelliğe sahip trisübstitüe pirazollerin sentezi 

Christodoulou ve arkadaşları tarafından gerçekleştirilmiştir (Christodoulou, vd., 2010). 
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2.2. Kalkonlar 

Kalkonlar üç karbonlu bir α,β-doymamış karbonil sistemiyle birbirine bağlanan iki 

aromatik halkadan (1,3-diaril-2-propen-1-on iskeleti) oluşan yapılardır (Rao, vd., 2004). Kalkon 

yapısındaki iki halkadan keton grubuna komsu olanı A simgesi ile gösterilir ve karbonlar 

numaralandırılırken üssü (') numaralar verilir. Diğer aromatik halka ise B ile simgelenir ve 

normal numaralandırma yapılır. 

 

Doğal ya da sentetik kalkonların normal koşullarda kararlı yapılarının genel olarak trans 

konumda olduğu bilinmektedir. Genel olarak kalkon bileşikleri kloroform, benzen, karbon 

sülfür ve eterde çözünmekte olup etanolde az çözündüğü bilinmektedir (Miquel, vd., 1961). 

Kalkonlar, Claisen-Schmidt kondenzasyonu yoluyla elde edilmektedirler (Sebti, vd., 

2001). Bitkilerden izolasyon ve kimyasal olarak sentez yolu ile biyolojik aktiviteye sahip kalkon 

türevleri elde edilmeye çalışılmıştır. 

Doğal  ya da sentetik bileşik olma özelliğine sahip kalkonlar flavonoid ailesine üye 

bileşiklerdir ve yüksek biyolojik aktiviteye sahiptirler (Lunardi vd., 2003). Bu özelliklerinden 

dolayı kalkon ve türevleri son yıllarda yoğun ilgi görmekte ve biyolojik aktiviteleri üzerine çok 

sayıda çalışma yapılmaktadır. 

Kalkonlar, antibakteriyel, antihelmintik, amoebisidal, antiülser, antiviral, antiprotozoal, 

antikanser, sitotoksik gibi biyolojik aktivitelere sahiptirler (Lunardi, vd., 2003). Örneğin, (E)-1-

(4’-hidroksifenil)but-1-en-3-on’un antitümör aktivite gösterdiği, (Duckie ve ark. 1998), 2’-
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oksijenlenmiş kalkon türevlerinin, MCF-7 insan meme kanseri hücrelerine (Rao ve ark. 2004) 

ve tüberküloza (Lin ve ark. 2002) karşı inhibisyon etkisinin bulunduğu yapılan literatür taraması 

sonucu belirlenmiştir. 

Özellikle hidroksi grubu iceren kalkonların, gıda endüstrisinde anti-oksidan olarak 

kullanıldıkları görülmektedir (Mukherje ve ark. 2001). 

Kalkonların yapılarında α,β-doymamış sisteme sahip olmaları onları kimyasal olarak 

önemli hale getirmektedir ve çok sayıda hetero halkalı bileşiğin sentezinde çıkış maddesi olarak 

kullanılmalarını sağlamaktadır. Bu sebepten kalkonların, karbon-karbon, karbon-sülfür ve 

karbon-azot bağı oluşturmak için ideal bileşikler olduğu bilinmektedir. 

Özetle kalkonlar antitümör ajanlarının bir sınıfı olup insanlarda kanser yönetiminde 

iyileştirici etki gösterdiklerinden dolayı son yıllarda kalkon ve türevleri ilgi odağı olmuştur. 

Biyolojik aktivite üzerine çok sayıda çalışma yapılmış ve yapılmaya devam etmektedir. 

2.2.1. Literatürde kalkon sentezi 

Kalkon sentezi ilk kez 1881 yılında Claisen ve Claparede tarafından gerçekleştirilmiştir. 

(Claisen ve Claparede, 1881). Benzaldehit hidroklorik asitli ortamda asetefenon ile reaksiyona 

sokularak ilk kalkon bileşiği olan benziliden asetofenon elde edilmiştir. Aşağıdaki şekilde 

kalkon türevlerinin sentezinde en sık kullanılan yöntemler gösterilmektedir. 

 

*Sulu NaOH varlığında yapılan sentezler 

Laboratuvar ortamında kalkonların sentezi 1930’lu yıllara dayanmaktadır. Drake ve 

Gılbert (1930), etanol içerisindeki furfural ve asetofenon çözeltisine buz banyosunda sulu 

NaOH çözeltisini ilave ederek ve daha sonra bu karışımı 20-30 °C de 3 saat su banyosunda 

karıştırarak kalkon sentezini gerçekleştirmişlerdir. 
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Satyanarayana ve arkadaşları bazı kalkonların sentezini, asetofenon ve benzaldehit 

türevlerinin % 50’lik NaOH ilavesi ile bir gece oda sıcaklığında karıştırması ile 

gerçekleştirmişlerdir (Satyanarayana vd. 2004). 

 

*Sulu KOH varlığında yapılan sentezler 

2002 yılında Lin ve arkadaşları asetofenon ve benzaldehit türevlerini etanol içerisinde 

çözüp üzerine % 60’lık KOH çözeltisi ilave ederek reaksiyonu 2 gün boyunca 0 °C’de devam 

ettirmişlerdir. Sonrasında bu karışımı su ile seyreltip asetik asit ile asitlendirmişlerdir. Çöken 

kalkonu süzerek etanol ile kristallendirip saf kalkon türevlerini elde etmeyi başarmışlardır. Elde 

edilen kalkonlara anti tüberküloz aktivite testleri yapılmış ve testler sonucunda sentezlenen 

kalkon türevlerinin bir kısmının antitüberküloz aktivite gösterdikleri rapor edilmiştir (Lin vd., 

2002). 

 

*Baz ve Katalizör kullanımı ile yapılan sentezler 

Literatür taramasında farklı katalizörler kullanarak kalkonların sentezinin 

gerçekleştirildiği görülmektedir. 



11 

 

 
   

Zhiguo ve arkadaşları asetofenon ve benzaldehit türevlerini tiyonil klorür (SOCl2) ile 

oda sıcaklığında 3-4 saat süreyle etkileştirerek % 65-95 arası verimlerle kalkon türevlerini elde 

etmişlerdir (Zhiguo vd., 2004). 

 

 

Kantam ve arkadaşları, kalkon türevlerini sentezlemek için 12 adet örnek üzerinde 

çeşitli katalizörler kullanmış ve bu kullandıkları katalizörlerin verim ve süre açısından 

karşılaştırmasını yapmışlardır (Kantam vd., 2005). 

 

*Mikrodalga ile yapılan sentezler 

Babu ve arkadaşları, kuru etanol içerisinde furaldehit ve p-asetofenon türevlerini 

katalitik miktardaki NaOH ile etkileştirerek mikrodalga yöntemiyle yeni kalkon türevlerini 

sentezlemişlerdir (Babu vd., 1997). 
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*Friedel-Crafts açilasyonu ile yapılan sentezler 

Batt ve arkadaşları kalkonların sentezini iki farklı yöntemle gerçekleştirmişlerdir. 

Yaptıkları ilk çalışmada oda sıcaklığında asetofenon ve benzaldehit türevlerini NaOH ile 

muamele ederek kalkonları sentezlemeyi başarmışlardır. Diğer bir çalışmada ise sübstitüe 

aromatik bileşiklerle, yine sübstitüe sinnamoil klorürü AlCl3 varlığında Friedel-Crafts 

açilasyonu yöntemiyle etkileştirerek aynı bileşikleri sentezlemeyi başarmışlardır (Batt vd., 

1993). 

 

2.2.2. Kalkonların reaksiyonları 

Kalkonlar genellikle sübstitüe aromatik halka ve α,β-doymamış karbonil sistemi 

içerirler. Bu özelliklerinden dolayı kimyasal olarak oldukça aktif bileşiklerdir. Literatür 

incelemesinde çoğunlukla rastlanan kalkon reaksiyonları Michael katılma reaksiyonlarıdır. 

Özellikle asimetrik katılma reaksiyonları kalkonların önemli bir reaksiyonudur ve günümüzde 

ilgi odağı haline geldiği görülmektedir. 
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*Kalkonların Katılma Reaksiyonları 

Kalkonların α,β-doymamıs karbonil birimi, nükleofillerle kolayca 1,4-katılma 

reaksiyonu vermektedir. (Michael Katılma) 

 

*Tiyo Grubu İçeren Katılmalar 

Zahouıly ve arkadaşları, merkaptanların kalkonlara Michael katılma reaksiyonları için 

yeni katalizörler kullanmışlardır. Farklı yıllarda yapmış oldukları çalışmalarda katalizör olarak 

Na2CaP2O7, HAP, (Ca10(PO4)6(OH)2),FAP ve (Ca10(PO4)6F2)’yi kullanmış oldukları 

görülmektedir. Bu kullanmış oldukları katalizörlerin yüksek katalitik aktivite, seçicilik ve kolay 

tepkime koşulları avantajları sağladığını da rapor etmişlerdir (Zahouıly vd., 2002, 2003). 

 

Li ve arkadaşları, kalkonlara tiyoasetik asiti kiral katalizör varlığında 1,4-katarak 

(Michael Katılması) çok sayıda asimetrik katılma ürününü izole etmeyi başarmışlardır (Li vd., 

2006).  
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*Azot Grubu İçeren Katılmalar 

Bakö ve arkadaşları, azacrown eterleri kullanarak 2-nitrometanın kalkonlar ile katılma 

tepkimelerini incelemişlerdir (Bakö vd., 2003). 

 

Yang ve arkadaşları, kalkonlara karbamatların metal tuzları/TMSCl varlığında michael 

katılma tepkimelerini gerçekleştirmişlerdir. Metal tuzları olarak FeCl3, RhCl3, PdCl2(CH3CN)2, 

RuCl3 ve InCl3’ü kullanmışlardır. Gerçekleştirmiş oldukları çalışmalar sonucunda ise metal tuzu 

olarak kullanılan InCl3’ ün en iyi sonuç verdiğini tespit etmişlerdir (Yang vd., 2007).  

 

*Kalkonların İndirgenme Reaksiyonları 

Csaky ve arkadaşları, birçok bileşiğin sentezinde çıkış maddesi olarak kullanılan 1,3-

diolleri LiAlH4 kullanarak kalkonlardan tek basamakta sentezlemişlerdir (Csaky vd., 1999). 
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*Kalkonların Halka Oluşturma Reaksiyonları 

Shibata ve arkadaşları, piridin halkalı bileşikleri sentezlemek için çıkış bileşiği olarak 

kalkonları seçmişlerdir. Yapmış oldukları çalışmada 24 adet kalkon türevi çıkış bileşiği olarak 

kullanmışlardır. Kalkonlara t-BuOK varlığında CH3CN katılması ve bunu takiben halkalaşma 

reaksiyonu neticesinde piridin türevleri elde edilmiştir (Shibata vd., 1990). 

 

2.2.3. Kalkonların biyolojik aktiviteleri 

Biyolojik aktivitelerinden dolayı son yıllarda kalkonlar ile yapılan çalışmalar artış 

göstermiştir. 

Kayser ve arkadaşları, 19 adet yeni kalkon türevinin leishmania parazitine karşı 

aktivitesini incelemişlerdir ve bu ölümcül parazite karşı kalkonların bazılarının pozitif aktivite 

gösterdiklerini belirlemişlerdir (Kayser vd., 2001). 
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Lin ve arkadaşları, 47 adet kalkon türevinin tüberküloz bakterisine karşı aktivitelerini 

inceleyerek yapmış oldukları çalışma sonucunda bunlardan iki tanesinin tüberküloz bakterisine 

karşı % 90’ın üzerinde inhibisyon gösterdiğini tespit etmişlerdir (Lin vd. 2002). 

 

R1 R2 2,5 mg/ml’de 

inhibisyon aktivitesi 

2-Hidroksifenil 3-Klorofenil 90 

2-Hidroksifenil 3-İyodofenil 92 

 

Rao ve arkadaşları, 2’-oksijenlenmiş kalkon türevlerinin, laboratuvar şartlarında insan 

tümör hücrelerine (Jurkat, U937 gibi) ve normal hücrelere (PHA uyarılmış birincil çevresel tek 

çekirdekli kan hücreleri) karşı sitotoksik etkilerini araştırarak bunlardan bazılarının Jurkat hücre 

kültürüne karşı ve U937 hücre kültürüne karşı etkili inhibitör aktivitesi gösterdiğini tespit 

etmişlerdir. Ayrıca bu buldukları kalkon türevlerinin normal hücreler üzerinde de inhibisyon 

etkisi gösterdiğini tespit etmişlerdir. Ancak tümör hücreleriyle IC50 (%50 inhibisyon 

konsantrasyonu) değerleri kıyaslandığında normal hücreler için bu değerin daha yüksek 

olduğunu ifade etmişlerdir (Rao vd., 2004). 

 

2’-Oksijenlenmiş kalkon türevlerinin Jurkat ve U937 tümör hücrelerine karşı inhibisyon 

aktiviteleri aşağıda verilmiştir. 

X Y IC50 Konsantrasyonları 

Jurkat                             U937 

2,4,6-OCH3 - 2.5 µM 6.7 µM 

2-OH-4, 6-OCH3 2,3-OCH3 1.7 µM 1.5 µM 

2-OH-4-OCH3 2,5-OCH3 3.2 µM 16.0 µM 

2-OH-3, 4- OCH3 2,3,4-OCH3 5.3 µM 5.3 µM 
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Farzana ve arkadaşları, değişik sübstientlere sahip toplam 120 adet kalkon türevinin, 

Bacillus subtilis ATTCC 6633, Micrococus leuteus, Staphylococcus Aureus ATCC 6538, 

Escherichia AATCC 1522, Enterobacter aerogenes AATCC 13048, Salmonella setubal ATCC 

19196 mikroorganizmalarına karşı biyolojik aktivitelerini disk difüzyon yöntemi ile 

incelemişlerdir. Pozitif kontrol olarak Roxithromycin ve cefixin kullanmışlar ve sentezlenen 

kalkonların büyük bir kısmının bu mikroorganizmalara karşı orta ve yüksek derecede aktivite 

gösterdiklerini tespit etmişlerdir (Farzana vd., 2005). 

2.3. Sülfonamitler 

Sülfonamitler –SO2NH2 fonksiyonel grubuna sahip olan bileşiklerdir. Sülfonamitlerin 

genel olarak CA-II için Ki değerleri 10
-5

 ile 10
-10

 M arasında değişmektedir. Glokom hastalığı 

tedavisinde CA’nın güçlü inhibitörlerinden olan asetazolamid kullanılmaktadır. Oral yoldan 

verilen bu ilacın oldukça fazla yan etkileri olduğu bilinmektedir. Bu yan etkileri azaltmak ve 

daha etkili bir ilaç molekülü bulmak için birçok sülfonamit türevinin sentezlendiği ve göz 

epitelyumunda bulunan hCA-II üzerinde inhibisyon etkileri araştırıldığı bilinmektedir (Supuran 

ve Scozzafava 2001; Bülbül. vd., 2002). 

Günümüzde ise sülfonamitlerin glokom hastalığı tedavisi dışında diüretik, antibakteriyel 

ve antifungal ilaç olarak yaygın kullanıma sahip oldukları görülmektedir. Bu yüzden dünyanın 

birçok yerinde farklı gruplar tarafından yeni sülfonamit türevleri sentezlenmekte olup 

asetazolamid, metazolamid, etazolamid, diklorfenamid, dorzolamid ve brinzolamid gibi bazı 

sülfonamit türevleri aşağıda gösterilmiştir. Sülfonamitler antiglokom ilacı kullanımının yanı sıra 

CA-IX ile kanser dokularının direk ilişkisi olması sebebi ile de kanser teşhisinde 

kullanılmaktadır. Ayrıca CA enzimi inhibitörü olan bu moleküllerin yapılan birçok çalışma 

sonucunda antiobezite, antifungal, antibakteriyel, diüretik ilaç olarakta kullanılabileceğinin 

belirtildiği görülmektedir (Supuran 2008). 
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2.3.1. Sülfonamitlerin kimyasal yapıları 

Biyolojik aktiviteye sahip bazı sülfonamit bileşiklerinin kimyasal formülleri aşağıda 

verilmiştir. 

 

Sülfonamitler karbonik anhidraz enzim inhibitörü olarak bilinmektedirler. Canlılarda 

bulunan bu enzim karbonik asitin karbondioksite dönüşümünü katalizlemektedir. Farklı insan 

karbonik anhidraz izoenzimleriyle kompleks oluşturan bu ilaçların tam kristal yapıları, hem 
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sülfonamit ilaçlar ile karbonik anhidrazin inhibisyon mekanizmasını moleküler seviyede 

anlamak için, hem de yan etkisi az olan ilaçların rasyonel düzenlenmesi için oldukça önemli bir 

yere sahiptir. Karbonik anhidraz enzimi ile kompleks oluşturan bazı sülfonamit ilaçları, 

asetazolamit (5-asetamit-1,3,4- tiadiazol-2-sülfonamit: AZM), amsulf (3-asetoksiciva-4-

aminobenzen sülfonamit: AMS) ve methazol amit (5-asetilamino-4-1,3,4-tiodozalin-2-

sulfonamit MZM)'in formülleri aşağıda verilmektedir (Kannan, vd., 1977; Vingren, vd., 1993). 

 

2.3.2. Sülfonamitlerin sentezi 

5-amino-1,3,4-tiyadiazol-2-sülfonamit halkasına sahip bileşikler, genellikle CA enzimi 

üzerinde inhibisyon gösterdiğinden CA inhibisyonunda 1,3,4-tiyadiazol halkasına bağlanan 

sübstitüe lipid molekülünün rolü araştırılmakta ve bunun için güçlü bir CA inhibitörü olan 

asetazolamidin temel bileşeni olan 5-amino-1,3,4-tiyadiazol-2-sülfonamitin, bir metabolizma 

ürünü olan safra asitleri ile amidleşme reaksiyonları gerçekleştirmiştir. Safra asitleri olarak 

litokolik asit, deoksikolik asit, kolik asit ve dehidrokolik asit seçilmiştir (Bülbül, 2002). 
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2.3.3. Sülfonamitler ve Kullanım Alanları 

*Etki Sürelerine Göre Sınıflandırılması (Kayaalp, vd., 2000). 

Kısa Etkililer Orta Etkili Süreliler Uzun Etkililer 

Sülfisoksazol Sülfadiyazin Sülfadoksin 

Sülfasitin Sülfametoksazol  

Sülfametiyazol Sülfapiridin  

 

*Özel kullanım yeri olan Sülfonamitler (Hardman, vd., 2001; Katzung, 2004). 

Lokal : Sülfasetamid 

Yanık : Ag – sülfadiazin, Marfenil (mafenid) 

Ülseratif Kolit : 

 Sülfosalazin 

 Mesalazin 

 Olsalazin 

 Balsalazin 

Dermatitis herpetiformis : Sülfapiridin 

       *Farmakokinetik özellikleri (Kayaalp, 2000; Katzung, 2004). 

BOS hariç ( sülfodiazin iyi geçer ) sıvılara geçisi iyidir. 
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KC’de asetillenme ve glukuronidasyon ile metabolize edilip, idrarda atılırlar. 

İdrarın bazik yapılması atılımlarını arttırır, çökme meyillerini azaltır. 

*Klinik Kullanımları (Süzer, 2005; Rang, vd., 2003). 

  Sülfizoksazol, sülfametoksazol : İdrar yolu enfeksiyonu 

  Sülfadiazin ( + pirimetamin ) : Akut tokzoplazmozis 

  Sülfadoksin : İdrar yolu enfeksiyonu 

  Sülfadoksin + pirimetamin : Sıtma (2. sıra seçenek) 

  Sülfasalazin : Ülseratif kolit, diger enflamasyonlar Barsak hastalıkları 

  Na-sülfasetamid : Oftalmik solüsyon, merhem 

  Mafenid ve Ag-sülfadiazin : Yanıklar 

       *Yan etkileri (Hardman, vd., 2001; Süzer, 2005). 

 Alerjik belirtiler : Yavas asetilleyicilerde daha fazla.Eksfolyatif dermatit, döküntüler, 

fotosensitivite, diyare. 

 İdrar yollarında kristalüri, hematüri (bol su içilmeli ve idrar alkali yapılmalı) 

 Kernikterus : Bilirübini albüminden ayırarak. 

 Hematolojik bozukluklar : Hemolitik anemi, aplastik anemi, trombositopeni, 

methemoglobinemi. G6PD eksikligi olanlarda hemoliz yapar. 

*İlaç olarak kullanılan sülfonamitler 

CA enziminin sülfonamitlerle inhibisyonu Mann ve Keilin (1940)’in sülfonamit 

bileşiğini keşfetmesiyle başladığı bilinmektedir. Tansiyonu yükselten benzotiyadiazin, diüretik 

bileşikler, antiglokom ajanı olarak kullanılan sülfonamitler olup bazı antitiroid ilaçları, 

hipoglisemik sülfonamitler ve kanser tedavisinde kullanılan yeni bileşiklerin sentezi gibi önemli 

çalışmalara yol açtığı görülmektedir (Maren, 1967; Maren, vd., 1985; Drew, 2000; Owa, 2000). 

Krebs (1948)’e göre CA’nın güçlü inhibitörleri, ArSO2NH2’nin bir tipi olan sübstitüe 

olmamış aromatik sülfonamitler olup Krebs (1948) tarafından bulunan aktif yapılar arasında, 

sülfonamitlerden türetilmiş azoboyarmadde bileşiklerinin olduğu görülmektedir. 
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3. MATERYAL VE YÖNTEM 

3.1. Materyal 

3.1.1. Deneylerde kullanılan kimyasal maddeler 

Deneylerde kullanmış olduğumuz kimyasal maddeler, Merck, Aldrich, Sigma ve Fluka 

gibi firmaların ürünleri olup analitik saflıktadır. Bu maddelerden 2-hidrazinobenzotiyazol, 4-

bromoasetofenon, asetik asit, sodyum hidroksit, 4-hidrazinobenzen-1-sülfonamid, 3-

nitrofenilhidrazin, 4-hidrazinobenzen-1-sülfonamit, 4-aminobenzensülfonamit, 4-

metilasetofenon, 4-floroasetofenon kullanılan reaktiflerden bazılarıdır. 

Reaksiyonların yapılması ve elde edilen ürünlerin saflaştırılmasında ise; etanol, 

metanol, dietileter, 2-bütanol, aseton, toluen, kloroform, benzen, ksilen, n-bütanol, n-propanol, 

hekzan, tetrahidrofuran, dioksan gibi çok çeşitli organik çözücüler denenmiş ve kullanılmıştır. 

Bütün çözücülere reaksiyonda kullanılmadan önce saflaştırılma işlemi yapılmıştır. 

3.1.2. Deneylerde kullanılan araç ve cihazlar 

Bu araştırmada sentezlenen bileşiklerin yapılarının aydınlatılması için kullanılan IR 

spektrumları Dumlupınar Üniversitesi Fen-Edebiyat Fakültesi Fizik Bölümünden, 
1
H-NMR, 

13
C-NMR ve kütle spektrumları ise Çankırı Karatekin Üniversitesinde alınmıştır. 

Çalışmalar sırasında kullanılan araç ve cihazlar aşağıda belirtilmiş olup bu araç ve 

cihazlar gerektiği yerde kullanılmıştır. 

-Ohaus Adventurer Marka Hassas Terazi, 

-Binder Marka Etüv (0-300°C), 

-Heidolph MR 3001 Marka Isıtıcılı Magnetik Karıştırıcı, 

-Camag Marka İnce Tabaka Kromatogram Cihazı (254/366nm), 

-DC Alufolien Kiesegel 60/254 Merck TLC Levhaları, 

-Heidolph Laborota 4003 Marka Rotary Evaporatör, 

-KNF Marka Vakum Pompası, 

-Barnstead Electrot 9200 Marka Erime Noktası Cihazı, 

-Bruker Optics Vertex 70 Marka FTIR Cihazı,   
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-Agilent Marka 600 MHz NMR Cihazları, 

-Agilent Technologies 1260 Infinity HPLC ve buna bağlı HPLC-TOF/MS 

Dedektörü, Agilent Technologies 6530 Accurate-Mass Q-TOF LC/MS Yüksek 

Çözünürlüklü Mass Spektroskopi Cihazları kullanılmıştır.  

3.2. Yöntem 

Kimyasal reaksiyonlarda gidişatı belirleyen en önemli parametreler; sıcaklık, zaman, 

çözücünün cinsi, reaktiflerin yapısı, reaktiflerin aktifliği, konsantrasyon ve katalizördür. Yapmış 

olduğumuz çalışmalarda sentezleri gerçekleştirilmiş olan bileşiklerin tamamı, sentezlenen 

bileşik ve reaksiyon yönünden yeni oldukları için bu bileşiklerin gerekli sentez yöntemlerinin 

belirlenmesi için en uygun şartlar bulunmaya çalışılmıştır. Organik kimya preperatif çalışma 

metotlarına göre reaksiyonların bazıları katı-katı, katı-sıvı çözücüsüz reaksiyonlar sonucunda 

elde edildi. Bazı reaksiyonlar ise çözücü ortamında kurutma başlığı takılı olarak geri soğutucu 

altında gerçekleştirildi. Reaksiyonların bazılarında ise sıcaklık ve pH belli değerlerde tutularak 

reaksiyonların gidişatı TLC levhaları ile takip edildi. Reaksiyonlar uygun çözücülerde 

kristallendirme ve yıkama işlemleri yapılarak saflaştırıldı. 

Sentezlenen bileşiklerin yapılarının aydınlatılması işleminde 
1
H-NMR, 

13
C-NMR, Kütle 

ve IR spektrumlarından faydalanıldı. Bu spektroskopi cihazlarından elde etmiş olduğumuz 

spektrumların yorumlanması ile bu organik bileşiklerdeki fonksiyonel gruplar tespit edilerek 

sentezlenen bileşiklerin yapılarının aydınlatılması işlemi gerçekleştirildi. Elde edilen 

spektrumların yorumlanması ve değerlendirilmesinde yardımcı kaynaklar kullanıldı. 
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4. DENEYSEL ÇALIŞMALAR  

4.1.  M-1 Bileşiğinin Elde Edilme Reaksiyonu  

0,5 g (3 mmol) 2-hidrazinobenzotiyazol ve 0,603 g (3 mmol) 4-bromasetofenon 20 mL 

etanol içerisinde karıştırıldı. Üzerine 0,2 mL (1,6 mmol) asetik asit ilavesi yapılarak geri 

soğutucu altında 2 saat kaynatıldı.. Çöken beyaz renkli katı ham ürün trompta süzülerek ayrıldı 

ve n-bütanolden kristallendirilerek saflaştırıldı. 

Elde edilen bileşiğin reaksiyon denklemi aşağıdaki gibidir. 

 

Elde edilen M-1 bileşiğinin yapısı IR, 
1
H-NMR ve 

13
C-NMR spektrumları yardımıyla 

aydınlatıldı. 

M-1 Bileşiğinin IR spektrumu (Şekil 4.1) incelendiğinde; 3366 ve 3131 cm
-1

’de 

gözlenen bant N-H gerilme titreşimine aittir. 3069 cm
-1

’de gözlenen bant ise aromatik halkadaki 

C-H gerilme titreşimlerini göstermektedir. 2942 cm
-1

’deki sinyal ise alifatik C-H gerilme 

titreşimlerine aittir. Son olarak 1603-1441 cm
-1

 aralığındaki bantlarda aromatik ve 

heteroaromatik çifte bağların (C=C ve C=N) gerilme titreşimlerinden kaynaklanmaktadır. 
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Şekil 4.1. M-1 bileşiğinin IR spektrumu. 

M-1 bileşiğinin DMSO’da alınmış 
1
H-NMR spektrumu (Şekil 4.2) incelendiğinde; 

Metil grubu (-CH3) protonlarının δ=2.32 ppm' de, hidrazide ait NH protonunun ise δ=11.72 

ppm’de sinyal verdiği görülmektedir. Bromofenil halkası aromatik protonları δ=7.74 ve δ=7.60 

ppm de ikişer protonluk dubletler şeklinde gözlenmiştir. Benzotiyazol halkası H-4 ve H-7 

protonları 7.68 ve 7.31 ppm'de singletler olarak gözlenirken, H-5 ve H-6 protonları ise 7.25 ve 

7.05 ppm'de birer protonluk tripletler şeklinde sinyal vermiştir.  
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Şekil 4.2. M-1 bileşiğinin 600 MHz 
1
H-NMR spektrumu (D6-DMSO). 

M-1 bileşiğinin DMSO’da alınmış 
13

C-NMR spektrumu (Şekil 4.3) incelendiğinde; 

δ=168.49 ppm’de gözlenen sinyal benzotiyazol grubu C-2 karbonuna, δ=137.60 ppm’de gelen 

sinyal ise hidrazon grubu çiftli bağ (C=N-NH-) karbonuna aittir. δ=14.50 ppm’de gözlenen 

sinyal metil karbonunu (-CH3) işaret etmektedir. Diğer 10 adet aromatik halka karbonlarının ise 

δ=131.95-121.97 ppm aralığında rezonans sinyalleri verdiği görülmektedir. 
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Şekil 4.3. M-1 bileşiğinin 150 MHz 
13

C-NMR spektrumu (d6-DMSO). 

 

Şekil 4.4. M-1 bileşiğinin kütle spektrumu. 

M-1 bileşiğinin kütle (MASS) spektrumunda (Şekil 4.4), gözlenen 347 m/z’deki pik 

bileşiğin molekül kütlesi ile tam olarak örtüşmektedir. 

4.2.  M-2 Bileşiğinin Elde Edilme Reaksiyonu  

0,55 ml (6 mmol) POCl3 ve 2 mL (26 mmol)  DMF ayrı ayrı soğutuldu ve POCl3 damla 

damla DMF üzerine ilave edildi. Karışıma 0,346 g (1 mmol) M-1 bileşiği eklendi ve 30 dakika 

buz banyosunda karıştırıldı. 70-80 °C’de geri soğutucu altında 4 saat kaynatıldı. Çöken sarı 

renkli katı ham ürün trompta süzülerek ayrıldı ve toluenden kristallendirilerek saflaştırıldı. 
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Elde edilen bileşiğin reaksiyon denklemi aşağıdaki gibidir. 

 

Elde edilen M-2 bileşiğinin yapısı IR, 
1
H-NMR ve 

13
C-NMR spektrumları yardımıyla 

aydınlatıldı. 

M-2 bileşiğinin IR spektrumu (Şekil 4.5) incelendiğinde; 3048 cm
-1

’de gözlenen bant 

aromatik halkadaki C-H gerilme titreşimlerini göstermektedir. 2816 cm
-1

’de gözlenen bant ise 

aldehit C-H gerilmesine aittir. 1686 cm
-1

’deki sinyal aldehit C=O gerilme titreşimlerine aittir. 

Son olarak 1596-1441 cm
-1

 aralığındaki sinyallerde, aromatik ve heteroaromatik çifte bağların 

(C=C ve C=N) gerilme titreşimlerinden kaynaklanmaktadır. 

 

Şekil 4.5. M-2 bileşiğinin IR spektrumu. 

M-2 bileşiğinin DMSO’da alınmış 
1
H-NMR spektrumu (Şekil 4.6) incelendiğinde; 

aldehit (–CHO) grubu protonu δ=10.01 ppm’de, benzotiyazol H-4 protonu δ=8.12 ppm’de, 
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benzotiyazol H-7 protonu ise δ=7.98 ppm’de dubletler şeklinde gözlenmektedir. Benzotiyazol 

halkası H-5 ve H-6 protonları ise 7.57 ve 7.48 ppm'de birer protonluk tripletler şeklinde 

gözlenmektedir. bromofenil halkasındaki aromatik protonlarda ikişer protonluk dublet sinyaller 

şeklinde 7.88 ve 7.71 ppm'de gözlenmiştir. Pirazol H-5 protonu da δ=9.47 ppm’de singlet olarak 

sinyal vermektedir. 

 

 

Şekil 4.6. M-2 bileşiğinin 600 MHz
  1

H-NMR spektrumu (d6-DMSO). 

M-2 bileşiğinin DMSO’da alınmış 
13

C-NMR spektrumu (Şekil 4.7) incelendiğinde; 

δ=185.39 ppm’de gelen sinyal aldehit karbonil karbonuna (C=O) aittir. Benzotiyazol grubuna 

ait C-9 ve C-2 karbon atomlarının sırasıyla δ=152.92 ppm ve δ=152.35 ppm’de rezonans sinyali 
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verdikleri görülmektedir. δ=150.52 ppm’deki sinyal ise pirazol halkasına ait C-3 karbonunu 

işaret etmektedir. δ=137.25-122.94 ppm aralığındaki 11 adet sinyal de diğer aromatik karbon 

atomlarını göstermektedir. 

 

 

 

Şekil 4.7. M-2 bileşiğinin 150 MHz 
13

C-NMR spektrumu (d6-DMSO). 
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Şekil 4.8. M-2 bileşiğinin kütle spektrumu. 

M-2 bileşiğinin kütle (MASS) spektrumunda (Şekil 4.8), gözlenen 385 m/z’deki pik 

bileşiğin molekül kütlesi ile tam olarak örtüşmektedir. 

4.3. M-2 Bileşiği ile Aseto Fenon Reaksiyonu (M-3)  

30 mL etanol içerisinde 0,12 ml (1 mmol) asetofenon, 0,04 g (1 mmol) NaOH ilave 

edilerek üzerine 0,384 g (1 mmol) M-2 bileşiği eklendi. Geri soğutucu altında 3 saat kaynatıldı. 

15-16 saat oda koşullarında bekletildikten sonra çöken sarı renkli katı ham ürün trompta 

süzülerek ayrıldı ve metanol-toluen karışımından kristallendirilerek saflaştırıldı. 

Elde edilen bileşiğin reaksiyon denklemi aşağıdaki gibidir. 
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Elde edilen M-3 bileşiğinin yapısı IR, 
1
H-NMR ve 

13
C-NMR spektrumları yardımıyla 

aydınlatıldı. 

M-3 bileşiğinin IR spektrumu (Şekil 4.9) incelendiğinde; 3058 cm
-1

’de gözlenen bant 

aromatik halkadaki C-H gerilme titreşimlerini göstermektedir. 2918 cm
-1

’de gözlenen bant ise 

alifatik C-H gerilme titreşimlerine aittir. 1663 cm
-1

’de gözlenen sinyal keton C=O gerilmesine 

aittir. Son olarak 1596-1442 cm
-1

 aralığındaki sinyallerde, aromatik ve heteroaromatik çifte 

bağların (C=C ve C=N) gerilme titreşimlerinden kaynaklanmaktadır.  

 

Şekil 4.9. M-3 bileşiğinin IR spektrumu. 

M-3 bileşiğinin DMSO’da alınmış 
1
H-NMR spektrumu (Şekil 4.10) incelendiğinde; 

pirazol H-5 protonu δ=8.88 ppm’de, benzotiyazol H-4 ve H-7 protonları sırasıyla δ=7.93 ve 

δ=7.85 ppm’de birer protonluk dubletler şeklinde sinyal vermektedir. Benzotiyazol halkası H-5 

ve H-6 protonları ise 7.25 ve 7.17 ppm'de birer protonluk tripletler şeklinde gözlenmektedir. 

δ=7.80-7.77 ppm aralığında ve δ=7.48-7.45 ppm aralığında etilen CH grubu protonuna ait 

sinyaller birer protonluk dubletler şeklinde gözlenmektedir. Ayrıca δ=7.99-7.37 ppm aralığında 

gözlenen sinyaller ise molekülde bulunan diğer aromatik halka protonlarını işaret etmektedir. 
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Şekil 4.10. M-3 bileşiğinin 600 MHz
  1

H-NMR spektrumu (d6-DMSO). 

M-3 bileşiğinin DMSO’da alınmış 
13

C-NMR spektrumu (Şekil 4.11 ) incelendiğinde; 

δ=189,35 ppm’de gelen sinyal keton (C=O) karbonil karbonuna aittir. δ=159.44 ppm’de gelen 

sinyal benzotiyazol C-2 karbonuna, δ=154.16 ppm’de gelen sinyal benzotiyazol C-9 karbonuna, 

δ=150.78 ppm’de gelen sinyal ise pirazol C-3 karbonuna karşılık gelmektedir. δ=137.77-119.89 

ppm aralığında gözlenen 17 adet sinyal ise diğer aromatik protonları ve kalkon grubuna ait çift 

bağ karbonlarını işaret etmektedir. 
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Şekil 4.11. M-3 bileşiğinin 150 MHz
  13

C-NMR spektrumu (d6-DMSO). 
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Şekil 4.12. M-3 bileşiğinin kütle spektrumu. 

M-3 bileşiğinin kütle (MASS) spektrumunda (Şekil 4.12), gözlenen 488 m/z’deki pik 

bileşiğin molekül kütlesi ile tam olarak örtüşmektedir. 

4.4. M-3 Bileşiği ile 4-Hidrazinobenzen-1-Sülfonamit Reaksiyonu (M-4) 

Bir balon içerisinde 0,243 g (0,5 mmol) M-3 bileşiği soğukta THF’de çözüldü. 0,112g 

(0,5 mmol) 4-hidrazinobenzen-1-sülfonamit ise soğukta etanol-su karışımında çözülerek üzerine 

eklendi ve geri soğutucu altında 24 saat kaynatıldı. Çöken beyaz renkli ham ürün trompta 

süzülerek ayrıldı ve sıcak toluenden saflaştırıldı. 

Elde edilen bileşiğin reaksiyon denklemi aşağıdaki gibidir. 
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Elde edilen M-4 Bileşiğinin yapısı IR, 
1
H-NMR ve 

13
C-NMR spektrumları yardımıyla 

aydınlatıldı. 

M-4 bileşiğinin IR spektrumu (Şekil 4.13) incelendiğinde; 3360, 3261 cm
-1’

de
 
gözlenen 

bant NH2 gerilme titreşimlerine aittir. 3064 cm
-1

’de gözlenen bant ise aromatik halkadaki C-H 

gerilme titreşimlerini göstermektedir. 2905 cm
-1

’deki bantlar alifatik C-H gerilme titreşimlerine 

aittir. 1594-1442 cm
-1

 aralığındaki sinyaller ise aromatik ve heteroaromatik çifte bağların (C=C 

ve C=N) gerilme titreşimlerinden kaynaklanmaktadır. Son olarak 1343, 1153 cm
-1’

de gözlenen 

sinyaller S=O asimetrik ve simetrik gerilme titreşimlerine aittir. 

 

Şekil 4.13. M-4 bileşiğinin IR spektrumu. 

M-4 bileşiğinin DMSO’da alınmış 
1
H-NMR spektrumu (Şekil 4.14) incelendiğinde; 

pirazol H-5 protonu δ=8.19 ppm’de gözlenmektedir. Pirazolin halkası H-5 protonu δ=5.89-5.86 

ppm aralığında, pirazolin H-4 protonları ise δ=3.98-3.94 ppm ve δ=3.34-3.30 ppm aralıklarında 

dubletin dubleti şeklinde sinyal vermektedir. δ=7.06 ppm’de gözlenen sinyal sülfonamit grubu 

(-NH2) protonlarını işaret etmektedir. δ=8.03-7.15 ppm aralığında gözlenen sinyaller ise diğer 

aromatik protonlara aittir. 
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Şekil 4.14. M-4 bileşiğinin 600 MHz
  1

H-NMR spektrumu (d6-DMSO). 

M-4 bileşiğinin DMSO’da alınmış 
13

C-NMR spektrumu (Şekil 4.15) incelendiğinde; 

δ=159.76 ppm’de gelen sinyal benzotiyazol C-2 karbonunu, δ=151.82 ppm’de gelen sinyal 

benzotiyazol C-9 karbonunu, δ=146.05 ppm’de gelen sinyal ise pirazol C-3 karbonunu işaret 

etmektedir. δ=55.11 ppm’de gelen sinyal pirazolin C-5 karbonunu, δ=42.17 ppm’de gelen sinyal 

pirazolin C-4 karbonunu, δ=150.64 ppm’de gelen sinyal ise pirazolin C-3 karbonunu 

göstermektedir.  δ=150.54 ppm’de gelen sinyal sülfamoilfenil C-1 aromatik halka karbonuna 
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aittir. Diğer 18 adet aromatik halka karbonlarının da δ=134.02-112.76 ppm aralığında rezonans 

sinyalleri verdiği görülmektedir. 

 

 

Şekil 4.15. M-4 bileşiğinin 150 MHz
  13

C-NMR spektrumu (d6-DMSO). 
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Şekil 4.16. M-4 bileşiğinin kütle spektrumu. 

M-4 bileşiğinin kütle (MASS) spektrumunda (Şekil 4.16), gözlenen 655 m/z’deki pik 

bileşiğin molekül kütlesi ile tam olarak örtüşmektedir. 

4.5. M-2 Bileşiği ile 4-Metilasetofenon Reaksiyonu (M-5) 

0,133 ml (1 mmol) 4-metilasetofenon ve 0,04 g (1 mmol) sodyum hidroksit 20 mL 

etanol içerisine alındı. Üzerine 0,384 g (1 mmol) M-2 bileşiği ilave edildi. Geri soğutucu altında 

4 saatkaynatıldı. Ardından oda koşullarında 15-16 saat bekletilerek çöken açık sarı renkli katı 

trompta süzülerek ayrıldı ve sıcak etanolde yıkandı. Ham ürün toluenden kristallendirilerek 

saflaştırıldı. 

Elde edilen bileşiğin reaksiyon denklemi aşağıdaki gibidir. 
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Elde edilen M-5 bileşiginin yapısı IR, 
1
H-NMR ve 

13
C-NMR spektrumları yardımıyla 

aydınlatıldı. 

M-5 bileşiğinin IR spektrumu (Şekil 4.17) incelendiğinde; 3058 cm
-1

’de gözlenen bant 

aromatik halkadaki C-H gerilme titreşimlerinden kaynaklanmaktadır. 2913 cm
-1

’de gözlenen 

bant ise alifatik C-H gerilme titreşimlerine aittir. Keton karbonil (C=O) grubu gerilme 

titreşimleri ise 1660 cm
-1

’de gözlenmektedir. Son olarak 1596-1443 cm
-1

 aralığındaki bantlarda, 

aromatik ve heteroaromatik çifte bağların (C=C ve C=N) gerilme titreşimlerinden 

kaynaklanmaktadır. 

 

Şekil 4.17. M-5 bileşiğinin IR spektrumu. 

M-5 bileşiğinin DMSO’da alınmış 
1
H-NMR spektrumu (Şekil 4.18) incelendiğinde; 

pirazol CH (H-5) grubu protonu δ=8.87 ppm’de sinlet olarak, benzotiyazol H-4 ve H-7 

protonları ise sırasıyla δ=7.92 ve δ=7.85 ppm’de birer protonluk dubletler şeklinde sinyal 

vermektedir. Benzotiyazol halkası H-5 ve H-6 protonları ise 7.25 ve 7.16 ppm'de birer 

protonluk tripletler şeklinde gözlenmektedir. Etilen (CH) grubu protonları ise δ=7.78-7.76 ppm 

ve δ=7.48-7.46 ppm aralığında birer protonluk dubletler şeklinde sinyal vermektedir. Metil 

grubu (-CH3) protonu ise δ=2.44 ppm'de gözlenmektedir. Ayrıca δ=7.90-7.29 ppm aralığında 

görülen sinyaller ise diğer aromatik protonlardan kaynaklanmaktadır. 
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Şekil 4.18. M-5 bileşiğinin 600 MHz
  1

H-NMR spektrumu (d6-DMSO). 

M-5 bileşiğinin DMSO’da alınmış 
13

C-NMR spektrumu (Şekil 4.19) incelendiğinde; 

δ=159.49 ppm’de gelen sinyal benzotiyazol C-2 karbonunu, δ=154.13 ppm’de gelen sinyal ise 

benzotiyazol C-9 karbonunu işaret etmektedir. δ=143.98 ppm’de gelen sinyal pirazol C-3 

karbonuna, δ=188.84 ppm’de gelen sinyal ise keton (C=O) karbonil karbona aittir. Etilenik CH 

grubu karbonu δ=150.77 ppm’de sinyal vermektedir. Metil karbonuna ait sinyal δ=21.73 

ppm’de gözlenmektedir. δ=135.19-120.00 ppm aralığında gözlenen 19 adet sinyal ise diğer 

etilenik karbona ve aromatik halka karbonlarına aittir. 
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Şekil 4.19. M-5 bileşiğinin 150 MHz 
13

C-NMR spektrumu (d6-DMSO). 
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Şekil 4.20. M-5 bileşiğinin kütle spektrumu. 

M-5 bileşiğinin kütle (MASS) spektrumunda (Şekil 5.20), gözlenen 500 m/z’deki pik 

bileşiğin molekül kütlesi ile tam olarak örtüşmektedir. 

4.6. M-2 Bileşiği ile 3-Nitrofenilhidrazin Reaksiyonu (M-6) 

0,19 g (1 mmol) 3-nitrofenilhidrazin 20 mL etanol-metanol (1:1) karışımında çözüldü. 

Üzerine 0,384 g (1 mmol) M-2 bileşiği ilave edildi. Etanol-metanol karışımında geri soğutucu 

altında 3 saat kaynatıldı. Oluşan turuncu renkli ham ürün trompta süzülerek ayrıldı ve sıcak 

alkol ile yıkandı. Etil asetat-DMF (5:1) karışımında kristallendirildi.  

Elde edilen bileşiğin reaksiyon denklemi aşağıdaki gibidir. 

 

Elde edilen M-6 bileşiğinin yapısı IR, 
1
H-NMR ve 

13
C-NMR spektrumları yardımıyla 

aydınlatıldı. 
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M-6 bileşiğinin IR spektrumu (Şekil 4.21) incelendiğinde; 3309 ve 3159 cm
-1

’de 

gözlenen bantlar NH gerilme titreşimlerine aittir. 3062 cm
-1

’de gözlenen bant ise aromatik 

halkadaki CH gerilme titreşimlerinden kaynaklanmaktadır. Alifatik CH gerilme titreşimlerine 

ait bant 2913 cm
-1

’degözlenmektedir. 1597-1442 cm
-1

 aralığındaki sinyallerde, aromatik ve 

heteroaromatik çifte bağların (C=C ve C=N) gerilme titreşimlerinden kaynaklanmaktadır. Son 

olarak NO2 grubu gerilme titreşimleri de 1529 ve 1337 cm
-1

’de gözlenmektedir.  

 

Şekil 4.21. M-6 bileşiğinin IR spektrumu. 

M-6 bileşiğinin DMSO’da alınmış 
1
H-NMR spektrumu (Şekil 4.22) incelendiğinde; 

hidrazon grubuna ait NH protonu δ=10.82 ppm’de, pirazol grubu CH (H-5) protonu δ=7.97 

ppm’de ve hidrazon yapısındaki azota bağlı metilenik proton (-CH=N-NH-) δ=9.05 ppm’de 

sinyal vermektedir. Benzotiyazol H-4 ve H-7 protonları ise sırasıyla δ=8.09 ve δ=7.94 ppm’de 

birer protonluk dubletler şeklinde gözlenmektedir. Ayrıca δ=7.76-7.26 ppm aralığında gözlenen 

sinyaller de diğer aromatik protonlara aittir. 
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Şekil 4.22. M-6 bileşiğinin 600 MHz
  1

H-NMR spektrumu (d6-DMSO). 

M-6 bileşiğinin DMSO’da alınmış 
13

C-NMR spektrumu (Şekil4.23) incelendiğinde; 

δ=159.78 ve δ=152.10 ppm’de gözlenen sinyaller sırasıyla benzotiyazol C-2 ve C-9 karbonlarını 

işaret etmektedir. δ=149.32 ppm’de gelen sinyal nitro grubunun bağlı olduğu aromatik halka 

karbonuna (C-NO2), δ=146.60 ppm’de gelen sinyal ise pirazol C-3 karbonuna aittir. δ=150.86 

ppm’ gelen sinyal hidrazon yapısındaki azota bağlı metilenik karbonu göstermektedir. 

δ=133.20-105.88 ppm aralığında diğer aromatik halka karbonlarının rezonans sinyalleri verdiği 

görülmektedir. 
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Şekil 4.23. M-6 bileşiğinin 150 MHz
  13

C-NMR spektrumu (d6-DMSO). 
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Şekil 4.24. M-6 bileşiğinin kütle spektrumu. 

M-6 bileşiğinin kütle (MASS) spektrumunda (Şekil 4.24), gözlenen 520 

m/z’deki pik bileşiğin molekül kütlesi ile tam olarak örtüşmektedir. 

4.7. M-2 Bileşiği ile 4-Hidrazinobenzen-1-Sülfonamit Reaksiyonu (M-7) 

10 mL su içerisinde 0,112 g (0,5 mmol) 4-hidrazinobenzen-1-sülfonamit çözülerek 

üzerine 0,192 g (0,5 mmol) M-2 bileşiği ilave edildi. Etanol içerisinde geri soğutucu altında 3 

saat kaynatıldı.Oluşan açık sarı renkli ham ürün trompta süzülerek ayrıldı. DMF-su (3:1) 

karışımından kristallendirilerek saflaştırıldı. 

Elde edilen bileşiğin reaksiyon denklemi aşağıdaki gibidir. 
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Elde edilen M-7 bileşiğinin yapısı IR, 
1
H-NMR ve 

13
C-NMR spektrumları yardımıyla 

aydınlatıldı. 

M-7 bileşiğinin IR spektrumu (Şekil 4.25) incelendiğinde; 3231 ve 3168 cm
-1

’de 

gözlenen bantlar NH ve NH2 gerilme titreşimlerine aittir. 3075 cm
-1

’de gözlenen bant ise 

aromatik halkadaki CH gerilme titreşimlerini göstermektedir. 2928 cm
-1

’deki bant alifatik CH 

gerilme titreşimlerinden kaynaklanmaktadır. Aromatik ve heteroaromatik çifte bağların (C=C ve 

C=N) gerilme titreşimlerine ait bantlar ise 1591-1444 cm
-1

 aralığındagözlenmektedir. Son 

olarak 1328 ve 1142 cm
-1

’de S=O asimetrik ve simetrik gerilme titreşimleri görülmektedir. 

 

Şekil 4.25. M-7 bileşiğinin IR spektrumu. 

M-7 bileşiğinin DMSO’da alınmış 
1
H-NMR spektrumu (Şekil 4.26) incelendiğinde; 

sülfonamit grubundaki azot atomuna bağlı protona (-SO2NH2) ait sinyal δ=7.06 ppm’de sinyal 

vermektedir. Hidrazon yapısındaki azota bağlı metilenik proton (-CH=N-NH-) sinyali δ= 8.83 

ppm’de gözlenmektedir. Hidrazona ait NH protonu ise δ=10.67 ppm’de sinyal vermektedir. Son 

olarak δ=7.98-6.95 ppm aralığında gözlenen sinyaller diğer aromatik halka protonlarına aittir. 
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Şekil 4.26. M-7 bileşiğinin 600 MHz
  1

H-NMR spektrumu (d6-DMSO). 

M-7 bileşiğinin DMSO’da alınmış 
13

C-NMR spektrumu (Şekil 4.27) incelendiğinde; 

benzotiyazol C-2 ve C-9 karbonlarına ait sinyaller sırasıyla δ=159.64 ve δ=150.66 ppm’de 

gözlenmektedir. δ=147.92 ppm’de gelen sinyal pirazol C-3 karbonuna aittir. δ=163.01 ppm’de 

gelen sinyal ise hidrazon yapısındaki azota bağlı metilenik karbonu işaret etmektedir. 

Sulfamoilfenil C-1 nolu aromatik halka karbonuna ait sinyal δ=152.09 ppm’ de gözlenmektedir. 
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Diğer aromatik halka karbonları ise (16 adet) δ=133.69-111.58 ppm aralığında rezonans sinyali 

vermektedir. 

 

 

Şekil 4.27. M-7 bileşiğinin 150 MHz
  13

C-NMR spektrumu (d6-DMSO). 
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Şekil 4.28. M-7 bileşiğinin kütle spektrumu. 

M-7 bileşiğinin kütle (MASS) spektrumunda (Şekil 4.28), gözlenen 553 m/z’deki pik 

bileşiğin molekül kütlesi ile tam olarak örtüşmektedir. 

4.8. M-2 Bileşiği ile 4-Aminobenzensülfonamit Reaksiyonu (M-8) 

0,086 g (0,5 mmol) 4-aminobenzensülfonamit 20 mL etanol-THF (5:1) içerisinde 

çözüldü. Üzerine 0,192 g (0,5 mmol) M-2 bileşiği ilave edildi. 2 damla asetik asit eklenerek geri 

soğutucu altında 3 saatkaynatıldı. Daha sonra oda koşullarında 2 gün karıştırıldı. Oluşan beyaz 

renkli ham ürün trompta süzülerek ayrıldı ve etanolden saflaştırıldı. 

Elde edilen bileşiğin reaksiyon denklemi aşağıdaki gibidir. 

 

Elde edilen M-8 bileşiğinin yapısı IR, 
1
H-NMR ve 

13
C-NMR spektrumları yardımıyla 

aydınlatıldı. 
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M-8 bileşiğinin IR spektrumu (Şekil 4.29) incelendiğinde; 3382 ve 3171 cm
-1

’de 

gözlenen bant NH2 gerilme titreşimine aittir. 3065 cm
-1

’de gözlenen bant ise aromatik halkadaki 

CH gerilme titreşimlerinden kaynaklanmaktadır. 2975 cm
-1

’deki sinyal alifatik CH gerilme 

titreşimlerine aittir. Aromatik ve heteroaromatik çifte bağların (C=C ve C=N) gerilme 

titreşimleri 1598-1441 cm
-1

 aralığındagözlenmektedir. Son olarak 1328 ve 1156 cm
-1

’deki 

sinyaller de S=O gerilme titreşimlerini göstermektedir. 

 

Şekil 4.29. M-8 bileşiğinin IR spektrumu. 

M-8 bileşiğinin DMSO’da alınmış 
1
H-NMR spektrumu (Şekil 4.30) incelendiğinde; 

sülfonamit grubundaki azot atomuna bağlı protonlara (-SO2NH2) ait sinyal δ=5.69 ppm’de 

görülmektedir. Azota bağlı metilenik proton (-CH=N-) δ= 8.65 ppm’de sinyal vermektedir. 

Benzotiyazol grubu H-4 protonu δ=7.91 ppm’de sinyal verirken H-7 protonu ise diğer aromatik 

protonlarla çakışmıştır. Pirazol halkası CH (H5) protonu da δ=7.85 ppm’de gözlenmektedir. 

Diğer aromatik halka protonlarının ise δ=7.85-7.35 ppm aralığında sinyal verdikleri 

görülmaktedir. 
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Şekil 4.30. M-8 bileşiğinin 600 MHz 
1
H-NMR spektrumu (d6-DMSO). 

M-8 bileşiğinin DMSO’da alınmış 
13

C-NMR spektrumu (Şekil 4.31) incelendiğinde; 

δ=160.16 ve δ=151.70 ppm’de gelen sinyaller sırasıyla benzotiyazol C-2 ve C-9 karbonlarını 

işaret etmektedir. δ=150.95 ppm’de gözlenen sinyal ise hidrazon yapısındaki azota bağlı metil 

karbonuna aittir. Diğer aromatik halka karbonlarının (16 adet) ise δ=133.23-95.67 ppm 

aralığında rezonans sinyali verdiği görülmektedir. 
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Şekil 4.31. M-8 bileşiğinin 150 MHz 
13

C-NMR spektrumu (d6-DMSO).  
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Şekil 4.32. M-8 bileşiğinin kütle spektrumu. 

M-8 bileşiğinin kütle (MASS) spektrumunda (Şekil 4.32), gözlenen 535 m/z’deki pik 

bileşiğin molekül kütlesi ile örtüşmektedir. 

4.9. M-5 Bileşiği ile 4-Hidrazinobenzen-1-Sülfonamitin Reaksiyonu (M-9) 

0,250 g (0,5 mmol) M-5 bileşiği soğukta 10 mL THF içerisinde çözüldü. Üzerine 

etanol-su karışımında (1:1) çözülen 0.112 g (0,5 mmol) 4-hidrazinobenzen-1-sülfonamit bileşiği 

ilave edilerek geri soğutucu altında 24 saat refluks edildi. Oluşan koyu sarı renkli katı trompta 

süzülerek ayrıldı Ham ürün sırasıyla sıcak toluende ve etanolde yıkanaraksaflaştırıldı. 

Elde edilen bileşiğin reaksiyon denklemi aşağıdaki gibidir. 

 

Elde edilen M-9 bileşiğinin yapısı IR, 
1
H-NMR ve 

13
C-NMR spektrumları yardımıyla 

aydınlatıldı. 
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M-9 bileşiğinin IR spektrumu (Şekil 4.33) incelendiğinde; 3364 ve 3268 cm
-1

’de 

gözlenen bantlar NH2 gerilme titreşimlerine aittir. 3030 cm
-1

’de gözlenen bant ise aromatik 

halkadaki CH gerilme titreşimlerinden kaynaklanmaktadır. 2975 cm
-1

’deki bant alifatik CH 

gerilme titreşimlerine aittir. 1595-1445 cm
-1

 aralığındaki sinyaller de, aromatik ve 

heteroaromatik çifte bağların (C=C ve C=N) gerilme titreşimlerinden kaynaklanmaktadır. Son 

olarak 1348 ve 1145 cm
-1

’deki bantlar S=O gerilme titreşimlerini göstermektedir. 

 

Şekil 4.33. M-9 bileşiğinin IR spektrumu. 

M-9 bileşiğinin DMSO’da alınmış 
1
H-NMR spektrumu (Şekil 4.34) incelendiğinde; 

pirazol grubu CH (H-5) protonu δ=10.24 ppm’de, diğer pirazol grubu CH (H-4) protonu ise 

δ=9.30 ppm’de görülmektedir. Benzotiyazol H-4 ve H-7 protonları ise sırasıyla δ=8.09 ve 

δ=7.94 ppm’de birer protonluk dubletler şeklinde görülmektedir. Sülfonamid (-NH2) grubu 

protonu ise δ=7.06 ppm’de gözlenmektedir. Metil (-CH3) grubu protonu δ=2.33 ppm'de sinyal 

vermektedir. Ayrıca δ=7.71-6.55 ppm aralığında gözlenen sinyaller diğer aromatik protonlara 

aittir. 
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Şekil 4.34. M-9 bileşiğinin 600 MHz 
1
H-NMR spektrumu (d6-DMSO). 

M-9 bileşiğinin DMSO’da alınmış 
13

C-NMR spektrumu (Şekil 4.35) incelendiğinde; 

δ=159.87 ve δ=152.87 ppm’de gözlenen sinyaller sırasıyla benzotiyazol halkası C-2 ve C-9 

karbonlarına aittir. δ=150.80 ppm’de görülen sinyal 4-metilfenil grubunun bağlı olduğu pirazol 

halkası C-3 karbonunu işaret etmektedir. δ=148.42 ve δ=145.13 ppm’de gözlenen sinyaller ise 

sülfamoil fenil halkasının sırasıyla 1 ve 4 konumundaki aromatik halka karbonlarına aittir. Metil 

karbonuna ait sinyal ise δ=21.34 ppm’de görülmektedir. Diğer aromatik halka karbonlarını (20 

adet) δ=138.33-112.49 ppm aralığında rezonans sinyali vermektedir. 
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Şekil 4.35. M-9 bileşiğinin 150 MHz 
13

C-NMR spektrumu (d6-DMSO). 
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Şekil 4.36. M-9 bileşiğinin kütle spektrumu. 

M-9 bileşiğinin kütle (MASS) spektrumunda (Şekil 4.36), gözlenen 705 m/z’deki pik 

bileşiğin yapısında iki mol H2O molekülünün mevcut olduğunu göstermektedir. 

4.10. M-2 Bileşiği ile 4-Bromoasetofenon Reaksiyonu (M-10) 

20 mL etanol içerisinde 0,199 g (1 mmol) 4-bromasetofenon ve 0,04 g (1 mmol) 

sodyum hidroksit çözüldü. Üzerine 0,384 g (1 mmol) M-2 bileşiği eklendi. Karışım geri 

soğutucu altında 4 saat kaynatıldı ve oda koşullarında 15-16 saat bekletilerek çöken açık sarı 

renkli katı trompta süzülerek ayrıldı. Ham ürün toluen-metanol (3:1) karışımından 

kristallendirilerek saflaştırıldı. 

Elde edilen bileşiğin reaksiyon denklemi aşağıdaki gibidir. 
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Elde edilen M-10 bileşiğinin yapısı IR, 
1
H-NMR ve 

13
C-NMR spektrumları yardımıyla 

aydınlatıldı. 

M-10 bileşiğinin IR spektrumu (Şekil 4.37) incelendiğinde; 3058 cm
-1

’de gözlenen bant 

aromatik halkadaki CH gerilme titreşimlerini göstermektedir. 2971 cm
-1

’de gözlenen bant ise 

alifatik C-H gerilme titreşimlerine aittir. 1662 cm
-1

’deki bant keton C=O gerilme titreşimine 

karşılık gelmektedir. Son olarak 1598-1443 cm
-1

 aralığındaki sinyaller de, aromatik ve 

heteroaromatik çifte bağların(C=C ve C=N) gerilme titreşimlerinden kaynaklanmaktadır. 

 

Şekil 4.37. M-10 bileşiğinin IR spektrumu. 

M-10 bileşiğinin DMSO’da alınmış 
1
H-NMR spektrumu (Şekil 4.38) incelendiğinde; 

benzotiyazol grubu H-4 ve H-7 protonları sırasıyla δ=7.94 ve δ=7.87 ppm’de birer protonluk 

dubletler şeklinde sinyal vermektedir. Pirazol grubu CH (H-5) protonu δ=8.92 ppm’de 

gözlenmektedir. Etilenik CH grubu protonları (-CH=CH-) ise δ=7.82-7.79 ve δ=7.44-7.41 ppm 

aralığında birer protonluk dubletler şeklinde sinyal vermektedir. Ayrıca δ=7.85-7.39 ppm 

aralığında gözlenen sinyaller dediğer aromatik protonlardan kaynaklanmaktadır. 
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Şekil 4.38. M-10 bileşiğinin 600 MHz
 1
H-NMR spektrumu (d6-DMSO). 

M-10 bileşiğinin DMSO’da alınmış 
13

C-NMR spektrumu (Şekil 4.39) incelendiğinde, 

benzotiyazol C-2 ve C-9 karbonlarına ait sinyaller sırasıyla δ=159.41 ve δ=154.26 ppm’de 

sinyal vermektedir. δ=150.76 ppm’de gelen sinyal etilenik karbonlardan birine aittir. δ=188.2 

ppm’de gelen sinyal ise keton (C=O) karbonil karbonunu işaret etmektedir. δ=136.51-119.76 

ppm aralığında gözlenen 17 adet sinyal ise diğer etilenik karbona ve aromatik halka 

karbonlarına aittir. 
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Şekil 4.39. M-10 bileşiğinin 150 MHz 
13

C-NMR spektrumu (d6-DMSO). 
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Şekil 4.40. M-10 bileşiğinin kütle spektrumu. 

M-10 bileşiğinin kütle (MASS) spektrumunda (Şekil 4.40), gözlenen 588 m/z’deki pik 

bileşiğin yapısında bir mol Na molekülünün mevcut olduğunu göstermektedir. 

4.11. M-3 Bileşiği ile 2-Hidrazinobenzotiyazol Reaksiyonu (M-11) 

0,243g (0,5 mmol) M-3 bileşiği 10 mL THF içerisinde çözüldü. Üzerinebaşka bir 

beherde 10 mL etanoldeçözülen 0,082 g (0,5 mmol) 2-hidrazinobenzotiyazol eklendi. Geri 

soğutucu altında 20 saat kaynatıldı. Oluşan beyaz renkli katı trompta süzülerek ayrıldı. Ham 

ürün toluenden kristallendirilerek saflaştırıldı. 

Elde edilen maddenin reaksiyon denklemi aşağıdaki gibidir. 

 

Elde edilen M-11 bileşiğinin yapısı IR, 
1
H-NMR ve 

13
C-NMR spektrumları yardımıyla 

aydınlatıldı. 
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M-11 bileşiğinin IR spektrumu (Şekil 4.41) incelendiğinde; 3061 cm
-1

’de gözlenen bant 

aromatik halkadaki CH gerilme titreşimlerini göstermektedir. 2986 cm
-1

’de gözlenen bant ise 

alifatik C-H gerilme titreşimlerine aittir. Son olarak 1598-1443 cm
-1

 aralığındaki sinyaller de, 

aromatik ve heteroaromatik çifte bağların (C=C ve C=N) gerilme titreşimlerinden 

kaynaklanmaktadır. 

 

Şekil 4.41. M-11 bileşiğinin IR spektrumu. 

M-11 bileşiğinin DMSO’da alınmış 
1
H-NMR spektrumu (Şekil 4.42) incelendiğinde; 

pirazol grubu CH (H-5)protonu δ=8.45 ppm’de sinyal vermektedir. Pirazolin grubu H-5 protonu  

δ=6.02-5.99 ppm aralığında dubletin dubleti şeklinde sinyal vermektedir. δ=3.88-3.84 ve 

δ=3.29-3.25 ppm aralığında gözlenen dubletin dubleti şeklindeki sinyaller ise pirazolin grubu 

CH (H-4)protonlarına aittir. δ=7.89-7.10 ppm aralığında gözlenen sinyaller de diğer aromatik 

protonlara aittir. 
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Şekil 4.42. M-11 bileşiğinin 600 MHz 
1
H-NMR spektrumu (d6-DMSO). 

M-11 bileşiğinin DMSO’da alınmış 
13

C-NMR spektrumu (Şekil 4.43) incelendiğinde; 

benzotiyazol grubu C-2 ve C-9 karbonlarına ait sinyaller sırasıyla δ=159.90 ve δ=152.82 

ppm’de gözlenmektedir. δ=150.79 ppm’de gelen sinyal pirazol C-3 karbonunu işaret 

etmektedir. Pirazolin grubu C-5, C-4 ve C-3 karbonlarına ait sinyaller ise sırasıyla δ=55.81, 

δ=43.25 ve δ=152.01 ppm’de gözlenmektedir. δ=163.24 ve δ=152.48 ppm’de gelen sinyaller 

sırasıyla benzotiyazolün C-2 ve C-9 karbonlarını işaret etmektedir. Diğer aromatik halka 
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karbonlarının ise (20 adet) δ=133.15-120.13 ppm aralığında rezonans sinyalleri verdiği 

görülmektedir. 

 

 

Şekil 4.43. M-11 bileşiğinin 150 MHz 
13

C-NMR spektrumu (d6-DMSO). 
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Şekil 4.44. M-11 bileşiğinin kütle spektrumu. 

M-11 bileşiğinin kütle (MASS) spektrumunda (Şekil 4.44), gözlenen 669 m/z’deki pik 

bileşiğin yapısında iki mol H2O molekülünün mevcut olduğunu göstermektedir. 

4.12. M-2 Bileşiği ile 4-Floroasetofenon Reaksiyonu (M-12) 

0,122 g (1 mmol) 4-floroasetofenon ve 0,04 g (1 mmol) sodyum hidroksit 30 mL etanol 

içerisinde çözüldü. Bir süre karıştırıldıktan sonra 0,384 g (1 mmol) M-2 bileşiği ilave edildi. 

Geri soğutucu altında 4 saat kaynatıldı ve ardından 15-16 saat oda koşullarında soğukta 

karıştırıldı. Çöken açık sarı renkli katı trompta süzülerek ayrıldı. Ham ürün toluen-metanol (3:1) 

karışımından saflaştırıldı. 

Elde edilen maddenin reaksiyon denklemi aşağıdaki gibidir. 
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Elde edilen M-12 bileşiğinin yapısı IR, 
1
H-NMR ve 

13
C-NMR spektrumları yardımıyla 

aydınlatıldı. 

M-12 bileşiğinin IR spektrumu (Şekil 4.45) incelendiğinde; 3060 cm
-1

’de gözlenen bant 

aromatik halkadaki CH gerilme titreşimlerini göstermektedir. 2930 cm
-1

’deki bant ise alifatik 

CH gerilme titreşimlerine aittir. 1661 cm
-1

’deki sinyal keton C=O gerilme titreşimleriniişaret 

etmektedir. Son olarak 1598-1442 cm
-1

 aralığındaki sinyaller de, aromatik ve heteroaromatik 

çifte bağların (C=C ve C=N) gerilme titreşimlerinden kaynaklanmaktadır.  

 

Şekil 4.45. M-12 bileşiğinin IR spektrumu. 

M-12 bileşiğinin DMSO’da alınmış 
1
H-NMR spektrumu (Şekil 4.46) incelendiğinde; 

benzotiyazol grubu H-4 ve H-7 grubu protonları sırasıyla δ=7.92 ve δ=7.85 ppm’de birer 

protonluk dubletler şeklinde sinyal vermektedir. Pirazol grubu CH (H-5) protonu δ=8.87 

ppm’de gözlenmektedir. Etilenik CH grubu protanları (-CH=CH-) δ=7.79-7.76 ppm ve δ=7.43-

7.41 ppm aralığında birer protonluk singletler şeklinde sinyal vermektedir. Ayrıca δ=8.01-7.15 

ppm aralığında gözlenen sinyaller ise diğer aromatik protonlara aittir. 
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Şekil 4.46. M-12 bileşiğinin 600 MHz
  1

H-NMR spektrumu (d6-DMSO). 

M-12 bileşiğinin DMSO’da alınmış 
13

C-NMR spektrumu (Şekil 4.47) incelendiğinde; 

benzotiyazol grubu C-2 ve C-9 karbonlarına ait sinyaller sırasıyla δ=164.87 ve δ=159.42 

ppm’de gözlenmektedir. δ=187.68 ppm’de gelen sinyal ise keton (C=O) karbonil karbonunu 

işaret etmektedir. δ=154.19 ppm’de gelen sinyal kalkon grubu etilenik karbonlarından 

birisineaittir. δ=166.56 ppm’de gelen sinyal ise flor atomunun bağlı olduğu karbonu 

göstermektedir. δ=150.76-115.77 ppm aralığında gözlenen 20 adet sinyal ise diğer etilenik 

karbona ve aromatik halka karbonlarına aittir. 
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Şekil 4.47. M-12 bileşiğinin 150 MHz 
13

C-NMR spektrumu (d6-DMSO). 
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Şekil 4.48. M-12 bileşiğinin kütle spektrumu. 

M-12 bileşiğinin kütle (MASS) spektrumunda (Şekil 5.48), gözlenen 564 m/z’deki pik 

bileşiğin yapısında 2 mol H2O 1 mol Na molekülünün mevcut olduğunu göstermektedir. 

4.13. M-2 Bileşiği ile 5-Amino-1,3,4-Tiyadiazol-2-Sülfonamit Reaksiyonu (M-13) 

0,192 g (0,5 mmol) M-2 bileşiği 10 mL THF içerisinde çözüldü. 0,09 g (0,5 mmol) 5-

amino-1,3,4-tiyadiazol-2-sülfonamit etanol içerisinde çözülerek ilave edildi. 5 damla asetik asit 

ilavesinden sonra geri soğutucu altında 10 saat kaynatıldı. Buzlu su ile karıştırılarak oluşan sarı 

renkli çökelek trompta süzülerek ayrıldı. Ham ürün ve etanolden kristallendirildi. 

Elde edilen maddenin reaksiyon denklemi aşağıdaki gibidir. 

 

Elde edilen M-13 bileşiğinin yapısı IR, 
1
H-NMR ve 

13
C-NMR spektrumları yardımıyla 

aydınlatıldı. 
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M-13 bileşiğinin IR spektrumu (Şekil 4.49) incelendiğinde; 3398ve 3124 cm
-1

’de 

gözlenen bant NH2 gerilme titreşimlerine aittir. 3072 cm
-1

’de gözlenen bant ise aromatik 

halkadaki C-H gerilme titreşimlerini göstermektedir. 2987 cm
-1

’deki sinyal alifatik CH gerilme 

titreşimlerine aittir. 1600-1445 cm
-1

 aralığındaki sinyaller de, aromatik ve heteroaromatik çifte 

bağların (C=C ve C=N) gerilme titreşimlerinden kaynaklanmaktadır. Son olarak 1342 ve 1181 

cm
-1

’de gözlenen bantlar S=O gerilme titreşimlerini göstermektedir. 

 

Şekil 4.49. M-13 bileşiğinin IR spektrumu. 

M-13 bileşiğinin DMSO’da alınmış 
1
H-NMR spektrumu (Şekil 4.50) incelendiğinde; 

imin grubundaki azot atomuna komşu metilenik proton (CH=N) δ=9.99 ppm’de sinyal 

vermektedir. Pirazol grubu CH (H-5) protonunun δ=9.42 ppm’de sinyal verdiği gözlenmektedir. 

Ayrıca δ=8.09-7.46 ppm aralığında gözlenen sinyaller ise diğer aromatik protonlara aittir. 
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Şekil 4.50. M-13 bileşiğinin 600 MHz
  1

H-NMR spektrumu (d6-DMSO) 

M-13 bileşiğinin DMSO’da alınmış 
13

C-NMR spektrumu (Şekil 4.51) incelendiğinde; 

δ=159.33 ve δ=150.45 ppm’de gelen sinyaller sırasıyla benzotiyazol C-2 ve C-9 karbonlarını 

işaret etmektedir. δ=158.34 ppm’de gelen sinyal ise etilenik (-CH=N-) karbona aittir. Tiyadiazol 

grubu C-2 ve C-5 karbonları sırasıyla δ=152.99 ve δ=150.45 ppm’de sinyal vermektedir. Diğer 

12 adet aromatik halka karbonlarının ise δ=137.06-122.91 ppm aralığında rezonans sinyalleri 

verdiği görülmektedir. 
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Şekil 4.51. M-13 bileşiğinin 150 MHz 
13

C-NMR spektrumu (d6-DMSO). 

 

Şekil 4.52. M-13 bileşiğinin kütle spektrumu. 

M-13 bileşiğinin kütle (MASS) spektrumunda (Şekil 4.52), gözlenen 547 m/z’deki pik 

bileşiğin molekül kütlesi ile tam olarak örtüşmektedir. 

  



76 

 

 
   

5. BULGULAR 

5.1. 2-(2-(1-(4-bromofenil)etiliden)hidrazino)benzo[d]tiyazol (M-1) 

 

IR(ν, cm
-1

): 

3366 ve 3131 cm
-1

 (NH gerilme) 

3069 cm
-1

 (aromatik CH gerilme) 

2942 cm
-1

 (alifatik CH gerilme) 

1603-1441 cm
-1

 (aromatik C=C ve heteroaromatik C=N) 

1
H-NMR(DMSO, δ, ppm): 

δ = 11.72 ppm (1H, singlet, -NH-N=) 

δ = 2.32 ppm (3H, singlet, CH3) 

δ = 7.74 (2H, dublet, J=8.6 Hz, ArH, bromofenil H3 & H5) 

δ = 7.60 (2H, dublet, J=8.6 Hz, ArH, bromofenil H2 & H6) 

δ = 7.68 ppm (1H, singlet, benzotiyazol H4) 

δ = 7.31 ppm (1H, singlet, benzotiyazol H7) 

δ = 7.25 ppm (1H, triplet, J=7.5 Hz, benzotiyazol H5 veya H6) 

δ = 7.05 ppm (1H, triplet, J=7.5 Hz, benzotiyazol H5 veya H6) 

13
C-NMR(DMSO, δ, ppm): 

δ = 168.49 ppm (Benzotiyazol C2) 

δ = 137.60 ppm (C=N-NH-) 

δ = 14.50 ppm (-CH3) 

δ = 131.95; 131.87; 131.85; 131.75; 128.38; 126.46; 128.20; 122.74; 122.23; 121.97 

ppm (diğer aromatik karbon atomları) 

Kütle (MASS):  

(C15H12BrN3S); (LC-MS-TOF (m/z) [M+H]
+ 

Hesaplanan: 346.24; Bulunan: 347.99). 

Kapalı F. :C15H12BrN3S 

MA: 346.24 g/mol 

EN: 222-223 °C 

Verim: % 87 
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5.2. 1-benzo[d]tiyazol-2-il)-3-(4-bromofenil)-1H-pirazol-4-karbaldehid (M-2) 

 

IR(ν, cm
-1

): 

3048 cm
-1

 (aromatik CH gerilme) 

2816 cm
-1 

(aldehit CH gerilme) 

1686 cm
-1 

(aldehit C=O gerilme) 

1596-1441 cm
-1 

(aromatik C=C ve heteroaromatik C=N) 

1
H-NMR(DMSO, δ, ppm): 

δ = 10.01 ppm (1H, singlet, aldehit –CHO) 

δ = 9.47 ppm (1H, singlet, pirazol H5) 

δ = 8.12 ppm (1H, dublet, J=7.9 Hz, benzotiyazol H4) 

δ = 7.97 ppm (1H, dublet, J=8.1 Hz, benzotiyazol H7) 

δ = 7.88 (2H, dublet, J=8.4 Hz, ArH, bromofenil H3 & H5) 

δ = 7.71 (2H, dublet, J=8.4 Hz, ArH, bromofenil H2 & H6) 

δ = 7.57 ppm (1H, triplet, J=7.7 Hz, benzotiyazol H5 veya H6) 

δ = 7.47 ppm (1H, triplet, J=7.6 Hz, benzotiyazol H5 veya H6) 

13
C-NMR(DMSO, δ, ppm): 

δ = 185.39 ppm (aldehit, C=O) 

δ = 152.92 ppm (benzotiyazol C9) 

δ = 152.35 ppm (benzotiyazol C2) 

δ=150.52 ppm (pirazol C3) 

δ=137.25; 133.41; 132.01; 131.17; 129.82; 127.74; 126.22; 123.86; 123.62; 123.20; 

122.94 ppm (diğer aromatik karbon atomları) 

Kütle (MASS):  

(C17H10BrN3OS); (LC-MS-TOF (m/z) [M+H]
+ 

Hesaplanan: 384.25; Bulunan: 385.29). 

Kapalı F. : C17H10BrN3OS 

MA: 384.25 g/mol  

EN: 201-203 °C       

Verim: % 73 
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5.3. (E)-3-(1-benzo[d]tiyazol-2-il)-3-(4-bromofenil)-1H-pirazol-4-il)-1-fenil-propan-2-en-1-

on (M-3) 

 

 

IR(ν, cm
-1

): 

3058 cm
-1 

(aromatik CH gerilme) 

2918 cm
-1 

(alifatik CH gerilme)
 
 

1663 cm
-1 

(keton C=O gerilme) 

1596-1442 cm
-1 

(aromatik C=C ve heteroaromatik C=N) 

1
H-NMR(DMSO, δ, ppm): 

δ = 8.88 ppm (1H, singlet, pirazol H5) 

δ = 7.93 ppm (1H, dublet, J=8.1 Hz, benzotiyazol H4) 

δ = 7.85 ppm (1H, dublet, J=7.9 Hz, benzotiyazol H7) 

δ = 7.25 ppm (1H, triplet, J=7.4 Hz, benzotiyazol H5 veya H6) 

δ = 7.17 ppm (1H, triplet, J=7.5 Hz, benzotiyazol H5 veya H6) 

δ = 7.80-7.77 ppm (1H, dublet, J=15.6 Hz, etilen CH) 

δ = 7.48-7.45 ppm (1H, dublet, J=15.6 Hz, etilen CH) 

δ = 7.99-7.37 ppm (9H, multiplet, diğer ArH) 

13
C-NMR(DMSO, δ, ppm): 

δ= 189.35 ppm (keton, C=O) 

δ= 159.44 ppm (benzotiyazol C2) 

δ= 154.16 ppm (benzotiyazol C9) 

δ= 150.78 ppm (pirazol C3) 

δ= 137.77; 133.32; 133.04; 132.11; 130.23; 129.02; 128.71; 128.41; 128.21; 127.15; 

126.86; 125.27; 123.81; 123.48; 122.55; 121.76; 119.89 ppm (diğer aromatik ve kalkon grubuna 

ait çift bağ karbon atomları) 

Kapalı F. : C25H16BrN3OS 

MA: 486.38  

EN: 203-205 °C           

Verim: % 65 
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Kütle (MASS):  

(C25H16BrN3OS); (LC-MS-TOF (m/z) [M+H]
+ 

Hesaplanan: 486.38; Bulunan: 488.02). 

5.4. 4-(1'-(benzo[d]tiyazol-2-yl)-3'-(4-bromofenil)-5-fenil-3,4-dihidro-1'H,2H-[3,4'-

bipirazol]-2-yl)benzenesülfonamit (M-4) 

 

IR(ν, cm
-1

): 

3360, 3261 cm
-1 

(NH2 gerilme) 

3064 cm
-1 

(aromatik CH gerilme) 

2905 cm
-1 

 (alifatik CH gerilme)
 
 

1594-1442 cm
-1 

(aromatik C=C ve heteroaromatik C=N) 

1343-1153 cm
-1 

 (S=O asimetrik ve simetrik gerilmeleri) 

1
H-NMR(DMSO, δ, ppm): 

δ= 8.19 ppm (1H, singlet, pirazol, CH, H5) 

δ= 7.06 ppm (2H, singlet, -NH2) 

δ= 5.89-5.86 ppm (1H, dxd, J= 7.0 Hz & J= 11.7 Hz, pirazolin CH, H5) 

δ= 3.98-3.94 ppm (1H, dxd, J= 12.0 Hz & J= 17.2 Hz, pirazolin CH, H4) 

δ= 3.34-3.30 ppm (1H, dxd, J= 12.2 Hz & J= 16.7 Hz, pirazolin CH, H4 (DMSO ile 

çakışmış)) 

δ= 8.03–7.15 ppm (17H, multiplet) 

13
C-NMR(DMSO, δ, ppm): 

δ= 159.76 ppm (benzotiyazol, C2) 

δ= 151.82 ppm (benzotiyazol, C9) 

δ= 150.64 ppm (pirazolin, C3) 

δ= 150.54 ppm (sülfamoilfenil,  C1) 

δ= 146.05 ppm (pirazol C3) 

Kapalı F. : C31H23BrN6O2S2 

MA: 655.59 g/mol         

EN: 290-292
 
°C         

Verim: % 56 
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δ= 55.11 ppm (pirazolin C5) 

δ= 42.17 ppm (pirazolin C4) 

δ=134.02; 133.00; 132.28; 132.02; 130.75; 130.53; 129.83; 129.08; 127.79; 127.66; 

127.35; 126.57; 125.60; 124.41; 123.15; 122.93; 122.50; 112.76 ppm (diğer aromatik karbon 

atomları) 

Kütle (MASS): 

 (C31H23BrN6O2S2); (LC-MS-TOF (m/z) [M+H]
+ 

Hesaplanan: 655.59; Bulunan: 655.05). 

5.5. 3-(1-(benzo[d]tiyazol-2-il)-3-(4-bromofenil)1H-pirazol-4-il)-1-(p-tolil)prop-2-en-1-on 

(M-5) 

 

IR(ν, cm
-1

): 

3058 cm
-1

 (aromatik CH gerilme) 

2913 cm
-1 

(alifatik CH gerilme) 

1660 cm
-1 

(keton C=O gerilme) 

1596-1443 cm
-1 

(aromatik C=C ve heteroaromatik C=N) 

1
H-NMR(DMSO, δ, ppm): 

δ = 8.87 ppm (1H, singlet, pirazol H5) 

δ = 7.92 ppm (1H, dublet, J=8.1 Hz, benzotiyazol H4) 

δ = 7.85 ppm (1H, dublet, J=7.9 Hz, benzotiyazol H7) 

δ = 7.25 ppm (1H, triplet, J=7.5 Hz, benzotiyazol H5 veya H6) 

δ = 7.16 ppm (1H, triplet, J=7.4 Hz, benzotiyazol H5 veya H6) 

δ = 7.78-7.76 ppm (1H, dublet, J=15.5 Hz, etilen CH) 

δ = 7.48-7.46 ppm (1H, dublet, J=15.5 Hz, etilen CH) 

δ = 2.44 ppm (3H, singlet, -CH3) 

δ = 7.90-7.29 ppm (8H, multiplet, diğer ArH) 

 

Kapalı F. : C26H18BrN3OS 

MA: 500.41 g/mol        

EN: 207-209 °C        

Verim : % 66 
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13
C-NMR(DMSO, δ, ppm): 

δ= 188.84 ppm (keton C=O) 

δ= 159.49 ppm (benzotiyazol C2) 

δ= 154.13 ppm (benzotiyazol C9) 

δ= 150.77 ppm (etilen CH=CH) 

δ= 143.98 ppm (pirazol C3) 

δ= 135.19; 133.33; 132.87; 132.10; 130.23; 130.07; 129.43; 129.02; 128.56; 128.21; 

127.08; 126.85; 125,.28; 125.25; 123.78; 123.55; 122.52; 121.77; 120.00 ppm (diğer etilenik 

karbon ve aromatik karbon atomları) 

Kütle (MASS): 

 (C26H18BrN3OS); (LC-MS-TOF (m/z) [M+H]
+ 

Hesaplanan: 500.41; Bulunan: 500.03). 

5.6.(E)-2-(3-(4-bromofenil)-4-((2-(3-nitrofenil)hidrazino)metil)1H-pirazol-1-il)benzo[d] 

tiyazol (M-6) 

 

IR(ν, cm
-1

): 

3309 ve 3159 cm
-1 

 (NH gerilme) 

3062 cm
-1 

 (aromatik CH gerilme) 

2913 cm
-1 

(alifatik CH gerilme) 

1597-1442 cm
-1 

(aromatik C=C ve heteroaromatik C=N) 

1529 ve 1337 cm
-1 

(NO2 gerilmeleri) 

1
H-NMR(DMSO, δ, ppm): 

δ= 10.82 ppm (1H, singlet, -NH) 

δ= 9.05 ppm (etilen, (1H, singlet, -CH=N-) 

δ= 7.97 ppm (1H, singlet, pirazol, (H5)) 

δ= 8.09 ppm (1H, dublet, J=7.9 Hz, benzotiyazol H4) 

δ= 7.94 ppm (1H, dublet, J=8.1 Hz, benzotiyazol H7) 

Kapalı F. : C23H15BrN6O2S 

MA: 519.37 g/mol        

EN: 265-267 °C       

Verim: % 62 
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δ= 7.76-7.26 (10H, multiplet, diğer ArH) 

13
C-NMR(DMSO, δ, ppm): 

δ= 159.78 ppm (benzotiyazol C2) 

δ= 152.10 ppm (benzotiyazol C9) 

δ= 150.86 ppm (etilen, (-CH=CH-)) 

δ= 149.32 ppm (nitrofenil C3) 

δ= 146.60 ppm (pirazol C3)  

δ= 133.20; 132.00; 131.09; 130.83; 130.75; 128.31; 127.44; 125.69; 123.13; 123.03; 

122.58; 120.27; 118.62; 113.35; 109.98; 105.88 ppm (diğer aromatik karbon atomları) 

Kütle (MASS):  

(C23H15BrN6O2S); (LC-MS-TOF (m/z) [M+H]
+ 

Hesaplanan: 519.37; Bulunan: 520.02). 

5.7. (E)-4-(2-((1-(benzo[d]tiyazol-2-yl)-3-(4-bromofenil)1H-pirazol-4-yl)metilen)hidrazin) 

benzensülfonamit (M-7) 

 

IR(ν, cm
-1

): 

3231 ve 3168 cm
-1 

 (NH2 ve NH gerilmeleri) 

3075 cm
-1 

 (aromatik CH gerilme) 

2928 cm
-1 

(alifatik CH gerilme) 

1591-1444 cm
-1 

(aromatik C=C ve heteroaromatik C=N) 

1328 ve 1142 cm
-1 

 (S=O asimetrik ve simetrik gerilmeleri) 

1
H-NMR(DMSO, δ, ppm): 

δ= 10.67 (1H, singlet, -NH) 

δ= 8.83 (1H, singlet, hidrazinil, -CH) 

δ= 7.06 (2H, singlet, -NH2) 

δ= 7.98-6.95 ppm (13H, multiplet) 

 

Kapalı F. : C23H17BrN6O2S2 

MA: 553.45 g/mol          

EN: 280-282
 
°C              

Verim: % 54 
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13
C-NMR(DMSO, δ, ppm): 

δ= 163.00 ppm (Hidrazon -CH) 

δ= 159.64 ppm (benzotiyazol C2) 

δ= 152.09 ppm (sülfamoilfenil C1) 

δ= 150.66 ppm (benzotiyazol C9) 

δ= 147.92 ppm (pirazol C3) 

δ= 133.69; 133.04; 131.92; 131.90; 130.95; 130.92; 130.52; 127.81; 127.39; 127.36; 

125.65; 122.98; 122.82; 122.47; 120.27; 111.58 ppm (diğer aromatik karbon atomları) 

Kütle (MASS):  

(C23H17BrN6O2S2); (LC-MS-TOF (m/z) [M+H]
+ 

Hesaplanan: 553.45; Bulunan: 553.00). 

5.8. 4-(((1-(benzo[d]tiyazol-2-yl)-3-(4-bromofenil)-1H-pirazol-4-yl)metilen)amino) 

benzensülfonamit (M-8) 

 

IR(ν, cm
-1

): 

3382 ve 3171 cm
-1 

 (NH2 gerilmeleri) 

3065 cm
-1 

 (aromatik CH gerilme) 

2975 cm
-1 

(alifatik CH gerilme) 

1598-1441 cm
-1 

(aromatik C=C ve heteroaromatik C=N) 

1328 ve 1156 cm
-1 

 (S=O asimetrik ve simetrik gerilmeleri) 

1
H-NMR(DMSO, δ, ppm): 

δ= 8.65 ppm (etilen, (-CH=N-), 1H, singlet) 

δ= 7.91 ppm (1H, dublet, J=8.1 Hz, benzotiyazol H4) 

δ= 7.85 ppm (1H, singlet, pirazol, H5) 

δ= 5.69 ppm (2H, singlet, -NH2) 

δ= 7.85-7.35 ppm (11H, multiplet, ArH) 

 

Kapalı F. : C23H16BrN5O2S2 

MA: 538.44 g/mol         

EN: 119-121 °C        

Verim: % 51 
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13
C-NMR(DMSO, δ, ppm): 

δ= 160.16 ppm (benzotiyazol C2) 

δ= 151.70 ppm (benzotiyazol C9) 

δ= 150.95 ppm (etilen, (-CH=CH-) ) 

δ= 133.23; 131.90; 131.70; 130.74; 130.51; 129.87; 129.80; 129.06; 127.02; 126.65; 

124.89; 123.17; 122.32; 121.95; 121.65; 95.67 ppm (diğer aromatik karbon atomları) 

Kütle (MASS):  

(C23H16BrN5O2S2); (LC-MS-TOF (m/z) [M+H]
+ 

Hesaplanan: 538.44; Bulunan: 535.00). 

5.9. 4-(1'-(benzo[d]tiyazol-2-yl)-3'-(4-bromofenil)-5-(p-tolyl)-1'H,2H-[3,4'-bipirazol]-2-

yl)benzenesülfonamit (M-9) 

 

IR(ν, cm
-1

): 

3364 ve 3268 cm
-1 

 (NH2 gerilmeleri) 

3030 cm
-1 

 (aromatik CH gerilme) 

2975 cm
-1 

(alifatik CH gerilme) 

1595-1445 cm
-1 

(aromatik C=C ve heteroaromatik C=N) 

1348 ve 1145 cm
-1 

 (S=O asimetrik ve simetrik gerilmeleri) 

1
H-NMR(DMSO, δ, ppm): 

δ= 10.24 ppm (1H, singlet, pirazol C5) 

δ= 9.30 ppm (1H, singlet, pirazol C4') 

δ =8.06 ppm (1H, dublet, J=7.8 Hz, benzotiyazol H4) 

δ =7.92 ppm (1H, dublet, J=8.0 Hz, benzotiyazol H7) 

δ= 7.06 ppm (2H, singlet, -NH2,) 

δ= 2.33 ppm (3H,singlet, -CH3) 

δ= 7.71-6.55 ppm (14H, multiplet) 

Kapalı F. : C32H23BrN6O2S2 

MA: 667.60 g/mol         

EN: 239-241 °C       

Verim: % 60 
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13
C-NMR(DMSO, δ, ppm): 

δ= 159.87 ppm (benzotiyazol C2) 

δ= 152.87 ppm (benzotiyazol C9) 

δ= 150.80 ppm (pirazol C3) 

δ= 148.42 ppm (sülfamoilfenil C1) 

δ= 145.13 ppm (sülfamoilfenil C4)  

δ= 21.34 ppm (-CH3) 

δ= 138.33; 134.92; 134.46; 133.21; 132.29; 130.48; 130.42; 129.32; 128.92; 127.79; 

127.60; 127.45; 125.72; 125.67; 123.20; 123.03; 122.46; 121.71; 121.14; 112.49 ppm (diğer 

aromatik karbon atomları) 

Kütle (MASS):  

(C32H23BrN6O2S2); (LC-MS-TOF (m/z) [M+2H2O]
+ 

Hesaplanan: 667.60; Bulunan: 

705.46). 

5.10. (E)-3-(1-(benzo[d]tiyazol-2-yl)-3-(4-bromofenil)-1H-pirazol-4-yl)-1-(4-bromofenil) 

prop-2-en-1-one (M-10) 

 

IR(ν, cm
-1

): 

3058 cm
-1 

 (aromatik CH gerilme) 

2971 cm
-1 

(alifatik CH gerilme) 

1662 cm
-1 

 (keton C=O gerilme) 

1598-1443 cm
-1 

(aromatik C=C ve heteroaromatik C=N) 

1
H-NMR(DMSO, δ, ppm): 

δ = 8.92 ppm (1H, singlet, pirazol H5) 

δ = 7.94 ppm (1H, dublet, J=8.1 Hz, benzotiyazol H4) 

δ = 7.87 ppm (1H, dublet, J=8.0 Hz, benzotiyazol H7) 

δ = 7.82-7.79 ppm (1H, dublet, J=15.5 Hz, etilen CH) 

Kapalı F. : C25H15Br2N3OS 

MA: 565.28 g/mol        

EN: 207-209 °C           

Verim: % 66 
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δ = 7.44-7.41 ppm (1H, dublet, J=15.5 Hz, etilen CH) 

δ = 7.85-7.39 ppm (10H, multiplet, diğer ArH) 

13
C-NMR(DMSO, δ, ppm): 

δ= 188.20 ppm (keton C=O) 

δ= 159.41 ppm (benzotiyazol C2) 

δ= 154.26 ppm (benzotiyazol C9) 

δ= 150.76 ppm (etilen CH=CHC=O) 

δ= 136.51; 133.93; 133.37; 132.15; 132.02; 130.24; 130.01; 129.88; 128.22; 127.27; 

126.89; 125.32; 123.89; 122.84; 122.57; 121.77; 119.76 ppm (diğer etilenik karbon ve aromatik 

karbon atomları) 

Kütle (MASS):  

(C25H15Br2N3OS); (LC-MS-TOF (m/z) [M+Na]
+ 

Hesaplanan: 565.28; Bulunan: 587.91). 

5.11. 2,2'-(3'-(4-bromofenil)-5-fenil-3,4-dihidro-1'H,2H-[3,4'-bipirazol]-1',2-diyl)bis 

(benzo[d]thiyazol) (M-11) 

 

IR(ν, cm
-1

): 

3061 cm
-1 

 (aromatik CH gerilme) 

2986 cm
-1 

(alifatik CH gerilme) 

1598-1443 cm
-1 

(aromatik C=C ve heteroaromatik C=N) 

1
H-NMR(DMSO, δ, ppm): 

δ= 8.45 ppm (1H, singlet, pirazol, CH, H5) 

δ= 6.02-5.99 ppm (1H, dxd, J= 6.4 Hz & J= 11.8 Hz, pirazolin CH, H5) 

δ= 3.88-3.84 ppm (1H, dxd, J= 11.8 Hz & J= 17.2 Hz, pirazolin CH, H4) 

Kapalı F. : C32H21BrN6S2 

MA: 633.58 g/mol       

EN: 277-279 °C      

Verim: % 57 
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δ= 3.29-3.25 ppm (1H, dxd, J= 11.7 Hz & J= 17.2 Hz, pirazolin CH, H4) 

δ= 7.89–7.10 ppm (17H, multiplet) 

13
C-NMR(DMSO, δ, ppm): 

δ= 163.24 ppm (benzotiyazol C2) 

δ= 152.48 ppm (benzotiyazol C9) 

δ= 159.90 ppm (benzotiyazol C2) 

δ= 152.28 ppm (benzotiyazol C9) 

δ= 150.79 ppm (pirazol C3) 

δ= 152.01 ppm (pirazolin C3) 

δ= 55.81 ppm (pirazolin C5) 

δ= 43.25 ppm (pirazolin C4) 

δ= 133.15; 132.00; 131.84; 130.94; 130.85; 130.25; 130.23; 128.74; 127.18; 126.60; 

126.48; 125.73; 124.87; 124.55; 123.35; 122.29; 122.10; 121.57; 120.87; 120.13 ppm (diğer 

aromatik karbon atomları) 

Kütle (MASS): 

(C32H21BrN6S2); (LC-MS-TOF (m/z) [M+2H2O]
+ 

Hesaplanan: 633.58; Bulunan: 

669.05). 

5.12. (E)-3-(1-(benzo[d]tiyazol-2-yl)-3-(4-bromofenil)-1H-pirazol-4-yl)-1-(4-florofenil)prop-

2-en-1-one (M-12) 

 

IR(ν, cm
-1

): 

3060 cm
-1 

 (aromatik CH gerilme) 

2930 cm
-1 

(alifatik CH gerilme) 

1661 (keton C=O gerilme) 

1598-1442 cm
-1 

(aromatik C=C ve heteroaromatik C=N) 

 

Kapalı F. : C25H15BrFN3OS 

MA: 504.37 g/mol       

EN: 189-191 °C            

Verim: % 70 
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1
H-NMR(DMSO, δ, ppm): 

δ= 8.87 ppm (1H, singlet, pirazol, CH, H5) 

δ= 7.92 ppm (1H, dublet, J=8.1 Hz, benzotiyazol C4)  

δ= 7.85 ppm (1H, dublet, J=7.9 Hz, benzotiyazol C7)  

δ= 7.79-7.76 ppm (1H, dublet, J=15.5 Hz, etilen, (-CH=CH-)) 

δ= 7.43-7.41 ppm (1H, dublet, J=15.5 Hz, etilen, (-CH=CH-)) 

δ= 8.01-7.15 ppm (10H, multiplet) 

13
C-NMR(DMSO, δ, ppm): 

δ= 187.68 ppm (keton C=O) 

δ= 166.56 ppm (florofenil C1) 

δ= 164.87 ppm (benzotiyazol C2) 

δ= 159.42 ppm (benzotiyazol C9) 

δ= 154.19 ppm (etilen CH=CHC=O) 

δ= 150.76; 134.14; 133.58; 133.36; 132.12; 131.02; 130.96; 130.23; 130.15; 130.03; 

127.19; 126.87; 125.30; 123.85; 123.01; 122.55; 121.76; 119.80; 115.92; 115.77 ppm (diğer 

etilenik karbon ve aromatik karbon atomları) 

Kütle (MASS):  

(C25H15BrFN3OS); (LC-MS-TOF (m/z) [M+2H2O+1Na]
+ 

Hesaplanan: 504.37; Bulunan: 

564.34). 

5.13. (E)-5-((1-(benzo[d]tiyazol-2-yl)-3-(4-bromofenil)-1H-pirazol-4-yl)metilen)amino)-

1,3,4-thiadiazol-2-sülfonamit (M-13) 

 

IR(ν, cm
-1

): 

3389, 3313 ve 3124 cm
-1 

 (NH2 gerilmeleri) 

3072 cm
-1 

 (aromatik CH gerilme) 

2987 cm
-1 

(alifatik CH gerilme) 

Kapalı F. : C19H12BrN7O2S3 

MA: 546.44 g/mol       

EN: 231-233 °C       

Verim: % 67 
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1600-1445 cm
-1 

(aromatik C=C ve heteroaromatik C=N) 

1342 ve 1181 cm
-1 

 (S=O asimetrik ve simetrik gerilmeleri) 

1
H-NMR(DMSO, δ, ppm): 

δ= 9.98 ppm (1H, singlet, (-CH=N-)) 

δ= 9.41 ppm (1H, singlet, CH, H5) 

δ= 8.09-7.45 ppm (10H, multiplet) 

13
C-NMR(DMSO, δ, ppm): 

δ= 159.33 ppm (benzotiyazol C2) 

δ= 150.45 ppm (benzotiyazol C9) 

δ= 158.34 ppm (etilen, CH=N) 

δ= 152.99 ppm (tiyadiazol C2) 

δ= 150.45 ppm (tiyadiazol C5) 

δ= 137.06; 133.34; 131.98; 131.17; 129.76; 127.76; 126.25; 125.35; 123.86; 123.54; 

123.12; 122.91 ppm (diğer aromatik karbon atomları) 

Kütle (MASS):  

(C19H12BrN7O2S3); (LC-MS-TOF (m/z) [M+H]
+ 

Hesaplanan: 546.44; Bulunan: 547.94). 
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6. TARTIŞMA VE SONUÇ 

Yapılan bu çalışmada; biyolojik açıdan oldukça önemli pirazol türevleri olan, 1-

benzo[d]tiyazol-2-il)-3-(4-bromofenil)-1H-pirazol-4-karbaldehid’in yeni türevlerinin sentezi 

gerçekleştirilmiştir. 

Bunun için öncelikle 2-hidrazinobenzotiyazol ve 4-bromasetofenon bileşikleri ile 2-(2-

(1-(4-bromofenil)etiliden)hidrazino)benzo[d]tiyazol (M-1) elde edildi. Daha sonra POCl3 ve 

DMF ile yağ banyosu üzerindeki katı faz reaksiyonundan da 1-benzo[d]tiyazol-2-il)-3-(4-

bromofenil)-1H-pirazol-4-karbaldehid (M-2) sentezlendi. Sentezlenen M-2 bileşiğinin IR, 
1
H-

NMR ve 
13

C-NMR spektrumları incelendiğinde spektrum değerleri ile önerilen yapıların 

birbiriyle uyum içerisinde olduğu ve sentezlenen bu başlangıç bileşiğinin literatürde ki benzer 

türevleri ile ortak karakteristik sinyaller verdiği anlaşılmaktadır. M-1 bileşiğinin IR 

spektrumlarına bakıldığında yaklaşık 3366 ve 3131 cm
-1 

de N-H gerilme titreşimine sahip 

olduğu görülmektedir. Ayrıca M-1 bileşiğine ait δ =11.72 ppm’de gözlenen 1H’lık sinyal 

hidrazona ait NH protonunu gösteren karakteristik bir sinyaldir. Pirazol karbaldehid’e (M-2) ait 

1
H-NMR spektrumunda ise δ=10.01 ppm’de gözlenen 1H’lık sinyal aldehit –CHO protonuna ait 

bir sinyaldir. Söz konusu aldehit grubunun diğer spektrum değerlerine bakıldığında 
13

C 

NMR:185.39 ppm ve IR: 1686 cm
-1 

deki sinyaller ve molekülün ileri kademe reaksiyonlarının 

başarıyla gerçekleşmesi önerilen yapının doğruluğunun bir göstergesidir.  

 

Elde edilen pirazol karbaldehid’in (M-2) sübstitüe asetofenonlarla kondenzasyonu 

sonucunda yeni kalkon türevleri (M-3, M-5, M-10 ve M-12) elde edildi. Sentezlenen kalkon 

türevlerine ait IR spektrumları incelendiğinde karbonil grubu gerilme titreşimlerine ait sinyaller 

1660-1663 cm
-1

 aralığında gözlenmektedir. Yine bileşiklere ait 
13

C-NMR spektrumlarında 

δ=189.35-187.68 ppm aralığında gözlenen karbonil grubu sinyalleri de IR spektrumunu 

desteklemektedir. Ayrıca kalkon yapısındaki etilen, (-CH=CH-) protonun da δ=7.82-7.41 ppm 

aralığında birer protonluk dubletler şeklinde sinyal verdiği gözlenmektedir.  
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Daha sonra elde edilen kalkon türevlerinin 4-hidrazinobenzensülfonamit ve 2-

hidrazinobenzotiyazol ile siklizasyon reaksiyonundan pirazolil-pirazolin türevi bileşikler (M-4, 

M-9 ve M-11) sentezlendi. Sentezlenen pirazolil-pirazolin türevlerine (M-4 ve M-11) ait 
1
H-

NMR spektrumları incelendiğinde, pirazolin halkasının 4 ve 5 konumunda bulunan protonların 

herbirinin (C4H ve C5H) 
1
H-NMR spektrumunda farklı yerlerde sinyal verdiği görülmektedir. 

Pirazolin halkasının 5 konumundaki protonlara (C5H) ait sinyaller δ=6.02-5.86 ppm, 4 

konumundaki protonlara ait sinyaller ise (C4H ve C4H') δ=3.98-3.84 ppm ve δ=3.34-3.25 

ppm'de gözlenmektedir. Elde edilen pirazolil-pirazolin türevlerinin yapısı 
13

C-NMR 

analizleriyle de desteklendi. 
13

C-NMR spektrumlarında pirazolin halkasındaki C-3 karbonlarının 

δ=152.01-150.64 ppm, C-5 karbonlarının δ=55.81-55.11 ppm, C-4 karbonlarının ise δ=43.25-

42.17 ppm’de sinyal verdiği görülmektedir. 

Kalkon bileşiklerinin sübstitüe hidrazinlerle halkalanması neticesinde yine pirazolin 

türevi bileşikler elde edilmiştir. Bunlardan M-9 bileşiğinin 
1
H-NMR ve 

13
C-NMR sonuçları 

incelendiğinde 
1
H-NMR spektrumunda yaklaşık 6 ppm’de ve 3-4 ppm aralığında ayrı ayrı 

gözlenmesi gereken pirazolin yapısına ait protonlar gözlenmemiştir. M-9 bileşiğinin 
1
H-NMR 

spektrumunda 4 konumundaki proton 9.30 ppm’de gözlenmiş buna ilaveten aynı bileşiğin 
13

C-

NMR spektrumunda alkil bölgesinde gelmesi gereken pirazolin karbon sinyalleride 

gözlenmemiştir. Dolayısıyla bu bize M-9 bileşiğinde pirazolin yapısı yerine düzenlenme 
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esnasında halka içerisinde bir çift bağ meydana gelerek pirazol yapısının oluşturduğunu 

göstermektedir. 

 

Başlangıç bileşiğimiz olan M-2 çeşitli aminlerle reaksiyonundan schiff bazı türevleri 

(M-8 ve M-13) hidrazinlerle reaksiyonundan da hidrazon türevleri sentezlenmiştir. Schiff bazı 

türevlerinde gözlenen karakteristik CH grubu protonları δ=9.98-8.65 ppm’de gözlenmiştir. 

Hidrazon türevlerinde (M-6 ve M-7) ise gözlenen CH protonları δ=9.05-8.83 ppm aralığında 

sinyal verdiği gözlenmektedir. 
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Sonuç olarak organik bileşiklerin ve organik kimyanın önemi her geçen gün arttığından 

hazırlamış olduğumuz bu tez çalışması ile organik kimya alanında yapılan çalışmalara katkıda 

bulunmayı amaçladık. Bu amaçla da bazı pirazol sentezi ve ileri kademe reaksiyonları 

gerçekleştirilerek heterosiklik kimya literatürüne yeni pirazol türevleri kazandırılmış oldu. 
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