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ÖZET 

 

 

Bu çalışmada, pirolidin halkası bulunduran bazı yeni siklik ve bisiklik 

arilaminokarbotiyol türevleri sentezlenerek yapıları aydınlatıldı.  

Siklik arilaminokarbotiyol pirolidin türevi olarak; T r i m e t i l  1 -

(benzoilaminokarbotiyol)-5-(2-naftil)-pirolidin-2,3,4-trikarboksilat (BK1), Dimetil 1-

(benzoilaminokarbotiyol)-2-sec-butil-5-fenil-pirolidin-2,4-dikarboksilat (BK2), Dimetil 

1-(benzoilaminokarbotiyol)-5-fenil-2- izobutil-pirolidin-2,4-dikarboksilat (BK3) 

bileşikleri sentezlendi. Bisiklik olarak; M e t i l  2 -(benzoilaminokarbotiyol)-3-(2-

bromopiridin- 3 - il) -1,5 -dimetil -4,6 -dioksooktahidropirolo [3,4-c] pirol -1-karboksilat 

(BK4) ve Metil 2-(benzoilaminokarbotiyol)-3-(2-iyodofenil)-1,5-dimetil-4,6-diokso 

oktahidropirolo[3,4-c]pirol-1-karboksilat (BK5) bileşikleri elde edildi.  

Bununla birlikte bu çalışmada aynı yöntemle pirolidin halkası bulunduran, Metil 

2-(1H-indol-3- il-metil)-5- fenil-4-(fenilsülfonil)pirolidin-2-karboksilat (İK1) ve etil 1-

(1H- indol-3-il-metil)-3,5-difenil-4,6-dioksooktahidro pirolo[3,4-c]pirol-1-karboksilat 

(İK2) gibi iki yeni triptofan türevi de elde edildi. 

Sentezlenen bu bileşiklerin yapıları 1H-NMR,  13C-NMR, 2D-COSY, DEPT, FT-

IR, MS ve elementel analiz teknikleriyle aydınlatıldı. Bu bileşiklerden Trimetil 1-

(benzoilaminokarbotiyol)-5-(2-naftil)-pirolidin-2,3,4-trikarboksilat (BK1) bileşiğinin 

yapısı ve sterokimyası tek kristal X-ışıları kırınımı tekniğiyle aydınlatıldı.  

 

Anahtar Kelimeler: Aminokarbotiyol pirolidinler, arilizotiyosiyanat, azometin 

yilür, 1,3-dipolar halkalı katılma tepkimeleri ve triptofan. 
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ABSTRACT 

 
 

In this study, some novel cyclic- and bicyclic-aminocarbothioyl compounds 

including pyrrolidine ring were prepared and their structure were determined.  

As the cyclic1-arylaminokarbotiyol pirolidines; t r imethy l  1-(benzoyl 

aminocarbothioyl)-5-(2-napthyl)-pyrrolidine-2,3,4-tricarboxylate ( B K 1), dimethyl 1-

(benzoylaminocarbothioyl)-2-sec-butyl-5-phenyl pyrrolidine-2,4-dicarboxylate (BK2), 

dimethyl 1-(benzoylaminocarbothioyl)- isobutyl-5-phenyl-pyrrolidine-2,4-dicarboxylate 

(BK3) were synthesized. As the bicyclic derivatives; methyl 2-(benzoyl 

aminocarbonothioyl)-3-(2-bromopyridin-3-yl)-1,5-dimethyl-4,6-dioxoocta hydropyrrolo 

[3,4-c]pyrrole-1-carboxylate (BK4) and methyl 2-(benzoylamino carbonothioyl)-3-(2-

iodophenyl)-1,5-dimethyl-4,6-dioxooctahydropyrrolo [3,4-c] pyrrole-1-carboxylate 

(BK5)  were reported.  

 In addition to this, two novel tryptophane derivatives including pyrrolidine ring; 

methyl  2-(1H-indol-3-ylmethyl)-5-phenyl-4-(phenylsulfinyl)pyrrolidine-2-carboxylate 

(İK1) and ethyl 1-(1H- indol-3-ylmethyl)-3,5-diphenyl-4,6-dioxoocta hydropyrrolo[3,4-

c]pyrrole-1-carboxylate (İK2) were prepared in a similar manner. 

The prepared novel compounds were charecterised by 1H-NMR,  13C-NMR, 2D-

COSY, DEPT, FT-IR, MS and micro analyses. The structure and stereochemistry of 

trimethyl 1-(benzoylaminocarbothioyl)-5-(2-napthyl)-pyrrolidine-2,3,4-tricarboxylate 

(BK1) was also confirmed by X-ray single crystal structure analysis. 

 

Keywords: Aminocarbothioyl pyrrolidines; arylisothiocyanate, azomethine 

ylide,  1,3-dipolar cycloaddition reactions, and tryptophane.  



 
1 

1. GİRİŞ 

 

 

Pirolidin halkası bulunduran bileşik ve alkaloidlerin [1, 2] birçoğunun 

antidepresan [3], antihelmintik [4], antifungal, antibakteriyel [5], antitümör [6] ve 

analjezik [7] etki gibi farklı biyoaktif özelliklere sahip oldukları literatürden 

bilinmektedir. Ayrıca bu tür bileşiklerin glikosidaz [8] ve HCV (Hepatit C Virüs) 

NS3/4A proteaz [9] gibi enzim inhibitör özelliklerinin yanı sıra HIV (insanın bağışıklık 

sisteminin çökmesine neden olan virüs) replikasyonunu inhibe eden CCR5 reseptör 

antagonisti [10] olarak da etki gösterdikleri tespit edilmiştir. 

Protein sentezinde hayati öneme sahip olan triptofan amino asidinin, bakterilerin 

gen transkripsiyonu sırasında mRNA’nın sentezini inhibe ettiği bilinmektedir [11]. 

Günümüzde kullanılmakta olan antimikrobiyal ilaçların hücrelerdeki protein sentezini 

inhibe ederek etki gösterdiği ve triptofanın protein sentezi üzerindeki bu etkisi 

bilindiğinden daha yüksek aktiviteye sahip ve pirolidin halkası bulunduran daha spesifik 

triptofan türevi bileşiklerin sentezi de gün geçtikçe önem kazanmaktadır [12, 13].  

Prolidin halkası bulunduran bileşiklerin sentezinde kullanılan en önemli 

yöntemlerden biri de imin- azometin yilür 1,3-dipolar halkalı katılma reaksiyonlarıdır. 

[14, 15]. Bu yöntem ile sentezlenen bileşiklerin kiral veya kiral olmayan polisübstitüe 

pirolidin halkası içermesi ve bu sübstitüe fonksiyonel grupların daha ileriki 

modifikasyonlara uygunluğu bunlara karşı olan ilgiyi daha da arttırmıştır [14-17]. 

Bazı aril aminokarbotiyol bileşiklerinin de antifolik (folik asit sentezini inhibe 

eden) [18] antifungal [19, 20] ve antitümör [21] gibi potansiyel biyoaktif özellikler 

gösterdikleri bilinmektedir. Ayrıca bu tip bileşiklerin kendisi veya tiyohidantoin gibi 

daha ileriki modifikasyonlarının Gram pozitif Basillus cereus, Stafilicoccus aureus ve 

Mikrococcus luteus, Gram negatif Serratia türleri, E.  coli ve Pseudomonas aeruginosa 

bakterilerine karşı biyoaktif oldukları da belirlenmiştir [22-24]. Bununla birlikte bazı 

aminokarbotiyol bileşiklerinin uygun metallerle çok iyi kompleks bileşikler vermesi ve 

bu bileşiklerinde Penicillium digitatum ve  Saccharomyces cerevisiae gibi mantarlara 

karşı antifungal etki göstermesi [25, 26] bu tip bileşiklerin önemini daha da artırmıştır.  

 

 



 
2 

 

Bu çalışmanın amacı, pirolidin halkası bulunduran siklik ve bisiklik 

aminokarbotiyol bileşiklerini sentezlemek ve yapılarını aydınlatmaktır. Sentezlenen 

yeni bileşiklerin biyoaktivitelerinin incelenmesi bir sonraki çalışmada yapılacaktır. 

 Bunun için önce literatürde belirtildiği şekilde, çeşitli amino asit esterlerinden 

elde edilen iminlerin farklı dipolarofillerle azometin yilür-1,3-dipolar halkalı katılmaları 

sonucu sübstitüe pirolidin halkası bulunduran bileşiklerin sentezini gerçekleştirmek. 

Daha sonra elde edilen bu pirolidin türevlerinin arilizotiyosiyanat ile tepkimeleri sonucu 

potansiyel biyoaktif yeni siklik ve bisiklik aminokarbotiyol pirolidin bileşikleri 

sentezlemek. Sentezlenen bileşiklerin, 1H-NMR, 13C-NMR, 2D-COSY, DEPT, FT-IR, 

MS, X-ışını kırınımı gibi tekniklerle yapılarının aydınlatılması ve stereokimyalarının 

belirlenmesi amaçlanmıştır.  
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2. GENEL BİLGİ 

 

 

2.1. Pirolidin Halkası Bulunduran Biyoaktif Bileşikler 

 

 

Azasiklopentan ve tetrahidropirol olarak da bilinen pirolidin bileşiği, yapısında 

heteroatom olarak bir azot atomu bulunduran beş üyeli halkalı bir amindir (1) [27]. 

Pirolidinler Şekil 2.1’de gösterilen sübstitüe R gruplarına bağlı olarak dört tane 

asimetrik karbon atomu bulundurabilirler. Bu grupların değişkenliği ve daha ileriki 

modifikasyonlara uygunluğu bu yapının önemini daha da artırmaktadır [14, 28]. 

Pirolidin halkası bulunduran bileşiklerin birçoğunun biyoaktivite ve farmasötik 

öneme sahip hem doğal hem de sentetik alkaloidlerin yapısında bulundukları 

literatürden bilinmektedir [15, 29]. Kainoidler [30, 31], preusinler [32-34], kinokarsin 

[35], kaptopril, lizinopril, seronapril [36-40] ve meropenem [41]  gibi biyoaktif 

bileşikler pirolidin halkası bulundurmaktadır.  

Bununla birlikte polihidroksillenmiş pirolidinler [42-45], bazı moramid türevleri 

[46], 1,3,4-trisübstitüe pirolidine türevleri [47], pridefin [48, 49], pirolidin-5,5-trans-γ-

laktam [50, 51], galloyl pirolidin türevleri [52] ve florokinolin türevi [53-55]  biyoaktif 

bileşiklerinde pirolidin halkası içerdikleri literatürden bilinmektedir. Ayrıca sefalotoksin 

[56], sentkroman [57], anisomisin [58], sultoprid [59] ve amisulprid [60, 61] gibi 

bileşiklerde pirolidin türevi bileşiklere örnek olarak verilebilir. 
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Şekil 2.1 Pirolidinin yapısı  
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Yapısında pirolidin halkası bulunduran bileşiklerden kainoidler bazı mantar ve 

deniz canlılarından izole edilen non-proteinojenik aminoasitlerdir (2a-c). Kainoidlerin 

insektisidal ve antihelmintik özellikleri [4] ile birlikte memelilerin merkezi sinir sistemi 

üzerinde de aktivite gösterdikleri saptanmıştır [30]. Bir kainoid türevi olan (2R,3R,4R)-

3-(karboksimetil)-4-izopropenilpirolidin-2-karboksilik asit (kainik asit) (2a) ilk olarak 

Japon Digenea simplex kırmızı alg’inden izole edilmiştir [6], 5-[(3R,4R,5R)-5-karboksi-

4-(karboksimetil)pirolidin-3-il]-6-okso-1,6-dihidropiridin-2-karboksilik asit (akromelik 

asit A) (2b) ise Clitocybe acromelalga Japon mantarından izole edilmiştir [3]. Kainoid 

türevi bir başka bileşik olan (2R,3R,4R)-3-(karboksimetil)-4-[(1Z,3E)-5-karboksi-1-

metilheksa-1,3-dienil]pirolidin-2-karboksilik asit (domoik asit) (2c) ise kırmızı deniz 

algi olan Chondria armata’dan izole edilmiştir [31]. 

Antifungal ve antibakteriyel aktivite gösterdiği bilinen (2S,3S,5R)-2-benzil-1,5-

dimetilpirolidin-3-ol ( preusin (L-657,398) I) (3) pirolidin halkası bulunduran bir başka 

alkaloiddir [5, 32]. İlk olarak Aspergillus ochraceus ACTT22947 ve Preussia türlerinin 

fermantasyonları sonucu elde edilen bileşiğin daha sonra (2R,3R,5S)-2-benzil-1,5-

dimetilpirolidin-3-ol ( (+)-Preusin II) (4) gibi farklı steroizomerleri de sentezlenmiştir 

[32-34].  

Bununla birlikte, Streptomyces melanovinaceus’dan izole edilen ve pirolidin 

halkası bulunduran 3,8-diazabisiklo[3.2.1]-oktan yapısındaki kinokarsin (5) alkoloidinin 

de antitümör aktivite gösterdiği bilinmektedir [6]. Bu bileşiğin antitümör aktivitesi 

DNA ve/veya RNA sentezini inhibe etmesinden kaynaklanmaktadır [35].  
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Bazı kardiyovasküler ve renal hastalıkların tedavisine kullanılılan pirolin türevi, 

1-[(2S)-3-merkapto-2-metil-1-oksopropil]-L-p i ro l in  (kaptopr i l )  (6),  ( S)-1-[N2-(1-

karboki-3-fenilpropil)]-L-pirolin (lizinopril) (7) ve 1-[(2S)-6-amino-2-[[hidroksi(4-

fenilbutil) fosfinil]oksi]-1-oksohekzil]-L-pirolin (seronapril) (8) bileşikleri de yapısında 

pirolidin halkası bulundurmaktadır [36-40]. 
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Pirolidin halkası bulunduran karbapenem türevi bileşiklerden (4R,5S,6S)-

[[(3S,5S)-5-[(dimetilamino)karbonil]-3-pirolidinil]tiyo]-6-[(1R)-1-hidroksietil]-4-metil-

7-okso-1-azabisiklo[3.2.0]hept-2en-2 karboksilik asit (meropenem) (9), anaerob Gram 

pozitif ve aerob Gram negatif bakterilere karşı etkili antibakteriyal bir bileşiktir. 

Meropenem, çocukların nötropenik enfeksiyonlarında ve menenjitin tedavisinde 

kullanılmaktadır [36, 41].  
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Polihidroksillenmiş pirolidinlerin, diyabet, kanser ve AIDS’in tedavisinde 

potansiyel terapötik ajanlar oldukları literatürden bilinmektedir [42]. Genel olarak 

glikosidazlar olarak adlandırılan bu tür bileşikler, karbohidrat oluşum enzimlerini inhibe 

etmektedir [43]. Glikosidaz inhibitörleri, viral, proliferativ ve metabolik hastalıklar için 

terapötik ajanlardır [44]. Bu tür bileşiklerden 2,5-dihidroksimetil-3,4-dihidroksipirolidin 

(10) ve amfifilik 2,5-dihidroksimetil-3,4-dihidroksipirolidin (11) bileşiklerinin 

potansiyel glikosidaz inhibitörleri olarak etki gösterdikleri bilinmektedir [45]. 
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Ayrıca analjezik özellik gösteren sentetik morfin türevlerinden R-1-(3-metil-4-

morfolino-2,2-difenilbutiril) pirolidin (R-moramid) (12) v e  S-1-(3-metil-4-morfolino-

2,2-difenilbutiril) pirolidin (S-moramid) (13) bileşikleri de yapılarında pirolidin halkası 

bulundurmaktadır. R-moramid, veteriner hekimler tarafından kullanılan birkaç OP3 

agonistinden biridir [7, 46].  Bununla birlikte (14) te gösterilen ve HIV replikasyonunu 

inhibe eden 1,3,4-trisübstitüe pirolidin türevi bileşiği de CCR5 reseptör antagonisti 

olarak etki etmektedir [ 47].  

Antidepresan etki gösterdiği bilinen 3-(difenilmetilen)-N-etilpirolidin 

hidroklorür (pridefin (AHR-1118)) (15), [48, 49] ve HCV NS3/4A proteaz enzimini 

inhibe eden pirolidin-5,5-trans-γ-laktam (16) [9, 50, 51] analogları da pirolidin türevi 

bileşiklerdir. 
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Aşağıda (17) de gösterilen pirolidin türevi bileşikler, jelatinaz A (MMP-2) ve 

jelatinaz B (MMP-9) enzimlerini inhibe eden potansiyel antitümör ajanlar olarak 

bilinirler [52]. 

 

N

NH-R1

O

O

O

O
O

NHCO(CH2)4CH3
NHOH

CO(CH
2
)

2
COOH OMe

SO
2
CH

3
OMe

CO(CH
2
)

4
CH

3
OMe

COCH=CHC6H3(OCH3)2
NHOH

CH
3

CH
3

CH
3

R2

R1=a) R2=

b) 

R1= R2=c)

R1= R2=d)

R1= R2=

R1= R2=-3',4'

e)

(17)  

 

 

Bununla birlikte, florokinolin türevi ve pirolidin halkası bulunduran bileşiklerin 

antibakteriyel etkileri bulunduğu literatürden bilinmektedir [53-55].  (3-amino-1-

pirolidinil)-1-siklopropil-6-floro-1,4-dihidro-8-kloro-4-oksokinolin-3-karboksilik asit 

(CI-960) (18) bileşiğin Stafilokoklara karşı dirençli olduğu fakat sitotoksisitesinin 

yüksek olduğu bulunmuştur [54]. Ancak (3R,4S)-7-(3-aminometil-4-triflorometil-1-

pirolidinil)-1-siklopropil-6-floro-1,4-dihidro-8-metoksi-4-oksokinolin-3-karboksilik asit 

hidroklorür (19) bileşiğin ise hem Stafilokoklara karşı aktivitesinin daha iyi hem de 

toksisitesinin yeterince güvenli olduğu Fukui ve arkadaşları tarafından gösterilmiştir 

[55].   
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Feving ve ark. [62] pirolidin halkası bulunduran bazı bileşiklerin (20) potansiyel 

antitrombotik ajanlar olduklarını saptamışlardır. Octopus vulgaris’ten elde edilen ve 

pirolidin halkası bulunduran bir başka alkaloid olan sefalotoksinin (21) de antitümör 

aktivite gösterdiği bilinmektedir [56].  
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Steroidal olmayan ve gebelikten koruyucu bir ilaç olarak kullanılan (trans)-1-[2-

[p-(7-metoksi-2,2-dimetil-3- fenil-4-kromanil)fenoksi]etil]pirolidin (sentkroman) ( 2 2 )  

[66, 57] ile patojenik protozoa ve mantarlara karşı aktivite gösteren protein sentez 

inhibi törler inden (2R,3S,4S)-4-hidroksi-2-(4-metoksibenzil)pirolidin-3-i l  a s e t a t  

(anisomisin) ( 2 3 )  ta [36] pirolidin halkası içermektedir. Anisomisin ilk olarak 

Streptomyces griseolus ve S. roseochromogenes’den izole edilmiştir [58]. 
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Dopamin D2-reseptör antagonisti olan 2-metoksi-N-[(1-etilpirolidin-2- il)metil]-

5-(etilsülfonil)benzamid ( sultoprid) (24) [59] ve hem kronik şizofrenli hastaların 

tedavisinde antipsikotik olarak kullanılan hem de dopamin D(2)/D(3) reseptörlerine 

seçici (selektif) olarak etki eden ilaçlardan 4-amino-N-[(1-etil-2-pirolidinil)metil]-5-

(etilsülfonil)-2-metoksibenzamid (amisulprid) ( 2 5 )  bileşikleri, pirolidin halkası 

bulunduran biyoaktif bileşiklerdir. Amisulprid düşük dozda presinaptik dopamin 

D(2)/D(3) reseptörlerini bloke ederek dopamin nörotransmisyonu hızlandırır. Yüksek 

dozda ise postsinaptik dopamin D(2)/D(3) reseptör antagonisti olarak davranıp dopamin 

nörotransmisyonunu azaltarak doza bağlı olarak işlev gören bir ilaçtır [60, 61]. 
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2.2. Yilürler 

 

Yilür, pozitif yüklü bir heteroatoma komşu negatif karbonu olan nötr bir 

moleküldür. Genel gösterimi Şekil 2.2’de belirtilen yilürler, yapısında bulunan X in 

alacağı heteroatoma bağlı olarak farklı şekilde adlandırılırlar [63, 64].  Yilürler X = N 

olması durumunda azometin yilür (26), X = O ise karbonil yilür (27), X = S ise 

tiyokarbonil yilür (28) ad ın ı  alırlar [63].  Bununla birlikte (29) da gösterilen ve 

fosforanlar olarak da bilinen fosfor yilür de komşu atomlarda pozitif ve negatif yükleri 

bulunduran nötr moleküllerdir [64].  

 

 

a. X = N   Azometin yilür, 

b. X = O   Karbonil yilür,  

                           c. X = S    Tiyokarbonil yilür  
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Şekil 2.2 Yilürlerin yapısı 

 
 

2.3. Azometin Yilür 

 

Biyolojik aktiviteye sahip polisübstitüe pirolidinlerin sentezinde kullanılan en 

önemli yöntemlerden birisi de hem regio- hem de stereo- spesifik olarak gerçekleşen 

azometin yilür-1,3-dipolar halkalı katılma reaksiyonlarıdır [65, 66]. Bu metodolojinin 

X -
+
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uygulanması ile potansiyel biyoaktif spiro-benzodiazepen türevleri [67, 68], 

peptidomimetik silazapril analogları [69], sefalosporin türevleri [65] ve nikkomisin 

analogları [70] sentezlenip karakterize edilmiştir. 

Azometin yilürler Şekil 2.3’te gösterildiği gibi, bir azot atomu ve bu azot 

atomuna bağlı sp2 hibritleşmesi yapmış iki karbon atomundan oluşmuş düzlemsel bir 

moleküldür [71]. Bir azometin yilürü oluşturan üç atom üzerinde 4Π elektron 

delokalizasyonu mevcuttur. Azometin yilür molekülü (30) da gösterilen iki farklı 

rezonans yapısında gösterilebileceği gibi, bu iki delokalize formu genel olarak (31) de 

olduğu gibi göstermekte mümkündür [15, 73-75]. 

 

N N N
+

-

+

-

(30)

+

-

(31)  
Şekil 2.3 Azometin yilürlerin rezonans yapıları 
 

 

Azometin yilürlerin kararlı birkaç türleri hariç izole edilemezler [63, 74]. Bu 

nedenle bunların bir dipolarofille tepkimeleri sonucu oluşan biyolojik olarak önemli 

olan ve pirolidin halkası bulunduran ürünleri izole edilebilmektedir [75, 76].  

Azometin yilürlerin özellikle 1,3-dipolar halkalı katılma tepkimeleri sonucu 

birçok bileşiğin sentezinde ara ürün olarak kullanılabilen kompleks azot heterosiklik 

bileşiklerin eldesinde de önemli bir yeri vardır. Bu tip yilürler diğer dipollerden 

modifikasyonlara uğramaya yatkınlığı daha fazla olmasından dolayı daha çok çalışma 

alanı bulmuştur [71].  

Azometin yilürler 1,3-dipolar halkalı katılmalar ve dimerizasyon, Michael-tipi 

katılmalar, 1,7-elektrosiklizasyon gibi diğer reaksiyonlarda da 1,3-dipol olarak 

kullanılırlar. Bu tip reaksiyonlar, özellikle 1,3-dipolar halkalı katılma reaksiyonları 

enantiyoselektif türde kontrol edilebilen yeni stereomerkezler oluşturduğundan 

pirolidinlerin sentezinde kullanılmaktadırlar [76]. 
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2.4. Azometin Yilürlerin Eldesi Yöntemleri; 

 

Biyoaktif özellikleri olduğu da bilinen pirolidinlerin sentezinde çok önemli bir ara 

ürün olan azometin yilürlerin eldesi için birçok yöntem bilinmektedir [71-89]. Bunlara, 

silillenmiş amin veya iminlerin desililasyonu, iminlerin metal katalizli N-metalasyonu, 

aziridinlerinlerin halka açılması, termal-tautomerizasyon, dekarboksilasyon, iminyum 

iyonları ve imin-karbenlerden eldesi gibi yöntemler örnek olarak verilebilir. 

 

 

2.4.1.  Silillenmiş Amin veya İminlerin Desililasyonuyla Eldesi 

 

Silillenmiş birçok amin ve iminin desililasyona meyilli oldukları literatürden 

bilinmektedir.  Bu yöntemle silillenmiş birçok amin veya iminin farklı yöntemlerle 

desililasyona uğramasıyla azometin yilürlerin sentezi gerçekleştirilmiştir (Şema 2.1) 

[71, 77-81].   
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Katalizör R1 = OR, CN, Br
 

Katalizör : TFA, AgF, Hf-Py

 

 

Şema 2.1 Azometin yilürlerin desililasyonla eldesi 
 

 

2.4.2. İminlerin Metal Katalizli N-Metalasyonuyla Eldesi 

 

Bazı  metalo-azometin yilürler, organik ya da inorganik bir baz varlığında α-

amino esterlerin iminlerinden [81, 82] veya α- iminofosfonatlardan [66]  elde edilirler 

(Şema 2.2). Bu tip azometin yilürler uygun bir dipolorofil ile yüksek selektivite 

gösteren 1,3-dipolar katılma tepkimeleri sonucu, farklı heteroatomlar bulunduran 

halkalı bileşiklerin eldesinde önemli bir yer tutmaktadırlar. Burada metal olarak gümüş 

asetat, gümüş oksit ya da lityum bromür kullanılmaktadır [16, 66-68, 75, 81, 83]. 
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Şema 2.2 Azometin yilürlerin iminlerin metal katalizli N -metalasyonlarıyla eldesi 

 

 

2.4.3. Aziridinlerin Halka Açılması ile Eldesi 

 

Aziridinlerin Şema 2.3’te belirtildiği şekilde karbon karbon bağının ısı ya da 

fotoliz ile parçalanmasıyla pirolidinlerin eldesinde kullanılan ve 1,3-dipol olarak da 

bilinen azometin yilürler elde edilir [83, 84].  
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Şema 2.3 Azometin yilürlerin aziridinlerin halka açılması ile eldesi 

 

 

2.4.4. Termal-Tautomerizasyon veya Termal 1,2-Prototropik Kaymalardan Eldesi 

 

α-Amino ester iminlerin ya da N-benzil iminlerin azot atomuna komşu olan 

hidrojeni asidiktir. Bu hidrojenin termal olarak Şema 2.4’te gösterildiği gibi 1,2-

prototropik kayması sonucu kararlı azometin yilürler elde edilmiş ve yapıları 

aydınlatılmıştır [15, 73, 74].   

 

N

H

O

R (Ar)
N

O
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H

+
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1,2-prototropi

 
 

Şema 2.4 Azometin yilürlerin termal-tautomerizasyon veya termal 1,2-prototropik kaymalardan eldesi 
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2.4.5. İminyum İyonlarından Eldesi 

 

Azometin yilürleri elde etme yöntemlerinden birisi de aldehitler veya ketonların 

sekonder α-aminoasitlerle reaksiyonu sonucu oluşan iminyum iyonlarından eldesidir.  

Bunun için Şema 2.5’te belirtildiği gibi reaksiyonda ara ürün olarak oluşan iminyum 

iyonları ortama baz ilavesi gerekmeksizin deprotonasyona uğrayarak azometin yilürleri 

oluştururlar [81]. Bu metot, genellikle kiral halkalı α-amino esterlere uygulanarak, 1,3-

dipolar halkalı katılma tepkimeleri sonucu kiral ve enantiyomerik olarak saf 

(enantiyopure) olan halkalı bileşiklerin sentezinde ve elektrosiklizasyon 

reaksiyonlarında da kullanılmaktadır [81, 82, 85].  

 

O

OR

R

RHN

N
CO2R

R

RO

-H2O
+

_+

 
 

Şema 2.5 Azometin yilürlerin iminyum iyonlarından eldesi 

 

 

2.4.6. İmin-Karbenlerden Eldesi 

 

Bu yöntemle azometin yilürlerin eldesi,  iminlerin karbenlerle reaksiyonu 

sonucu oluşan aziridinlerin halka açılması esasına dayanır. Başka bir deyişle imin-  

karben   aziridin   azometin yilür ara basamakları üzerinde gerçekleşen bir kaskad 

reaksiyonudur (Şema 2.6). Bu metot, halo- veya metalo- karbenlerden azot içeren 

heterosiklik bileşiklerin eldesi için kullanılan önemli bir yöntemdir [71, 86]. 

  

N

N

RR

N

R R

-

+

R2C:
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Şema 2.6 Azometin yilürlerin imin-karbenlerden eldesi 
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2.4.7. Dekarboksilasyonla Eldesi: 

 

Bu yöntemle, azometin yilürler Şema 2.7’de gösterildiği gibi bir N-sübstitüe 

veya N-sübstitüe olmayan α-aminoasitlerin bir aldehit veya ketonla kondenzasyonu 

sonucu oluşan imin veya iminyum tuzunun termal olarak siklizasyonu ve 

dekarboksilasyonu ile elde edilirler.  Burada oluşan azometin yilürlerin izole 

edilemediği ancak in situ olarak oluştuğu bilinmektedir [81, 87]. Ayrıca N-ftaloamino 

asitlerinin ve imitlerinin fotokimyasal dekarboksilasyonları ile de azometinyilürin 

sentezlendiği rapor edilmiştir [71, 79].  
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Şema 2.7 Azometin yilürlerin dekarboksilasyonla eldesi 

 

 

Son yıllarda bazı dört üyeli halkalı azometin yilürler, β-lactam halkası 

bulunduran oksazolidinon türevlerinin dekarboksilasyonu ile eldesi gerçekleştirilmiştir. 

Bu yöntemle elde edilen aziridinlerin farklı dipolarofillerle tepkimesi sonucu trisiklik β-

lactam analogları sentezlenmiş ve yapıları aydınlatılmıştır (Şema 2.8) [88, 89].   
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Şema 2.8 Azometin yilürlerin oksazolidinon türevlerinin dekarboksilasyonlarından eldesi 
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2.5. Hidantoin ve Tiyohidantoinler 

 

İmidazolidin-2,4-dion yapısında olan hidantoinler ( 3 2 )  [90] ve 2-

tiyoksoimidazolidin-4-on yapısında bulunan tiyohidantoinlerin (33)  önemli birçok 

biyoaktiviteye sahip oldukları belirlenmiştir [91].   
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Şekil 2.4 Hidantoin ve tiyohidantoinlerin genel yapısı 

 

 

  Bunlardan hidantoin ve türevlerinin,  antidepresan, antiviral [90], antiepileptik 

[92], antimikobakteriyal [93] ve antiaritmik [94, 95] gibi biyoaktivite gösterdikleri 

literatürden bilinmektedir. Bununla birlikte bazı hidantoin türevleri herbisid ve fungisit 

olarak da kullanılmaktadır [90].  

Örneğin,  5-etil-5-fenil-2,4-imidazolidindion (fenil etil hidantoin) (34) ve 3-etil-

5-fenil-2,4- imidazolidindion’un (etotoin) (35) antiepileptik [92] etki gösterdiği 

literatürden bilinmektedir. Bununla birlikte hidantoin halkasının ikinci pozisyonunda 

aromatik amin gurubu (36) veya izoniazid gurubu (37) bulunduran 5-arilidin hidantoin 

türevlerinin antimikobakteriyel etkileri olduğu saptanmıştır [93]. 

Ayrıca 5,5-difenilhidantoin türevi bileşiklerinden 5,5-difenil-3-{2-okso-2-[4-(2-

hidroksietil)-1piperazinil]etil}hidantoinin (38) antiaritmik etki [94], 5. karbonu 

sübstitüe olmuş hidantoin türevi bileşiklerin de antidepresan ve antiviral [90, 96] olarak 

etki gösterdikleri literatürden bilinmektedir.  
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Benzer şekilde hidantoinlerin kükürt türevi olan tiyohidantoinlerin ise potansiyel 

antimikobakteriyal ve anti-HIV aktivite gösterdikleri açıklanmıştır. Dünya sağlık örgütü 

(WHO)’nün verilerine göre, dünyada kronik bulaşıcı hastalık olan tüberküloz 

vakalarının artması [91] ve HIV virüsüne karşı [97] tiyohidantoin türevlerinin 

biyoaktivite göstermeleri, tiyohidantoinlerin önemini daha da arttırmıştır. Örneğin (39) 

nolu bileşikte gösterilen 5-(2-fenil-3’-indolal)-2-tiyohidantoin’ un anti-HIV ajanı olarak 

[97] ve (40) ta belirtilen 5-arilidin türevlerinin ise potansiyel antimikobakteriyel etkiye 

[91] sahip olduğu tespit edilmiştir. Aril- veya alkilaminokarbotiyol bileşiklerinden 

uygun reaksiyon koşullarında önemli biyoaktiviteye sahip tiyohidantoinlerin eldesi de 

mümkündür. 
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3. GEREÇ ve YÖNTEM  

 

 

3.1 Gereç 

 

 

3.1.1 Kullanılan Kimyasallar 

 

Diklormetan (Kat. No:1.0605): Merck firmasından % 99 saflıkta temin edilen susuz 

diklormetan çözücü olarak kullanılmıştır. 

 

Petrol eteri (Kat. No: 1.59542): Çözücü olarak kulanılan madde Merck firmasından % 

99 saflıkta alınmıştır. 

 

Dietil eter (Kat. No: 1.00926): Çözücü olarak kullanılan madde Merck firmasından % 

99 saflıkta temin edilmiştir. 

 

Hekzan (Kat. No: 1.04368): Çözücü olarak kullanılan madde Merck firmasından % 99 

saflıkta temin edilmiştir. 

 

Amonyak (Kat. No: 1.05432): Merck firmasından %25’lik olarak alınan amonyak 

serbest amin eldesinde kullanılmıştır. 

 

Asetonitril (Kat. No: 8.00015): Merck firmasından % 99 saflıkta temin edilen 

asetonitril, yen iden  kalsiyum hidrürde destillenerek arilaminokarbotiyol eldesinde 

çözücü olarak kullanılmıştır. 

 

Toluen (Kat. No: 24529): Azometin yilür 1,3-dipol halkalı katılma reaksiyonunda 

çözücü olarak kullanılan madde Riedel-de Haën firmasından alınmıştır. 

 

Ksilen (Kat. No: 16446): Azometin yilür 1,3-dipol halkalı katılma reaksiyonunda 

çözücü olarak kullanılan madde Riedel-de Haën firmasından alınmıştır. 
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Benzaldehit (Kat. No: 8.01756): İmin sentezinde kullanılan madde Merck firmasından 

alınmıştır. 

 

2-İyodobenzaldehit (Kat. No: 55,077-9): İmin sentezinde kullanılan madde Aldrich 

firmasından alınmıştır 

 

2-Bromonikotinaldehit (Kat. No: 52,569-3): İmin sentezinde kullanılan madde 
Aldrich firmasından alınmıştır 
 

2-Naftaldehit (Kat. No: 70190): İmin sentezinde kullanılan madde Fluka firmasından 
alınmıştır 
 

Benzoilizotiyosiyanat (Kat. No: 26,165-3): Benzoilaminokarbotiyol sentezinde 

kullanılan madde Aldrich firmasından temin edilmiştir. 

 

Magnezyum s ülfat (Kat. No: 1.06067): Kurutucu olarak kullanılan saf susuz madde 

Merck firmasından alınmıştır. 

 

Glisinmetilester hidroklorür (Kat. No: 50110): İmin sentezinde kullanılan madde 

Fluka firmasından alınmıştır. 

 

İzolösinaminoasitmetilester hidroklorür (Kat. No: 58920): İmin sentezinde 

kullanılan madde Fluka firmasından alınmıştır. 

 

Lösinaminoasitmetilester hidroklorür (Kat. No: 61890): İmin sentezinde kullanılan 

madde Fluka firmasından alınmıştır. 

 

Alaninaminoasitmetilester hidroklorür (Kat. No: 33.063-9): İ m i n  sentezinde 

kullanılan madde Aldrich firmasından alınmıştır. 

 

Triptofanaminoasitmetilester hidroklorür (Kat. No: 93730): İmin sentezinde 

kullanılan madde Fluka firmasından alınmıştır. 
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Triptofanaminoasitetilester hidroklorür (Kat. No: 93690): İmin sentezinde 

kullanılan madde Fluka firmasından alınmıştır. 

 

N-Metilmaleimid (Kat. No: 67745): Azometin yilür 1,3-dipol halkalı katılma 

reaksiyonunda dipolarofil olarak kullanılan madde Fluka firmasından alınmıştır. 

 

Dimetil fumarat (Kat. No: 8.20583): Azometin yilür 1,3-dipol halkalı katılma 

reaksiyonunda dipolarofil olarak kullanılan madde Merck firmasından alınmıştır. 

  

Metil akrilat (Kat. No: 8.00841): Azometin yilür 1,3-dipol halkalı katılma 

reaksiyonunda dipolarofil olarak kullanılan madde Merck firmasından alınmıştır. 

 

N-Fenilmaleimid (Kat. No: 8.41548): Azometin yilür 1,3-dipol halkalı katılma 

reaksiyonunda dipolarofil olarak kullanılan madde Merck firmasından alınmıştır. 

 

Fenilvinilsülfon (Kat. No: 79293): Azometin yilür 1,3-dipol halkalı katılma 

reaksiyonunda dipolarofil olarak kullanılan madde Fluka firmasından alınmıştır. 

 

Trietilamin (Kat. No: 8.08352): Merck firmasından saf olarak temin edilen madde 

imin sentezinde baz olarak kullanılmıştır. 

 

Gümüş oksit (Kat. No: 1.19208): Merck firmasından saf olarak temin edilen madde 

1,3-dipolar azometin yilür katılma tepkimesinde metal katalizör olarak kullanılmıştır. 

 

Moleküler sieves (Kat. No: 1.05743): Merck firmasından alınan madde reaksiyon 

ortamında su tutucu olarak kullanılmıştır. 

 

 

3.1.2 Kullanılan Cihazlar 

 

Erime Noktası Tayini Cihazı: Stuart marka SMP3 dijital erime noktası tayini cihazı 

sentezlenen bileşiklerin erime noktalarının tayini için kullanıldı. 
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FT-IR: Varian marka Scimitar model FT-IR cihazı, bileşiklerin fonksiyonel gruplarını 

tespit etmek için kullanıldı. Ölçümler Horizontal ATR de,  400-4000 cm-1 aralığında 

gerçekleştirildi.  

 
1H, 13C-NMR, 2D-COSY, DEPT: 300 MHz Jeol Eclipse JOEL JNMEX-300 MHz ve 

300 MHz Bruker Q.E 300 model cihaz kullanıldı. Çözücü olarak CDCl3 ve aseton-d6 

kullanıldı. Ayrıca iç standart olarak da TMS kullanıldı. 1H-NMR sinyalleri 2D-COSY 

spektrumu yardımı ile 13C-NMR sinyalleri DEPT spektrumu yardımı ile tespit edildi. 

 

MS-Analizi: V arian MAT 112,70 eV veya ZD 2000-ES ve Agilent LC/MSD marka 

kütle spektrofotometreleri bileşikteki moleküler iyon pikini tespit etmede kullanıldı. 

 

Elementel Analiz: Carlo - Erba Model 1106 model elementel analiz cihazı kullanıldı. 

 

XRD Tek Kristal Difraksiyon Analizleri: Bruker marka AXS P4 model XRD cihazı 

yapı tayininde kullanıldı. 

 

 

3.2. Metot 

 

 

3.2.1. Pirolidin Sentezleri (43a-c) ve (44a,b) 

 

Pirolidin halkası bulunduran arilaminokarbotiyol bileşiklerinin sentezi için 

gerekli olan ve aşağıda belirtilen pirolidin bileşikleri (43a-c) ve (44a,b) literatürde 

belirtildiği şekilde sentezlenip yapıları 1H-NMR ve 13C-NMR ile doğrulandı [15, 16, 28, 

70, 72, 82, 98-103]. 
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(43)
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3.2.1.1 Pirolidin Bileşiklerinden (43a-c) ve (44a,b) nin 1H-N M R  v e  13C-NMR

 Spektrum Verileri 

 

 

3.2 .1 .1 .1  Trimet i l  5-(2-naftil)pirolidin-2,3,4-trikarboksilat ( 4 3 a )  :  Glisin 

aminoasitinin metil ester hidroklorür tuzundan çıkılarak elde edildi.  

 
dH (CDCl3): 7.79(s, 1H, Ar-H), 7.74-7.68(m, 2H, Ar-H), 7.35(br, 2H, Ar-H), 7.27(s, 1H, 

Ar-H), 6.82(s, 1H, Ar-H), 4.38(d, 1H, 5-H),  4.06(br, 1H, 2-H), 3.70(s, 3H, OCH3), 

3.56(s, 3H, OCH3), 3.53(m, 1H, 4-H), 3.45(m, 1H, 3-H), 3.02(s, 3H, OCH3) 2.8(br 1H, 

NH).  

dc (CDCl3): 168.3(C=O), 168.8(C=O), 169.1(C=O), 132.36, 131.15, 126.06, 126.01, 

125.58, 124.22(3C), 123,57, 122.73, 63.48, 60.08, 50.51, 50.39, 50.17, 49.42, 49.17. 

 

 

3.2.1.1.2 Dimetil 2-sec-butil-5-fenilpirolidin-2,4-dikarboksilat (43b) : İzolösin 

aminoasitinin metil ester hidroklorür tuzundan çıkılarak elde edildi.  

 

dH (CDCl3): 7.32-7.22(m, 5H, Ar-H), 4.54(dd, 1H, 5-H), 3.80(s, 3H, OCH3), 3.22(m, 

1H, 4-H), 3.19(s, 3H, OCH3), 2.76(m, 1H, 3-H), 2.24(m, 1H, 3-H), 1.8(br, 1H, NH), 

1.63-1.40(m, 3H, CH(CH3)CH2CH3), 1.00-0.88(m, 6H, CH(CH3)CH2CH3 ). 
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3.2.1.1.3 Dimeti l  2-izobutil-5-fenilpirolidin-2,4-dikarboksilat (43c) : L ö s i n  

aminoasitinin metil ester hidroklorür tuzundan çıkılarak elde edildi. 

 
dH (CDCI3) : 7.31-7.21(m, 5H, Ar-H), 4.58(d, 1H, 5-H), 3.81(s, 3H, OCH3), 3.29(m, 

1H, 4-H), 3.18(s, 3H, OCH3), 3.1(br, 1H, NH), 2.66(m, 1H, 3-H), 2.05(m, 1H, 3-H),  

1.85-1.59(m, 3H,CHCH2), 0.95(d, 3H, CH3), 0.83(d, 3H, CH3).  

dC (CDCI3):  177.10(C=O), 173.74(C=O), 139.66, 128.62(2C), 127.98, 127.14(2C), 

69.50, 65.78, 52.67, 51.60, 50.67, 49.42, 41.64, 25.69, 24.78, 23.23. 

 

 

3.2.1.1.4 Metil 3-(2-bromopiridin-3-il)-1,5-dimetil-4,6-dioksooktahidropirolo[3,4-c] 

pirol-1-karboksilat (44a) : Alanin aminoasitinin metil ester hidroklorür tuzundan 

çıkılarak elde edildi. 

 
dH (CDCl3): 8.22(br, 1H, Ar-H), 7.7(m, 1H, Ar-H), 7.16(m, 1H, Ar-H), 4.86(d, 1H, 5-

H), 3.84(m, 1H, 4-H), 3.79(s, 3H, OCH3), 3.22(m, 1H, 3-H), 2.69(s, 3H, N-CH3), 

2.1(br, 1H, NH), 1.6(s, 3H, CH3).  

dC (CDCl3):  174(C=O), 173(C=O), 172(C=O), 148.13, 142.88, 134.99(2C), 133.89, 

121.86, 65.80, 58.35, 53.25, 51.63, 45.87, 23,89, 22.93.  

 

 

3.2.1.1.5 Metil 3-(2-iyodofenil)-1,5-dimetil-4,6-dioksooktahidropirolo[3,4-c]pirol-1-

karboksilat (44b) : Alanin aminoasitinin metil ester hidroklorür tuzundan çıkılarak 

elde edildi. 

 
dH (CDCl3): 7.86(d, 1H, Ar-H), 7.40(m, 1H, Ar-H), 7.29(m, 1H, Ar-H), 7.02(m, 1H, Ar-

H), 4.87(d, 1H, 5-H), 3.87(s, 3H, OCH3), 3.85(m, 1H, 4-H), 3.27(d, 1H, 3-H), 2.75(s, 

3H, N-CH3), 2.20(br, 1H, NH), 1.65(s, 3H, CH3).  

dC (CDCl3):  176(C=O), 174(C=O), 173(C=O), 139.79, 139.14, 129.72, 128.18, 127.30, 

100.43, 66.51, 64.83, 54.27, 52.45, 46.71, 24.68, 23,79.  
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3.2.2. Pirolidin Halkası Bulunduran Arilaminokarbotiyol Bileşiklerinin Sentezi 

 

 

3.2.2.1. Trimetil 1-(benzoilaminokarbotiyol)-5-(2-naftil)-pirolidin-2,3,4-

trikarboksilat (BK1):  

 

10 mL Susuz asetonitrilde çözünen benzoilizotiyosiyanat (0.20 mg, 1.22 mmol), 

20 mL asetonitrilde çözünen pirolidin (0.45 mg, 1.22 mmol) çözeltisine 15 dakika 

süreyle damla damla ilave edildi. Reaksiyon azot atmosferinde ve oda sıcaklığında 5 

saat süre ile karıştırıldı. TLC ile reaksiyonun tamamlandığı tespit edildikten sonra 

asetonitril evaporatörde uzaklaştırıldı. Elde edilen BK1 ham ürünü, petrol eteri-hekzan 

(1:1-v/v) karışımında kristallendirildi (E.N. 156-158 0C). Rotomer karışımı 2:1 olan ve 

% 96 verimle sentezlenen sarı renkli bileşiğin yapısı 1H-NMR, 13C-NMR, 2D-COSY, 

DEPT, FT-IR, MS, X-RD ve elementel analiz teknikleri ile aydınlatıldı. Sentez 

tepkimesi Şema 3.1’de verilen bileşiğin ölçüm sonuçları aşağıda verilmiştir.     

 

dH (CDCl3) (333 K): 8.76 (brs, 1H, NH), 7.85-7.02(m, 12H, Ar-H), 5.89(d, 1H, J=8.1 

Hz, 5-H),  5.79 (brd, 1H, J 7.9 Hz, 2-H), 3.89(s, 3H, OCH3), 3.87(m, 1H, 4-H), 3.80(m, 

1H, 3-H), 3.73(s, 3H, OCH3), 3.03(s, 3H, OCH3).  

 d c (CDCl3): 179.7(C=S), 170.1(C=O), 168.0(2C=O), 164.4(C=O), 133.0, 132.6(2C), 

130.5, 129.0, 128.4, 128.1, 127.8(2C), 127,6 127.5(2C), 127.3 127.0, 126.3, 124.7, 67.8, 

65.8, 53.0, 52.4, 51.5(2C), 46.7. 

IR: 3353, 3058, 2950, 1740, 1675, 1600, 1527, 1489,  1437, 1230, 751 ve 707 cm-1. 

MS(ES): m/z (%) = 535.1 (M+1, 100), 114.8(20) ve 100.0(10) 

Elementel analiz:  

 Bulunan (%): C, 62.65; H, 5.1; N, 5.45. 

C28H26N2O7S  (Teorik) (%): C, 62.90; H, 4.90; N, 5.25. 

 



 
25 

CH3

N

H

H

H

N
H

O S
O

O

O
O

CH3

H
O

O

CH
3

Ph

O

NCSPh
CH3

NH

H

H

H

O

O

O

O

CH3

H
O

O

CH3

1
2

5 4

3

CH3CN
+

1
2

5
4

3

 
Şema 3.1 BK1 Bileşiğinin sentezi 

 
 
 

 

 

 

 

 

 

 
 
 
 
 
Şekil 3.1 BK1 Bileşiğinin tek kristal X-ışını kırınımı yapısı  
 
 

 

  

Molekül A.        Molekül B. 
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Molekül C.       Molekül D. 
 

Şekil 3.2 BK1 Bileşiğinin asimetrik birimindeki iki enantiyomer (A/C) ve bunların farklı iki 
konformasyonunu (B/D)  gösteren dört molekülün kristal yapısı  

 

 

3.2.2.2. Dimetil 1-(benzoilaminokarbotiyol)-2-sec-butil-5-fenil-pirolidin-2,4-

dikarboksilat (BK2): 

 

10 mL Susuz asetonitrilde çözünen benzoilizotiyosiyanat (0.20 mg, 1.22 mmol), 

20 mL asetonitrilde çözünen pirolidin (0.39 mg, 1.22 mmol)  çözeltisine 15 dakika 

süreyle damla damla ilave edildi. Reaksiyon azot atmosferinde ve oda sıcaklığında 5 

saat süre ile karıştırıldı. TLC ile reaksiyonun tamamlandığı belirlendikten sonra 

asetonitril evaporatörde uzaklaştırıldı. Elde edilen BK2 ham ürünü, petrol eteri-hekzan 

(1:1-v/v) karışımında kristallendirildi (E.N: 97-99 0C). Rotomer karışımı 3:1 olan ve % 

94 verimle sentezlenen sarı renkli bileşiğin yapısı 1H-NMR, 13C-NMR, 2D-COSY, 

DEPT, FT-IR, MS, ve elementel analiz teknikleri ile aydınlatıldı. Sentez tepkimesi 

Şema 3.2’de verilen bileşiğin ölçüm sonuçları aşağıda verilmiştir. 

 

dH (CDCl3): 8.12(m, 1H, Ar-H), 7.9(brs, 1H, NH), 7.8-7.05(m, 9H, Ar-H), 6.05(br, 1H, 

5-H, minör rotomer), 5.75(br, 1H, 5-H, majör rotomer), 3.91(m, 1H, 4-H), 3.84(s, 3H, 

OCH3 majör rotomer), 3.71(s, 3H, OCH3 minör rotomer), 3.27(s, 3H, OCH3 minör 

rotomer), 3.16(s, 3H, OCH3 majör rotomer), 3.0(m, 1H, 3-H), 2.50(m, 1H, 3-H’), 2.0(m, 

1H, CH), 1.22-0.85 (m, 8H,CH(CH3)CH2CH3). 

 dC (CDCl3):  186.9 ve 178.9(C=S, rotomer), 174.05 ve 172.8(C=O, rotomer), 172.3 ve 

170.1(C=O, rotomer), 169.9 ve 164.6 (C=O, rotomer). 
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IR: 3375, 2951 1741, 1684, 1601, 1508, 1450, 1406, 1235, 742 ve 702 cm-1 

MS(ES): m/z (%) = 483.2 (M+1, 100), 318.1(4) ve 115.8 (5). 

Elementel analiz:  

 Bulunan (%): C, 64.75; H, 6.5; N, 5.8. 

C26H30N2O5S  (Teorik) (%): C, 64.75; H, 6.25; N, 5.8. 
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Şema 3.2 BK2 Bileşiğinin sentezi 

 

 

3.2.2.3. Dimetil 1-(benzoilaminokarbotiyol)-5-fenil-2-izobutil-pirolidin-2,4-

dikarboksilat (BK3): 

 

10 mL Susuz asetonitrilde çözünen benzoilizotiyosiyanat (0.20 mg, 1.22 mmol),  

20 mL asetonitrilde çözünen pirolidin çözeltisine (0.39 mg, 1.22 mmol) 15 dakika 

süreyle damla damla ilave edildi. Reaksiyon azot atmosferinde ve oda sıcaklığında 5 

saat süre ile karıştırıldı. TLC ile reaksiyonun tamamlandığı belirlendikten sonra 

asetonitril evaporatörde uzaklaştırıldı. Elde edilen BK3 ham ürünü, petrol eteri-hekzan 

(1:1-v/v) karışımında kristallendirildi (E.N: 72-74 0C). Rotomer karışımı 3:1 olan ve % 

98 verimle sentezlenen sarı renkli bileşiğin yapısı 1H-NMR, 13C-NMR, COSY, DEPT, 

FT-IR, MS ve elementel analiz teknikleri ile aydınlatıldı. Sentez tepkimesi Şema 3.3’te 

verilen bileşiğin ölçüm sonuçları aşağıda verilmiştir. 

 

dH (CDCI3) : 8.10(m, 1H, ArH), 7.8(brs, 1H, NH), 7.7-7.2(m, 9H, Ar-H), 5.8(d, 1H, 

J=9.5 Hz, 5-H, minör rotomer), 5.7.(d, 1H, J=9.5 Hz, 5-H, majör rotomer), 3.90(s, 3H, 

OCH3 majör rotomer), 3.8(m, 1H, 4-H), 3.72(s, 3H, OCH3 minör rotomer), 3.32(s, 3H, 

OCH3 minör rotomer), 3.22(s, 3H, OCH3 majör rotomer) 3.05(m, 1H, 3-H), 2.75 ve 
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2.70( 2xm, 2H, CHCH2a, iki rotomer), 2.45(m, 1H, 3-H’), 2.20 ve 2.15( 2xm, 2H, 

CHCH2b, i k i rotomer), 2.05(m, 1H, CH(CH3)2), 1.15-0.95(m, 12H, CHCH3, i k i  

rotomer).  

dC (CDCI3):  186.6 ve 178.5(C=S, rotomer), 174.0 ve 172.7(C=O, rotomer), 172.05 ve 

170.0(C=O, rotomer), 169.75 ve 164.64(C=O, rotomer).  

IR: 3369, 3063, 2949, 1743, 1675, 1601, 1508, 1448, 1401, 1238, 754 ve 703 cm-1 

 MS(ES): m/z (%) =  483.1 (M+1, 100), 318.1(12) ve 105.7 (8). 

Elementel analiz:  

 Bulunan (%): C, 64.95; H, 6.5; N, 6.15. 

C26H30N2O5S  (Teorik) (%): C, 64.75; H, 6.25; N, 5.8. 
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Şema 3.3 BK3 Bileşiğinin sentezi 

 

 

3.2.2.4. Metil 2-(benzoilaminokarbotiyol)-3-(2-bromopiridin-3-il)-1,5-dimetil-4,6- 

dioksooktahidropirolo[3,4-c]pirol-1-karboksilat (BK4): 

 

10 mL Susuz asetonitrilde çözünen benzoilizotiyosiyanat (0.20 mg, 1.22 mmol),  

20 mL asetonitrilde çözünen pirolidin (0.47 mg, 1.22 mmol) çözeltisine 15 dakika 

süreyle damla damla ilave edildi. Reaksiyon azot atmosferinde ve oda sıcaklığında 5 

saat süre ile karıştırıldı. TLC ile reaksiyonun tamamlandığı belirlendikten sonra 

asetonitril evaporatörde uzaklaştırıldı. Elde edilen BK4 ham ürünü, petrol eteri-hekzan 

(1:1-v/v) karışımında kristallendirildi (E.N: 187-189 0C bozunma). Rotomer karışımı 2:1 

olan ve % 90 verimle sentezlenen sarı renkli bileşiğin yapısı 1H-NMR, 13C-NMR, 2D-

COSY, DEPT, FT-IR, MS ve elementel analiz teknikleri ile aydınlatıldı. Sentez 

tepkimesi Şema 3.4’te verilen bileşiğin ölçüm sonuçları aşağıda verilmiştir. 
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dH (CDCl3): 8.3-8.0(m, 2H, Ar-H), 7.9(brs, 1H, NH), 7.6-7.1(m, 6H, Ar-H), 6.3(d, 1H, 

J=11.1 Hz, 5-H), 4.1(m, 1H, 4-H), 3.85(s, 3H, OCH3 minör rotomer), 3.81(s, 3H, OCH3 

majör rotomer), 3.7(d, 1H, J=9.3 Hz, 3-H majör rotomer), 3.58(d, 1H, J=9.3 Hz, 3-H 

minör rotomer), 2.78(s, 3H, N-CH3, majör rotomer), 2.60(s, 3H, N-CH3, minör rotomer) 

2.18(s, 3H, CH3 majör rotomer), 2.09(s, 3H, CH3 minör rotomer)  

dC (CDCl3):  187.92 ve 179.75(C=S, rotomer), 174.09 ve 173.56(C=O, rotomer), 173.06 

ve 172.59 (C=O, rotomer), 172.52 ve 170.67 (C=O, rotomer), 170.32 ve 164.18(C=O, 

rotomer) 149.92, 149.44, 145.18, 143.32, 136.11, 135.08, 134.85, 134.43, 134.25, 

133.74, 133.27, 132.32, 129.40(2C), 129.34(2C), 129.01, 128.71(2C), 127.95, 123.84, 

123.06, 75.69, 72.02, 67.22, 66.01, 56.29, 55.52, 53.56(CH3), 53.51(CH3), 47.44, 

46.81(CH3), 26.74, 25.58(CH3), 25.22(CH3), 23.39(CH3).  

IR: 3360, 3031, 2949, 1745, 1686, 1600, 1521, 1450, 1421, 1244 ve 707 cm-1. 

MS(ES): m/z (%) (ES)= 545.2 (M+1, 100), 547.1 (M+1, 100), 465.2(15), 342.1(22) ve 

100(80). 

Elementel analiz:  

 Bulunan (%): C, 51.6; H, 4.25; N, 10.2. 

C23H22N4O5BrS (Teorik) (%): C, 50.7; H, 4.45; N, 10.3. 
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Şema 3.4 BK4 Bileşiğinin sentezi 
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3.2 .2 .5 .  Met i l -2-(benzoilaminokarbotiyol)-3-(2-iyodofenil)-1,5-dimetil-4,6-diokso 

oktahidropirolo[3,4-c]pirol-1-karboksilat (BK5): 

 

10 mL Susuz asetonitrilde çözünen benzoilizotiyosiyanat (0.20 mg, 1.22 mmol),  

20 mL asetonitrilde çözünen pirolidin çözeltisine (0.53 mg, 1.22 mmol)  15 dakika 

süreyle damla damla ilave edildi. Reaksiyon azot atmosferinde ve oda sıcaklığında 5 

saat süre ile karıştırıldı. TLC ile reaksiyonun tamamlandığı belirlendikten sonra 

asetonitril evaporatörde uzaklaştırıldı. Elde edilen BK5 ham ürünü, petrol eteri-hekzan 

(1:1-v/v) karışımında kristallendirildi (E.N: 200-202 0C bozunma). Rotomer karışımı 2:1 

olan ve % 90 verimle sentezlenen sarı renkli bileşiğin yapısı 1H-NMR, 13C-NMR, 

DEPT, FT-IR ve MS teknikleri ile aydınlatıldı. Sentez tepkimesi Şema 3.5’te verilen 

bileşiğin ölçüm sonuçları aşağıda verilmiştir. 

 

dH (CDCI3) : 8.13-8.0(m, 2H, Ar-H), 7.85(brs, 1H, NH), 7.6-6.95(m, 7H, Ar-H), 

6.25(brd, 1H, 5-H), 4.15.(m, 1H, 4-H), 3.83(s, 3H, OCH3), 3.63(d, 1H, J=9.5 Hz, 3-H 

majör rotomer), 3.58(d, 1H, J=9.3 Hz, 3-H minör rotomer), 2.74(s, 3H, N-CH3, majör 

rotomer), 2.53(s, 3H, N-CH3, minör rotomer), 2.18(s, 3H, CH3 majör rotomer), 2.08(s, 

3H, CH3 minör rotomer). 

dC (CDCI3):187.86 ve 179.84(C=S, rotomer), 174.25(2C=O, rotomer), 173.56 ve 

172.91(C=O, rotomer), 172.58 ve 172.29(C=O, rotomer), 164.10(2C=O, rotomer). 

IR: 3359, 3049, 2948, 1743, 1688, 1599, 1526, 1434, 1244 ve 704 cm-1.  

MS(ES): m/z (%) =  592.2 (M+1, 100), 532.3 (10), 369.2(15), 172.0(12) ve 100.9(40). 
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Şema 3.5 BK5 Bileşiğinin sentezi 
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3.2.3. Pirolidin Halkası Bulunduran Triptofan Türevlerinin Sentezi  

 

 Pirolidin halkası bulunduran triptofan türevi (İK1) ve (İK2) bileşikleri, (45a) ve 

(45b) iminlerinden çıkılarak literatürde belirtilen metoda göre [17, 28, 72] aşağıdaki 

şekilde sentezlendi. 

   
3.2.3.1. Metil 2-(1H-indol-3-il-metil)-5-fenil-4-(fenilsülfonil)pirolidin-2-karboksilat

 (İK1): 

 

İmin (0.31 mg, 1 mmol) ve fenilvinilsülfon (0.17 mg, 1 mmol), aktive edilmiş 

moleküler sieves varlığında 25 mL susuz ksilende 120 oC de 24 saat boyunca ısıtıldı. 

Reaksiyonun tamamlandığı TLC ile belirlendikten sonra çözücü evaporatörde 

uzaklaştırıldı ve oluşan ürün eter-hekzan (2:1, v/v) çözücü karışımında kristallendirildi. 

Erime noktası 217-219 
0
C olan ve % 82 verimle elde edilen sarı kristal İK1 bileşiğinin 

yapısı 1H-NMR, 13C-NMR, FT-IR ve MS teknikleri ile aydınlatıldı. Sentez tepkimesi 

Şema 3.6’da verilen bileşiğin ölçüm sonuçları aşağıda verilmiştir. 

 

dH (CDCI3) :  8.87 (brs, 1H, NH), 7.94(d, 1H, Ar-H) 7.61-7.09(m, 14H, Ar-H), 5.21(br, 

1H, 5-H), 4.04(s, 2H, 6-H, 6’-H), 3.95(dd, 2H, 3-H, 3-H’), 3.80(s, 3H, OCH3) 3.01(m, 

1H, 4-H), 2.4(br, 1H, NH)  

dC (CDCI3): 173.38(C=O), 140.93, 136.42, 134.87, 129.41, 129.19(4C), 128.83(5C), 

128.63, 127.36 122.19, 119.87, 118.43, 111.16, 109.13, 58.93(CH2), 57.15(2C), 52.86, 

52.44, 25.94(CH3). 

IR: 3389, 3334, 2948, 1735, 1591, 1496, 1454, 1203, 735 ve 696 cm-1 

MS(ES): m/z (%) =  473.1 (M+1, 100)    
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Şema 3.6 İK1 Bileşiğinin sentezi 
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3.2.3.2. Etil 1-(1H-indol-3-il-metil)-3,5-difenil-4,6-dioksooktahidropirolo[3,4-c]

 pirol-1-karboksilat (İK2): 

 

İmin (0.32 mg, 1 mmol)  ve 1 mmol N- fenil maleimid (0.17 mg, 1 mmol), aktive 

edilmiş moleküler sieves varlığında 25 mL susuz ksilende 120 oC de 36 saat boyunca 

ısıtıldı. Reaksiyonun tamamlandığı TLC ile kontrol edildikten sonra çözücü 

evaporatörde uzaklaştırıldı ve oluşan ürün kolon kromatografisi (eter-hekzan (2:1, v/v))  

ile saflaştırıldı. Erime noktası 247-249 
0
C olan ve % 95 verimle elde edilen renksiz 

amorf İK2 bileşiğinin yapısı 1H-NMR, 13C-NMR, 2D-COSY, DEPT, FT-IR ve MS 

teknikleri ile aydınlatıldı. Sentez tepkimesi Şema 3.7’de verilen bileşiğin ölçüm 

sonuçları aşağıda verilmiştir. 

 

dH (CDCI3,): 8.15 (brs, 1H, NH), 7.6(d, 1H, Ar-H), 7.50-7.04(m, 14H, Ar-H), 5.01(d, 

1H, 5-H), 4.25(q, 2H, OCH2), 3.68(m, 3H, 4-H, 6-H, 6’-H), 3.35(d, 1H, 3-H) 2.70(br, 

1H, NH), 1.30(t, 3H, OCH2CH3). 

dC (CDCI3): 175(C=O), 174(C=O), 172(C=O), 137.78, 136.00, 131.00, 229.05(2C), 

128.58(3C) 128.47(2C), 127.51(2C), 126.20(2C), 123.28, 122.42, 119.94, 118.47, 

111.37, 109.64, 71.55, 61.90, 61.75(CH2), 54.54, 49.82, 31.15(CH2), 14.13(CH3). 

 

dH (Aseton-d6): 10.1 (brs, 1H, NH), 7.7(d, 1H, Ar-H), 7.6-6.9(m, 14H, Ar-H), 5.2(br, 

1H, 5-H), 4.16(q, 2H, OCH2), 3.95 (t, 1H, 4-H), 3.85(d,1H, 3-H), 3.7-3.5(dd, 2H, 6-H, 

6’-H) 2.61(br, 1H, NH), 1.30(t, 3H, OCH2CH3). 

dC �(Aseton-d6): 175.07(C=O), 173.71(C=O), 171.33(C=O), 139.0, 137.0, 132.0 

128.61(2C), 128.09(2C) 127.97(2C), 127.75(3C), 126.71(2C), 124.30, 121.42, 118.91, 

118.50, 111.46, 109.08, 71.31, 61.11, 60.68(CH2), 54.63, 49.63, 29.29(CH2), 

13.56(CH3). 

IR: 3343, 2978, 1710, 1596, 1492, 1456, 1182, 739 ve 693 cm-1. 

MS(ES): m/z (%) =  494.2 (M+1, 100), 308.3(8)    
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Şema 3.7 İK2 Bileşiğinin sentezi 
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4. BULGULAR ve TARTIŞMA 

 

 

4.1. Pirolidin Bileşikleri  

 

Literatürde belirtildiği şekilde aldehit ve aminoasit esterlerinden çıkılarak elde 

edilen pirolidin bileşikleri (43a-c) ve (44a,b)’nin yapıları 1H-NMR ve 13C-NMR 

teknikleri ile doğrulandı [70, 72, 82, 98-103]. Bu bileşiklere ait 1H-NMR ve 13C-NMR 

spektrumları EK-1’de verilmiştir. 

 

 

4.2. Pirolidin Halkası İçeren Sübstitüe Benzoilaminokarbotiyol Bileşikleri (BK1,

 BK2, BK3, BK4, BK5) 

 

Sentezlenen yeni siklik ve bisiklik sübstitüe benzoilaminokarbotiyol pirolidin 

(BK1-BK5) bileşiklerinin yapıları 1H-NMR, 13C- NMR, 2D-COSY, DEPT, FT-IR, MS, 

X-RD ve elementel analiz teknikleri ile aydınlatıldı. 1 H-NMR sinyalleri 2D-COSY 

spektrumu, 13C-NMR sinyalleri DEPT spektrumu yardımı ile stereokimyaları ise (BK1) 

bileşiğinin tek kristal X- ışını kırınımı ile tespit edildi. 

 

 

4.2.1. Trimetil 1-(benzoilaminokarbotiyol)-5-(2-naftil)-pirolidin-2,3,4-

trikarboksilat (BK1) Bileşiğinin Yapısının Aydınlatılması 

 

Rotomer karışımı olarak elde edilen BK1 bileşiğinin 1H- NMR spektrumdaki 

piklerin yayvan olmasından dolayı, bu bileşiğin 1H-NMR’ı 60 oC de alındı. İntegrali bir 

protona karşılık gelen 8.76 ppm’deki yayvan singlet pik, BK1 bileşiğinin 

aminokarbotiyol grubundaki N-H protonuna aittir. İntegrali on iki protona karşılık gelen 

7.85-7.02 ppm aralığındaki multiplet pikler yapıda bulunan aromatik piklerdir. İntegrali 

bir protona karşılık gelen 5.89 ppm’de dublet olarak görülen pik, pirolidin halkasının 

beşinci pozisyonunda bulunan 5-H protonuna ve integrali bir protona karşılık gelen 5.79 

ppm’deki yayvan dublet pik ise pirolidin halkasının ikinci pozisyonunda bulunan 2-H 
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protonuna aittir. Bununla birlikte integralleri üçer protona karşılık gelen 3.89, 3.73 ve 

3.03 ppm’deki singlet pikler ise yapıda bulunan metoksi (OCH3) protonlarına aittir. 

Ayrıca integrali bir protona karşılık gelen 3.87 ppm’deki multiplet piki pirolidin 

halkasının dördüncü pozisyonunda bulunan 4-H protonuna ve yine integrali bir protona 

karşılık gelen 3.80 ppm’deki multiplet pikte halkanın üçüncü pozisyonunda bulunan 3-

H protonuna aittir. 

Bileşiğin 13C-NMR spektrumunda 179.7 ppm’deki pik arilaminokarbotiyol 

grubunda bulunan (C=S)’ ün karbon pikidir. Ayrıca spektrumda 170.1 ve 164.4 ppm’de 

birer, 168.0 ppm’de ise iki karbon atomuna karşılık gelen pikler bileşikteki karbonil 

karbonlarına ait olan piklerdir. 

BK1 bileşiğinin FT-IR spektrumunda N-H gerilme titreşimi 3353 cm-1 ve alifatik 

C-H gerilme titreşimi 2950 cm-1 olarak ölçülmüştür. Bileşikteki aromatik yapılara ait C-

H  g erilme titreşimi 3058 cm-1, C=C gerilme titreşimi 1600, 1527, 1489 cm-1 ve  

monosübstitüe benzen için C-H düzlem dışı eğilmesi 751, 707 cm-1 olarak ölçülmüştür. 

Ayrıca ester grubunun C=O gerilme titreşimi 1740 cm-1, C-O-C gerilme titreşimi ise 

1230 cm-1, amit grubunun C=O gerilmesi 1675 cm-1 ve C=S gerilme titreşimi ise 1437 

cm-1 olarak ölçülmüştür.  

Bu bileşiğin ES tekniği kullanılarak alınan MS spektrumunda görülen 535.1 m/z’ 

deki moleküler iyon piki BK1 bileşiğinin molekül ağırlığını doğrulamaktadır. Bileşiğe 

ait 1H-NMR, 13C NMR,  2 D-COSY, DEPT, FT-IR ve kütle spektrumları EK-2’de 

verilmiştir. 

 

 
4.2.2. Dimetil 1-(benzoilaminokarbotiyol)-2-sec-butil-5-fenil-pirolidin-2,4-

dikarboksilat (BK2) Bileşiğinin Yapısının Aydınlatılması 

 

BK2 bileşiğinin 1H- NMR spektrumunda integrali bir protona karşılık gelen 7.9 

ppm’deki yayvan singlet pik aminokarbotiyol grubundaki N-H protonuna aittir. 

İntegralleri on protona karşılık gelen 8.12 ve 7.8-7.05 ppm aralığındaki multiplet 

pikler BK2 bileşiğinin yapısında bulunan aromatik protonlara aittir. Bununla birlikte 

6.05 ppm’de yayvan olarak görülen pik minör rotomerin ve 5.75 ppm’de yayvan olarak 

görülen pik ise majör rotomerin pirolidin halkasının beşinci pozisyonunda bulunan 5-H 
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protonuna aittir. Ayrıca integrali bir protona karşılık gelen 3.91 ppm’deki multiplet pik 

pirolidin halkasının dördüncü pozisyonunda bulunan 4-H protonuna aittir. 

Bununla birlikte 3.84 ve 3.16 ppm’deki singletlerin her biri majör rotomerin, 

3.71 ve 3.27 ppm’deki singletlerin her biri ise minör rotomerin yapısında bulunan OCH3 

protonlarına aittir. Ayrıca integralleri birer protona karşılık gelen 3.0 ve 2.50 ppm’deki 

multiplet pikler pirolidin halkasının üçüncü pozisyonunda bulunan CH2 protonlarına 

aittir.  

BK2 bileşiğinin 13C-NMR spektrumunda ise 186.9 ve 178.9 ppm’de görülen 

pikler rotomerlere ait ve arilaminokarbotiyol grubunda bulunan (C=S) grubunun 

pikleridir. Bununla birlikte rotomerden kaynaklanan 174.05, 172.8, 172.3, 170.1, 169.9 

ve 164.6 ppm’deki piklerin her biri karbonil grubunun karbonlarına aittir. 

BK2 bileşiğinin FT-IR spektrumunda N-H gerilme titreşimi 3375 cm-1 ve alifatik 

C-H gerilme titreşimi 2951 cm-1 olarak ölçülmüştür. Bileşikteki aromatik yapılara ait 

C=C gerilme titreşimi 1601, 1508, 1450 cm-1 ve monosübstitüe benzen için aromatik C-

H düzlem dışı eğilmesi 742, 702 cm-1 olarak ölçülmüştür. Ayrıca ester grubunun C=O 

gerilme titreşimi 1741 cm-1,  C-O-C gerilme titreşimi ise 1235 cm-1,  amit grubunun 

C=O gerilmesi 1684 cm-1 ve C=S gerilme titreşimi 1406 cm-1 olarak ölçülmüştür.  

Bu bileşiğin ES tekniği kullanılarak alınan MS spektrumunda görülen 483.2 m/z’ 

deki moleküler iyon piki BK2 bileşiğinin yapısını doğrulamaktadır. Bileşiğe ait 1H-

NMR, 13C NMR, 2D-COSY, DEPT, FT-IR ve kütle spektrumları EK-3’te verilmiştir. 

 

 
4.2.3. Dimetil 1-(benzoilaminokarbotiyol)-5-fenil-2-izobutil-pirolidin-2,4-

dikarboksilat (BK3) Bileşiğinin Yapısının Aydınlatılması 

 

BK3 bileşiğinin 1H- NMR spektrumunda integrali bir protona karşılık gelen 7.8 

ppm’deki yayvan singlet pik N-H protonuna aittir. 

İntegralleri on protona karşılık gelen 8.10 ve 7.7-7.2 ppm aralığındaki multiplet 

BK3 bileşiğinin yapısında bulunan aromatik protonlara aittir. Ayrıca 5.8 ppm’deki 

dublet minör rotomerin ve 5.7 ppm’deki dublet ise majör rotomerin pirolidin halkasının 

beşinci pozisyonunda bulunan 5-H protonuna aittir. Bununla birlikte 3.90 ve 3.22 

ppm’de singlet olarak görülen pikler majör rotomerdeki, 3.72 ve 3.32 ppm’lerde singlet 

olarak görülen pikler ise minör rotomerdeki OCH3 gruplarının protonlarına aittir.  
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Ayrıca integrali bir protona karşılık gelen 3.8 ppm’deki multiplet pirolidin 

halkasının dördüncü pozisyonundaki 4-H protonuna ve integralleri birer protona karşılık 

gelen 3.05 ve 2.45 ppm’deki mutliplet pikler ise halkanın üçüncü pozisyonunda bulunan 

CH2 protonlarına aittir. Buna karşılık 2.75 ve 2.70 ppm’de görülen multiplet pikler 

majör ve minör rotomerlerin CHCH2a protonlarına, 2.20 ve 2.15 ppm’deki multiplet 

pikler ise majör ve minör rotomerlerin CHCH2b protona aittir. İntegrali bir protona 

karşılık gelen 2.05 ppm’de multiplet olarak görülen pik CH(CH3)2 protonuna v e  

integralleri on iki protona karşılık gelen 1.15-0.9 ppm aralığında multiplet olarak 

görülen pikler ise rotomerlere ait CH(CH3)2 protonlarına aittir. 

BK3 bileşiğinin 13C-NMR spektrumuna bakıldığında ise spektrumunda 186.6 ve 

178.5 ppm’de görülen pikler rotomerlere ait ve arilaminokarbotiyol grubunda bulunan 

(C=S) grubunun pikleridir. Bununla birlikte rotomerden kaynaklanan 174.0, 172.7, 

172.05, 170.0, 169.75 ve 164.64 ppm’deki piklerin her biri karbonil grubunun 

karbonlarına aittir. 

BK3 bileşiğinin FT-IR spektrumunda N-H gerilme titreşimi 3369 cm-1 ve alifatik 

C-H gerilme titreşimi 2949 cm-1 olarak ölçülmüştür. Bileşikteki aromatik yapılara ait C-

H gerilme titreşimi 3063 cm-1, C=C gerilme titreşimi 1601, 1508, 1448 cm-1 ve  

monosübstitüe benzen için aromatik C-H düzlem dışı eğilmesi 754, 703 cm-1 olarak 

ölçülmüştür. Ayrıca ester grubunun C=O gerilme titreşimi 1743 cm-1,  C-O-C gerilme 

titreşimi ise 1238 cm-1,  amit grubunun C=O gerilmesi 1675 cm-1 ve C=S gerilme 

titreşimi de 1401 cm-1 olarak ölçülmüştür.  

Bu bileşiğin ES tekniği kullanılarak alınan MS spektrumunda görülen 483.1 m/z’ 

deki moleküler iyon piki BK3 bileşiğinin yapısını doğrulamaktadır. Bileşiğe ait 1H-

NMR, 13C NMR, 2D-COSY, DEPT, FT-IR ve kütle spektrumları EK-4’te verilmiştir. 

 
4.2.4. M e t i l  2 -(benzoilaminokarbotiyol)-3-(2-bromopiridin-3-il)-1,5-dimetil-4,6- 

dioksooktahidropirolo[3,4-c]pirol-1-karboksilat (BK4) Bileşiğinin Yapısının 

Aydınlatılması 

 

 BK4 bileşiğinin 1H- NMR spektrumunda integrali bir protona karşılık gelen 7.9 

ppm’deki yayvan singlet pik N-H protonuna aittir. 

 Ayrıca integralleri sekiz protona karşılık gelen ve multiplet olarak görülen 8.3-

8.0 ve 7.6-7.1 ppm aralığındaki pikler aromatik protonlara aittir. İntegrali bir protona 
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karşılık gelen 6.3 ppm’deki dublet pik pirolidin halkasının beşinci pozisyonunda 

bulunan 5-H protonuna ve integrali bir protona karşılık gelen 4.1 ppm’deki multiplet pik 

ise halkanın dördüncü pozisyonunda bulunan 4-H protonuna aittir.  

  Bununla birlikte 3.85 ppm’deki singlet pik minör rotomerin ve 3.81 ppm’deki 

singlet pik ise major rotomerin OCH3 protonlarına aittir.  Ayrıca 3.7 ppm’deki dublet 

pik majör rotomerin ve 3.58 ppm’deki duplet pik ise minör rotomerin pirolidin 

halkasının üçüncü pozisyonunda bulunan 3-H protonuna aittir. Buna ek olarak 2.78 

ppm’deki singlet pik majör rotomerin ve 2.60 ppm’deki singlet pik ise minör rotomerin 

N-CH3 proton pikleridir. Ayrıca 2.18 ppm’deki singlet pik majör rotomerin ve 2.09 

ppm’deki singlet pik ise minör rotomerin CH3 protonlarına aittir. 

BK4 bileşiğinin 13C-NMR spektrumunda 187.92 ve 179.75 ppm’de görülen 

pikler rotomerlere ait ve arilaminokarbotiyol grubunda bulunan (C=S) grubunun 

pikleridir. Ayrıca spektrumunda 174.09, 173.56, 173.06, 172.59, 172.52, 170.67, 170.32 

ve 164.18 ppm’de her biri bir karbona karşılık gelen pikler, rotomerlerin yapısında 

bulunan karbonil karbonlarına ait olan pikleridir. 

BK4 bileşiğinin FT-IR spektrumunda N-H gerilme titreşimi 3360 cm-1 ve alifatik 

C-H gerilme titreşimi 2949 cm-1 olarak ölçülmüştür. Bileşikteki aromatik yapılara ait C-

H gerilme titreşimi, 3031 cm-1, C=C gerilme titreşimi 1600, 1521, 1450 cm-1 ve  

monosübstitüe benzen için aromatik C-H düzlem dışı eğilmesi 707 cm-1 olarak 

ölçülmüştür. Ayrıca ester grubunun C=O gerilme titreşimi 1745 cm-1,  C-O-C gerilme 

titreşimi ise 1244 cm-1,  amit grubunun C=O gerilmesi 1686 cm-1 ve C=S gerilme 

titreşimi ise 1421 cm-1 olarak ölçülmüştür.  

Bu bileşiğin ES tekniği kullanılarak alınan MS spektrumunda görülen 545.2 m/z’ 

deki moleküler iyon piki BK4 bileşiğinin yapısını doğrulamaktadır. Bileşiğe ait 1H-

NMR, 13C NMR, 2D-COSY, DEPT, FT-IR ve kütle spektrumları EK-5’te verilmiştir. 

 

4.2.5. Metil-2-(benzoilaminokarbotiyol)-3-(2-iyodofenil)-1,5-dimetil-4,6-dioksookta 

hidropirolo[3,4-c]pirol-1-karboksilat (BK5) B i l e ş i ğ i n i n  Y a pısının 

Aydınlatılması 

 

 BK5 bileşiğinin 1H- NMR spektrumunda integrali bir protona karşılık gelen 7.85 

ppm’deki yayvan olan singlet pik N-H protonuna aittir.  
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 Ayrıca integralleri dokuz protona karşılık gelen ve multiplet olarak görülen 

8.13-8.0 ve 7.6-6.95 ppm aralıklarındaki pikler aromatik proton pikler aittir. İntegrali 

bir protona karşılık gelen ve 6.25 ppm’de yayvan dublet olarak görülen pik, pirolidin 

halkasının beşinci pozisyonunda bulunan 5-H protonuna karşılık gelmektedir. İntegrali 

bir protona karşılık gelen 4.15 ppm’deki multiplet pik, pirolidin halkasının dördüncü 

pozisyonunda bulunan 4-H protonuna aittir. 

 Bununla birlikte integrali üç protona karşılık gelen 3.83 ppm’deki singlet OCH3 

proton pikidir. Ayrıca 3.63 ppm’deki dublet pik majör rotomerin ve 3.58 ppm’deki 

duplet ise minör rotomerin pirolidin halkasının üçüncü pozisyonunda bulunan 3-H 

protonlarına aittir. Benzer şekilde 2.74 ppm’deki singlet pik majör rotomerin ve 2.53 

ppm’deki singlet pik ise minör rotomerin N-CH3 protonlarına aittir. Majör rotomere ait 

2.18 ppm’deki singlet pik ve minör rotomere ait 2.09 ppm’deki singlet pik CH3 

protonlarına aittir.  

BK5 bileşiğinin 13C-NMR spektrumunda 187.86 ve 179.84 ppm’de görülen 

pikler rotomerlere ait ve arilaminokarbotiyol grubunda bulunan (C=S) grubunun 

pikleridir. Spektrumunda 174.25 ve 172.91 ppm’de her biri iki ve 173.56, 172.58, 

172.29, 164.10 ppm’lerde ise her biri bir karbona karşılık gelen pikler ise rotomerlerin 

yapısında bulunan karbonil karbonlarına ait olan pikleridir. 

BK5 bileşiğinin FT-IR spektrumunda N-H gerilme titreşimi 3359 cm-1 ve alifatik 

C-H gerilme titreşimi 2948 cm-1 olarak ölçülmüştür. Bileşikteki aromatik yapılara ait C-

H gerilme titreşimi 3049 cm-1, C=C gerilme titreşimi 1599, 1526 cm-1 ve monosübstitüe 

benzen için aromatik C-H düzlem dışı eğilmesi 704 cm-1 olarak ölçülmüştür. Ayrıca 

ester grubunun C=O gerilme titreşimi 1743 cm-1, C-O-C gerilme titreşimi ise 1244 cm-1, 

amit grubunun C=O gerilmesi 1688 cm-1 ve C=S gerilme titreşimi ise 1434 cm-1 olarak 

ölçülmüştür.  

Bu bileşiğin ES tekniği kullanılarak alınan MS spektrumunda görülen 592.2 m/z’ 

deki moleküler iyon piki BK3 bileşiğinin yapısını doğrulamaktadır. Bileşiğe ait 1H-

NMR, 13C NMR, DEPT, FT-IR ve kütle spektrumları EK-6’da verilmiştir. 
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4.3. Pirolidin Halkası Bulunduran Triptofan Türevi Bileşikler (İK1, İK2) 

 

Literatürde belirtilen metoda göre [17, 28, 72] sentezlenen ve pirolidin halkası 

bulunduran yeni triptofan türevi (İK1) ve (İK2) bileşiklerinin yapıları 1H-NMR, 13C 

NMR, 2D-COSY, DEPT, FT-IR ve MS teknikleriyle aşağıdaki şekilde aydınlatıldı. 

 

 

4.3.1. Meti l  2-(1H-indol-3-il-metil)-5-fenil-4-(fenilsülfonil)pirolidin-2-karboksilat

 (İK1) Bileşiğinin Yapısının Aydınlatılması 

 

İK1 bileşiğinin 1H-NMR spektrumunda integrali bir protona karşılık gelen 8.87 

ppm’deki yayvan singlet pik indol halkasındaki N-H grubunun protonuna aittir. 

Spektrumda integrali bir protona karşılık gelen 7.94 ppm’deki dublet ile 7.61-7.09 ppm 

aralığındaki ve integrali 14 protona karşılık gelen multiplet pikler aromatik protonlara 

aittir.  

Ayrıca 5.21 ppm’de integrali bir protona karşılık gelen pik pirolidin halkasının 

beşinci pozisyonundaki 5-H protonuna ve 4.04 ppm’de integrali iki protona karşılık 

gelen pik ise bileşikteki CH2 protonlarına aittir. Spektrumun 3.95 ppm’inde integrali iki 

protona karşılık gelen dubletin dubleti piki pirolidin halkasının üçüncü pozisyonunda 

bulunan CH2 protonuna aittir.  

Bununla birlikte spektrumda integrali üç protona karşılık gelen 3.80 ppm’deki 

singlet pik OCH3 protonlarına ve integrali bir protona karşılık gelen 3.01 ppm’deki pik 

ise halkanın dördüncü pozisyonunda bulunan 4-H protonuna aittir. İntegrali bir protona 

karşılık gelen 2.4 ppm’deki pik ise pirolidin halkasının N-H protonuna aittir.  

İK1 bileşiğinin 13C-NMR spektrumunda 173.38 ppm’de görülen pik karbonil 

karbonuna ait olan piktir. 

İK1 bileşiğinin FT-IR spektrumunda N-H gerilme titreşimi 3389, 3334 cm-1 ve 

alifatik C-H gerilme titreşimi 2948 cm-1 olarak ölçülmüştür. Bileşikteki aromatik 

yapılara ait C=C gerilme titreşimi 1591, 1496, 1454 cm-1 ve monosübstitüe benzen için 

aromatik C-H düzlem dışı eğilmesi 735, 696 cm-1 olarak ölçülmüştür. Ayrıca ester 

grubunun C=O gerilme titreşimi 1735 cm-1, C-O-C gerilme titreşimi ise 1203 cm-olarak 

ölçülmüştür.  
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LC-MS’i alınan bileşiğin spektrumunda görülen 473.1 m/z’ deki moleküler iyon 

piki İK1 bileşiğinin yapısını doğrulamaktadır Bileşiğe ait 1H-NMR, 13C NMR, IR ve 

kütle spektrumları EK-7’de verilmiştir. 

 

 

4.3.2. Etil 1-(1H-indol-3-il-metil)-3,5-difenil-4,6-dioksooktahidropirolo[3,4-c]pirol-

 1-karboksilat (İK2) Bileşiğinin Yapısının Aydınlatılması 

 

İK2 bileşiğinin kloroformda alınan 1H-NMR’ı spektrumunda integrali bir 

protona karşılık gelen yayvan 8.15 ppm’deki singlet pik indol halkasındaki N-H 

grubunun protonuna aittir. İntegrali bir protona karşılık gelen 7.6 ppm’deki dublet pik 

ve 7.50-7.04 ppm aralığında integralleri 14 protona karşılık gelen multiplet pikler 

aromatik protonlara aittir.  

Bununla birlikte 5.01 ppm’de integrali bir protona karşılık gelen dublet pik 

pirolidin halkasının beşinci pozisyonunda bulunan 5-H protonuna ve 4.25 ppm’de 

integrali iki protona karşılık gelen kuartet pik ise OCH2 protonuna aittir. Spektrumda 

3.68 ppm’de integrali üç protona karşılık gelen multiplet pik pirolidin halkasının 

dördüncü pozisyonunda bulunan 4-H protonunun ve yapıdaki CH2 protonlarına aittir.  

Ayrıca spektrumda integrali bir protona karşılık gelen 3.35 ppm’deki dublet pik 

pirolidin halkasının üçüncü pozisyonunda bulunan 3-H proton pikidir. İntegrali bir 

protona karşılık gelen 2.70 ppm’deki yayvan singlet pik pirolidin halkasının N-H 

protonuna ve integrali üç protona karşılık gelen 1.30 ppm’deki triplet pik ise OCH2CH3 

grubundaki metil protonlarına karşılık gelmektedir.       

Bileşiğin kloroformda alınan 13C-NMR spektrumunda 175, 174 ve 172 ppm’de 

görülen pikler karbonil karbonlarına ait olan pikleridir. 

Kloroformda alınan spektrumun 3.68 ppm’inde görülen pikin, üst üste çakışan 4-

H ve CH2 protonlarının pikleri olmasından dolayı bu bileşiğin bir de asetonda NMR’ı 

alındı. Asetonda alınan 1H-NMR’ı spektrumunda integrali bir protona karşılık gelen 

yayvan 10.1 ppm’deki singlet pik, indol halkasında bulunan N-H proton pikidir. 

İntegrali bir protona karşılık gelen 7.7 ppm’deki dublet pik ve 7.6-6.9 ppm aralığında 

integralleri 14 protona karşılık gelen multiplet pikler bileşiğin yapısında bulunan 

aromatik protonlara aittir.  
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Bununla birlikte 5.2 ppm’de integrali bir protona karşılık gelen yayvan pik 

pirolidin halkasının beşinci pozisyonunda bulunan 5-H protonuna ve 4.16 ppm’de 

integrali iki protona karşılık gelen kuartet pik OCH2 protonlarına aittir. Spektrumda 

3.95 ppm’de integrali bir protona karşılık gelen triplet pik pirolidin halkasının dördüncü 

pozisyonunda bulunan 4-H protonuna aittir. İntegrali bir protona karşılık gelen 3.85 

ppm’deki dublet pik pirolidin halkasının üçüncü pozisyonunda bulunan 3-H protonuna 

ve integrali iki protona karşılık gelen 3.7-3.5 ppm aralığındaki dubletin dubleti piki ise 

CH2 protonlarına aittir. Ayrıca spektrumunda integrali bir protona karşılık gelen 2.61 

ppm’deki yayvan singlet pik pirolidin halkasının N-H protonuna ve integrali üç protona 

karşılık gelen triplet 1.30 ppm’deki pik ise OCH2CH3 grubundaki metil protonlarına 

karşılık gelmektedir. 

İK2 bileşiğinin asetonda alınan 13C-NMR spektrumunda 175.07, 174.71 ve 

171.33 ppm’de görülen pikler karbonil karbonlarına ait olan piklerdir.  

İK2 bileşiğinin FT-IR spektrumunda N-H gerilme titreşimi 3343 cm-1 ve alifatik 

C-H gerilme titreşimi 2978 cm-1 olarak ölçülmüştür. Bileşikteki aromatik yapılara ait 

C=C gerilme titreşimi 1596, 1492, 1456 cm-1 ve monosübstitüe benzen için C-H düzlem 

dışı eğilmesi 739, 693 cm-1 olarak ölçülmüştür. Ayrıca ester grubunun C=O gerilme 

titreşimi 1710 cm-1 ve aromatik C-O-C gerilme titreşimi ise 1182 cm-1 olarak 

ölçülmüştür. 

ES tekniği kullanılarak MS’i alınan bileşiğin spektrumunda görülen 494.2 m/z’ 

deki moleküler iyon piki İK2 bileşiğinin yapısını doğrulamaktadır. Bileşiğe ait 1H-

NMR, 13C NMR, 2D-COSY, DEPT, FT-IR ve kütle spektrumları EK-8’de verilmiştir. 
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5. SONUÇ ve ÖNERİLER 

 
 

Bu çalışmada literatürde belirtildiği gibi aminoasitlerin metil esterlerinden 

çıkılarak sentezlenen pirolidin türevi bileşiklerin, benzoilizotiyosiyanat ile reaksiyonları 

sonucu, yüksek verimle potansiyel biyoaktif fonksiyonel grupça zengin yeni siklik ve 

bisiklik arilaminokarbotiyol pirolidin bileşikleri sentezlenerek yapıları aydınlatıldı. 

Ayrıca pirolidin halkası ile birlikte indol grubu da bulunduran iki yeni triptofan türevi 

potansiyel biyoaktif bileşikte sentezlenerek yapıları aydınlatıldı.  

Bu çalışmanın devamı olabilecek Şema 5.1’de belirtildiği gibi, yapıları 

aydınlatılan ve ester grubu bulunduran yeni arilaminokarbotiyol pirolidin bileşiklerinin 

uygun bir baz ve nükleofil varlığında önemli biyoaktiviteleri olan tiyohidantion 

bileşikleri sentezlenip yapıları aydınlatılacaktır. Bununla birlikte tiyoüre gruplarının 

uygun metallerle koordinasyona yatkın olmalarından dolayı, bunların farklı bileşiklerle 

kompleks bileşikleri sentezlenerek yapıları aydınlatılacaktır.  

Son olarak elde edilen yeni bileşiklerin antifungal ve antibakteriyal 

aktivitelerinin incelenmesi amaçlanmaktadır. 
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Şema 5.1 Arilaminokarbotiyol pirolidin türevi bileşiklerinin olası tepkimeleri  
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EK-1 (43a-c) ve (44a,b) Bileşiklerinin 1H-NMR ve 13C-NMR spektrumları; 
 

 
 
(43a) Bileşiğinin 1H-NMR spektrumu 
 

 
 
(43b) Bileşiğinin 1H-NMR spektrumu 
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EK-1’in devamı 
 

 
 
(43c) Bileşiğinin 1H-NMR spektrumu 
 
 

 
 
(44a) Bileşiğinin 1H-NMR spektrumu 
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EK-1’in devamı 
 

 
 
(44b) Bileşiğinin 1H-NMR spektrumu 
 

 
 
(43a) Bileşiğinin 13C-NMR spektrumu 
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EK-1’in devamı 
 

 
 
(43c) Bileşiğinin 13C-NMR spektrumu 
 
 

 
 
(44a) Bileşiğinin 13C-NMR spektrumu 
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EK-1’in devamı 
 

 
(44b) Bileşiğinin 13C-NMR spektrumu 
 
EK-2  BK 1 Bileşiğinin 1H-NMR, 13C-NMR, 2D-COSY, DEPT, FT-IR ve Kütle 
spektrumları 
 
 

 
BK1 Bileşiğinin 1H-NMR Spektrumu  
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EK-2’nin devamı 
 

 
 
BK1 Bileşiğinin 13C-NMR spektrumu 
 
 

 
 
BK1 Bileşiğinin 2D-COSY spektrumu 
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EK-2’nin devamı 
 

 
 
BK1 Bileşiğinin DEPT spektrumu 
 

 
 
BK1 Bileşiğinin kütle spektrumu 
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EK-2’nin devamı 
 

 
 
BK1 Bileşiğinin FT-IR spektrumu 
 
 
EK-3  BK 2 Bileşiğinin 1H-NMR, 13C-NMR, 2D-COSY, DEPT, FT-I R  v e  Kütle 
spektrumları 
 
 

 
 
BK2 Bileşiğinin 1H-NMR spektrumları 
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EK-3’ün devamı 
 

 
 
BK2 Bileşiğinin 13C-NMR spektrumları 
 

 
 
BK2 Bileşiğinin 2D-COSY spektrumu 
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EK-3’ün devamı 
 

 
 
BK2 Bileşiğinin DEPT spektrumu 
 

 
BK2 Bileşiğinin kütle spektrumu 
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EK-3’ün devamı 
 

 

 
BK2 Bileşiğinin FT-IR spektrumu 
 
EK-4  BK 3 Bileşiğinin 1H-NMR, 13C-NMR, 2D-COSY, DEPT, FT-I R  v e  Kütle 
spektrumları 
 
 

 
 
BK3 Bileşiğinin 1H-NMR spektrumları 
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EK-4’ün devamı 
 

 
 
BK3 Bileşiğinin 13C-NMR spektrumu 
 
 

 
 
BK3 Bileşiğinin 2D-COSY spektrumu 
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EK-4’ün devamı 
 

 
 
BK3 Bileşiğinin DEPT spektrumu 
 
 

 
 
BK3 Bileşiğinin kütle spektrumu 
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EK-4’ün devamı 
 

 
 
BK3 Bileşiğinin FT-IR spektrumu 
 
EK-5  BK 4 Bileşiğinin 1H-NMR, 13C-NMR, 2D-COSY, DEPT, FT-I R  v e  Kütle 
spektrumları 
 
 

 
 
BK4 Bileşiğinin 1H-NMR spektrumu 
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EK-5’in devamı 
 

 
 
BK4 Bileşiğinin 13C-NMR spektrumu 
 
 

 
 
BK4 Bileşiğinin 2D-COSY spektrumu 
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EK-5’in devamı 
 

 
 
BK4 Bileşiğinin DEPT spektrumu 
 

 
 
BK4 Bileşiğinin kütle spektrumu 
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EK-5’in devamı 
 

 
 
BK4 Bileşiğinin FT-IR spektrumu 
 
EK-6 BK5 Bileşiğinin 1H-NMR, 13C-NMR, DEPT, FT-IR ve Kütle spektrumları 
 
 

 
 
BK5 Bileşiğinin 1H-NMR spektrumu 
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EK-6’ın devamı 

 
BK5 Bileşiğinin 13C-NMR spektrumu 
 
 

 
 
BK5 Bileşiğinin DEPT spektrumu 
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EK-6’ın devamı 
 

 
 
BK5 Bileşiğinin kütle spektrumu 
 
 

 
 

BK5 Bileşiğinin FT-IR spektrumu 
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EK-7 İK1 Bileşiğinin 1H-NMR, 13C-NMR, FT-IR ve Kütle spektrumları 
 
 

 
 
İK1 Bileşiğinin 1H-NMR spektrumu 
 

 
 
İK1 Bileşiğinin 13C-NMR spektrumu 
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EK-7 ‘nin devamı 
 

 
İK1 Bileşiğinin kütle spektrumu 
 
 

 
 
İK1 Bileşiğinin FT-IR spektrumu 
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EK-8  İ K 2 Bileşiğinin 1H-NMR, 13C-NMR, 2D-COSY, DEPT, FT-I R  v e  Kütle 
spektrumları 
 
 

 
 
İK2 Bileşiğinin 1H-NMR (CDCl3) spektrumu 
 

 
İK2 Bileşiğinin 13C-NMR (CDCl3) spektrumu 
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EK-8’in devamı 
 

 
İK2 Bileşiğinin 2D-COSY (CDCl3) spektrumu 
 
 

 
İK2 Bileşiğinin 1H-NMR (aseton-d6) spektrumu 
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EK-8’in devamı 
 

 
 
İK2 Bileşiğinin 13C-NMR (aseton-d6) spektrumu 
 
 

 
 
İK2 Bileşiğinin 2D-COSY (aseton-d6) spektrumu 
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EK-8’in devamı 
 

 
 
İK2 Bileşiğinin DEPT (aseton-d6) spektrumu 
 
 

 
  
İK2 Bileşiğinin kütle spektrumu 
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EK-8’in devamı 
 

 
 
İK2 Bileşiğinin FT-IR spektrumu 
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EK-9 Tıbbi Terimler 
 
 
Analjezik ilaç: Ağrıya olan tolerans kapasitesini arttırmak suretiyle merkezi olarak rol 
oynayan ilaç. 
 
Antiaritmik ilaç: Kalpteki çeşitli aritmilerin önlenmesi, ortadan kaldırılması veya 
kontrol altına alınması için kullanılan ilaç. 
 
Antidepresan ilaç: Depresyon tedavisinde kullanılan ilaç. 
  
Antiepileptik ilaç: Epilepsi tedavisinde kullanılan ilaç. 
 
Antifungal ilaçlar: Dermatofitik, mükokütanöz veya sistemik mantar infeksiyonlarının 
tedavisinde kullanılan antibiyotik. 
 
Antihelmintik ilaç: Nematodlar, sestodlar veya trematodlar gibi helmintiyazise neden 
olan mikroorganizmaları ya öldürerek ya da onu felç edip bulunduğu dokudan 
ayrılmasını sağlayarak hastalık etkenini dışarı atan ilaç.  
 
Anti-HIV ilaç: İnsanların bağışıklık sisteminin çökmesine neden olan virüsün (HIV), 
yeni virüsler oluşturmasını durduran ilaç. 
 
Antimikobakteriyal ilaç: Mikobakterilerin neden olduğu hastalıkların tedavisinde 
kullanılan ilaç. 
 
Antimikrobiyal ilaç: Mikroorganizmaları öldüren ya da onların çoğalmasını ve 
büyümesini önleyen ilaç. 
 
Antipsikotik ilaç: Şizofreni, psikotik depresyon ve ilaç ile oluşan psikoz durumlarının 
tedavisinde kullanılan ilaç. 
 
Antitrombotik ilaç: Arterlerin ve venlerin çeperlerinde ve içinden kan dolaşan yapay 
yüzeylerde trombosit aktivasyonu, adezyonu ve agregasyonunu önleyerek trombus 
oluşmasını ve gelişmesini inhibe eden ilaç. 
 
Antitümör ilaç: Tümörü ortadan kaldıran ilaç.  
 
Antiviral: Virüslerin neden olduğu hastalıkların tedavisinde kullanılan ilaç.  
 
Kardiyovasküler: Kalp damar sistemindeki bozukluklar. 
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EK-10 BK1 Bileşiğinin X-Işını Kırınımı Verileri 

 

Tablo1.  Kristal Veri ve Yapı Parametreleri 

Formül C28H26N2O7S 

Formül Ağırlığı 534.57 

Boyut 0.32 x 0.16 x 0.13 mm 

Kristal Morfolojisi Pale yellow prism 

Sıcaklık 150(2) K 

Dalga Boyu 0.71073 Å  [Mo-Ka] 

Kristal Sistemi Orthorhombic 

Uzay Grubu Pna21 

Birim Hücre Parametreleri a = 18.27360(10) Å a = 90° 

 b = 21.74840(10) Å b  = 90° 

 c = 26.3497(2) Å g = 90° 

Hacim 10471.94(11) Å3 

Z 16 

Yoğunluk (Ölçülen) 1.356 Mg/m3 

Absorpsiyon Katsayısı 0.174 mm-1 

F(000) 4480 

Veri Toplama Aralığı 2.23 £ q £ 26° 

Indeks Aralığı -22 £ h £22,  -26 £ k £ 26,  -32 £ l £ 32 

Toplanan Yansımalar 83770 

Bağımsız Yansımalar 20457 [R(int) = 0.0589] 

Gözlenen Yansımalar 19308 [I >2s(I)] 

Absorpsiyon Düzeltme none  

Tanı metodu Full 

Data / sınırlılıklar / parametreler 20457 / 1 / 1397 

Uyum 1.033 

Son R indisleri  [I >2s(I)] R1 = 0.0462, wR2 = 0.1265 

R indisleri (Tüm data) R1 = 0.0496, wR2 = 0.1300 

En Büyük Diff. Pik ve Boşluğu 1.217 and -0.337e.Å-3 

Absolute structure parameter -0.01(4) 
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Tablo 2.   Interatomik Mesafeler (Å) 
_____________________________________________________________________ 
 
 S(11c)-C(11c) 1.668(2) S(11a)-C(11a) 1.669(3) 
 S(11d)-C(11d) 1.667(3) S(11b)-C(11b) 1.667(3) 
 O(52b)-C(51b) 1.334(4) O(52b)-C(52b) 1.452(3) 
 O(42d)-C(41d) 1.326(3) O(42d)-C(42d) 1.448(3) 
 O(51c)-C(51c) 1.200(3) O(32c)-C(31c) 1.341(3) 
 O(32c)-C(32c) 1.457(3) O(31c)-C(31c) 1.200(3) 
 O(51b)-C(51b) 1.201(3) O(51a)-C(51a) 1.199(3) 
 O(52a)-C(51a) 1.334(3) O(52a)-C(52a) 1.441(4) 
 N(1d)-C(11d) 1.361(3) N(1d)-C(5d) 1.455(3) 
 N(1d)-C(2d) 1.491(3) O(41a)-C(41a) 1.202(3) 
 O(52c)-C(51c) 1.319(3) O(52c)-C(52c) 1.448(3) 
 O(32d)-C(31d) 1.264(4) O(32d)-C(32d) 1.380(7) 
 O(12c)-C(12c) 1.204(3) N(11c)-C(11c) 1.392(3) 
 N(11c)-C(12c) 1.394(3) N(11c)-H(11c) 0.83(3) 
 O(41c)-C(41c) 1.202(3) O(42a)-C(41a) 1.331(3) 
 O(42a)-C(42a) 1.451(3) O(31b)-C(31b) 1.209(3) 
 N(1a)-C(11a) 1.357(3) N(1a)-C(5a) 1.452(3) 
 N(1a)-C(2a) 1.487(3) O(32b)-C(31b) 1.331(3) 
 O(32b)-C(32b) 1.455(3) O(12a)-C(12a) 1.210(3) 
 O(41b)-C(41b) 1.204(4) O(12d)-C(12d) 1.204(3) 
 O(42c)-C(41c) 1.344(3) O(42c)-C(42c) 1.447(4) 
 O(51d)-C(51d) 1.207(3) N(1c)-C(11c) 1.350(3) 
 N(1c)-C(5c) 1.467(3) N(1c)-C(2c) 1.496(3) 
 O(32a)-C(31a) 1.341(4) O(32a)-C(32a) 1.441(4) 
 C(21c)-C(22c) 1.364(4) C(21c)-C(30c) 1.430(4) 
 C(21c)-C(2c) 1.521(3) N(11d)-C(11d) 1.388(3) 
 N(11d)-C(12d) 1.398(3) N(11d)-H(11d) 0.95(4) 
 N(11a)-C(11a) 1.384(3) N(11a)-C(12a) 1.386(3) 
 N(11a)-H(11a) 0.72(3) O(41d)-C(41d) 1.205(3) 
 N(11b)-C(11b) 1.392(3) N(11b)-C(12b) 1.405(3) 
 N(11b)-H(11b) 0.95(4) C(21a)-C(22a) 1.363(4) 
 C(21a)-C(30a) 1.436(4) C(21a)-C(2a) 1.526(4) 
 O(52d)-C(51d) 1.324(3) O(52d)-C(52d) 1.453(4) 
 O(12b)-C(12b) 1.201(4) C(5c)-C(51c) 1.533(4) 
 C(5c)-C(4c) 1.541(4) C(4d)-C(41d) 1.512(3) 
 C(4d)-C(3d) 1.525(3) C(4d)-C(5d) 1.539(4) 
 N(1b)-C(11b) 1.355(3) N(1b)-C(5b) 1.458(3) 
 N(1b)-C(2b) 1.499(3) O(42b)-C(41b) 1.342(4) 
 O(42b)-C(42b) 1.442(4) C(22c)-C(23c) 1.431(4) 
 C(51d)-C(5d) 1.523(4) C(12a)-C(13a) 1.502(4) 
 C(13c)-C(18c) 1.387(4) C(13c)-C(14c) 1.392(4) 
 C(13c)-C(12c) 1.498(4) C(2d)-C(21d) 1.534(4) 
 C(2d)-C(3d) 1.572(4) O(31d)-C(31d) 1.270(4) 
_____________________________________________________________________ 
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 Tablo 2’nin devamı 
_____________________________________________________________________ 
 
 O(31a)-C(31a) 1.202(4) C(30c)-C(29c) 1.370(4) 
 C(28c)-C(29c) 1.408(4) C(28c)-C(23c) 1.418(4) 
 C(28c)-C(27c) 1.426(4) C(4a)-C(41a) 1.516(3) 
 C(4a)-C(3a) 1.526(3) C(4a)-C(5a) 1.546(4) 
 C(30a)-C(29a) 1.365(4) C(3c)-C(31c) 1.513(3) 
 C(3c)-C(4c) 1.535(3) C(3c)-C(2c) 1.552(3) 
 C(51a)-C(5a) 1.534(3) C(51b)-C(5b) 1.527(4) 
 C(21d)-C(22d) 1.352(5) C(21d)-C(30d) 1.431(5) 
 C(23c)-C(24c) 1.414(4) C(17c)-C(16c) 1.386(5) 
 C(17c)-C(18c) 1.394(4) C(2a)-C(3a) 1.567(3) 
 C(4c)-C(41c) 1.512(4) C(22a)-C(23a) 1.440(4) 
 C(13a)-C(14a) 1.385(4) C(13a)-C(18a) 1.390(4) 
 C(23b)-C(24b) 1.407(4) C(23b)-C(28b) 1.408(4) 
 C(23b)-C(22b) 1.433(4) C(5b)-C(4b) 1.541(4) 
 C(30d)-C(29d) 1.367(5) C(28b)-C(29b) 1.409(5) 
 C(28b)-C(27b) 1.433(4) C(3d)-C(31d) 1.514(4) 
 C(2b)-C(21b) 1.528(4) C(2b)-C(3b) 1.547(4) 
 C(30b)-C(29b) 1.365(5) C(30b)-C(21b) 1.423(4) 
 C(12d)-C(13d) 1.491(4) C(3b)-C(31b) 1.514(4) 
 C(3b)-C(4b) 1.537(4) C(26c)-C(27c) 1.366(5) 
 C(26c)-C(25c) 1.423(5) C(41b)-C(4b) 1.511(4) 
 C(12b)-C(13b) 1.501(4) C(13d)-C(18d) 1.396(4) 
 C(13d)-C(14d) 1.398(4) C(21b)-C(22b) 1.366(4) 
 C(18a)-C(17a) 1.378(4) C(3a)-C(31a) 1.512(4) 
 C(13b)-C(18b) 1.372(6) C(13b)-C(14b) 1.396(5) 
 C(18d)-C(17d) 1.388(5) C(14a)-C(15a) 1.386(4) 
 C(16c)-C(15c) 1.374(5) C(16a)-C(15a) 1.378(5) 
 C(16a)-C(17a) 1.398(5) C(29a)-C(28a) 1.399(5) 
 C(14d)-C(15d) 1.383(5) C(15c)-C(14c) 1.395(4) 
 C(23a)-C(24a) 1.399(5) C(23a)-C(28a) 1.402(5) 
 C(28a)-C(27a) 1.441(4) C(24a)-C(25a) 1.389(5) 
 C(27a)-C(26a) 1.320(6) C(26a)-C(25a) 1.422(7) 
 C(25c)-C(24c) 1.359(4) C(26b)-C(27b) 1.360(5) 
 C(26b)-C(25b) 1.399(6) C(16d)-C(17d) 1.379(5) 
 C(16d)-C(15d) 1.386(5) C(23d)-C(24d) 1.390(6) 
 C(23d)-C(28d) 1.404(7) C(23d)-C(22d) 1.511(6) 
 C(25b)-C(24b) 1.358(5) C(28d)-C(29d) 1.328(7) 
 C(28d)-C(27d) 1.485(6) C(24d)-C(25d) 1.453(8) 
 C(14b)-C(15b) 1.403(7) C(25d)-C(26d) 1.459(10) 
 C(15b)-C(16b) 1.372(11) C(26d)-C(27d) 1.250(11) 
 C(18b)-C(17b) 1.384(6) C(16b)-C(17b) 1.378(11) 
_____________________________________________________________________ 
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 Tablo 3 İnteratomik Vektörler Arasındaki Açılar (°). 
_____________________________________________________________________ 
 
 C(51b)-O(52b)-C(52b) 115.3(2) C(41d)-O(42d)-C(42d) 116.0(2) 
 C(31c)-O(32c)-C(32c) 114.8(2) C(51a)-O(52a)-C(52a) 115.4(2) 
 C(11d)-N(1d)-C(5d) 119.3(2) C(11d)-N(1d)-C(2d) 125.6(2) 
 C(5d)-N(1d)-C(2d) 112.9(2) C(51c)-O(52c)-C(52c) 115.5(2) 
 C(31d)-O(32d)-C(32d) 117.1(5) C(11c)-N(11c)-C(12c) 127.6(2) 
 C(11c)-N(11c)-H(11c) 111.(2) C(12c)-N(11c)-H(11c) 120.(2) 
 C(41a)-O(42a)-C(42a) 117.2(2) C(11a)-N(1a)-C(5a) 119.1(2) 
 C(11a)-N(1a)-C(2a) 125.7(2) C(5a)-N(1a)-C(2a) 113.05(19) 
 C(31b)-O(32b)-C(32b) 114.8(2) C(41c)-O(42c)-C(42c) 115.2(2) 
 C(11c)-N(1c)-C(5c) 119.5(2) C(11c)-N(1c)-C(2c) 125.1(2) 
 C(5c)-N(1c)-C(2c) 111.82(18) C(31a)-O(32a)-C(32a) 114.6(3) 
 C(22c)-C(21c)-C(30c) 119.3(2) C(22c)-C(21c)-C(2c) 118.8(2) 
 C(30c)-C(21c)-C(2c) 121.9(2) C(11d)-N(11d)-C(12d) 128.6(2) 
 C(11d)-N(11d)-H(11d) 117.(2) C(12d)-N(11d)-H(11d) 114.(2) 
 C(11a)-N(11a)-C(12a) 128.9(2) C(11a)-N(11a)-H(11a) 117.(2) 
 C(12a)-N(11a)-H(11a) 113.(2) C(11b)-N(11b)-C(12b) 127.9(2) 
 C(11b)-N(11b)-H(11b) 111.(2) C(12b)-N(11b)-H(11b) 121.(2) 
 C(22a)-C(21a)-C(30a) 119.3(3) C(22a)-C(21a)-C(2a) 119.1(3) 
 C(30a)-C(21a)-C(2a) 121.6(2) C(51d)-O(52d)-C(52d) 115.8(2) 
 N(1c)-C(5c)-C(51c) 114.8(2) N(1c)-C(5c)-C(4c) 103.02(19) 
 C(51c)-C(5c)-C(4c) 116.6(2) C(41d)-C(4d)-C(3d) 115.9(2) 
 C(41d)-C(4d)-C(5d) 116.3(2) C(3d)-C(4d)-C(5d) 106.0(2) 
 C(11b)-N(1b)-C(5b) 120.2(2) C(11b)-N(1b)-C(2b) 125.1(2) 
 C(5b)-N(1b)-C(2b) 111.7(2) C(41b)-O(42b)-C(42b) 115.7(3) 
 C(21c)-C(22c)-C(23c) 121.7(2) O(51d)-C(51d)-O(52d) 124.9(3) 
 O(51d)-C(51d)-C(5d) 124.9(3) O(52d)-C(51d)-C(5d) 110.0(2) 
 O(12a)-C(12a)-N(11a) 124.2(2) O(12a)-C(12a)-C(13a) 121.6(2) 
 N(11a)-C(12a)-C(13a) 114.2(2) C(18c)-C(13c)-C(14c) 119.7(3) 
 C(18c)-C(13c)-C(12c) 124.3(2) C(14c)-C(13c)-C(12c) 116.0(3) 
 O(41d)-C(41d)-O(42d) 125.1(2) O(41d)-C(41d)-C(4d) 125.2(2) 
 O(42d)-C(41d)-C(4d) 109.6(2) N(1d)-C(2d)-C(21d) 113.5(2) 
 N(1d)-C(2d)-C(3d) 104.0(2) C(21d)-C(2d)-C(3d) 114.6(2) 
 N(1d)-C(5d)-C(51d) 110.9(2) N(1d)-C(5d)-C(4d) 102.4(2) 
 C(51d)-C(5d)-C(4d) 119.7(2) C(29c)-C(30c)-C(21c) 120.1(2) 
 O(51c)-C(51c)-O(52c) 125.4(2) O(51c)-C(51c)-C(5c) 121.7(2) 
 O(52c)-C(51c)-C(5c) 112.5(2) C(29c)-C(28c)-C(23c) 119.3(3) 
 C(29c)-C(28c)-C(27c) 122.3(3) C(23c)-C(28c)-C(27c) 118.4(3) 
 C(41a)-C(4a)-C(3a) 117.6(2) C(41a)-C(4a)-C(5a) 114.9(2) 
 C(3a)-C(4a)-C(5a) 106.0(2) C(29a)-C(30a)-C(21a) 119.9(3) 
 C(31c)-C(3c)-C(4c) 112.0(2) C(31c)-C(3c)-C(2c) 113.2(2) 
 C(4c)-C(3c)-C(2c) 102.06(19) O(51a)-C(51a)-O(52a) 124.7(3) 
 O(51a)-C(51a)-C(5a) 124.7(2) O(52a)-C(51a)-C(5a) 110.5(2) 
 O(51b)-C(51b)-O(52b) 125.1(3) O(51b)-C(51b)-C(5b) 122.0(3) 
_____________________________________________________________________ 
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 Tablo 3’ün devamı 
_____________________________________________________________________ 
 O(52b)-C(51b)-C(5b) 112.9(2) C(22d)-C(21d)-C(30d) 120.3(3) 
 C(22d)-C(21d)-C(2d) 119.2(4) C(30d)-C(21d)-C(2d) 120.6(3) 
 C(24c)-C(23c)-C(28c) 119.9(3) C(24c)-C(23c)-C(22c) 121.8(3) 
 C(28c)-C(23c)-C(22c) 118.2(2) C(16c)-C(17c)-C(18c) 120.1(3) 
 N(1d)-C(11d)-N(11d) 113.1(2) N(1d)-C(11d)-S(11d) 122.6(2) 
 N(11d)-C(11d)-S(11d) 124.3(2) N(1a)-C(2a)-C(21a) 112.7(2) 
 N(1a)-C(2a)-C(3a) 104.40(19) C(21a)-C(2a)-C(3a) 115.4(2) 
 C(41c)-C(4c)-C(3c) 116.3(2) C(41c)-C(4c)-C(5c) 114.4(2) 
 C(3c)-C(4c)-C(5c) 104.69(19) C(21a)-C(22a)-C(23a) 121.4(3) 
 C(13c)-C(18c)-C(17c) 119.5(3) N(1c)-C(2c)-C(21c) 116.0(2) 
 N(1c)-C(2c)-C(3c) 104.12(18) C(21c)-C(2c)-C(3c) 113.67(19) 
 C(14a)-C(13a)-C(18a) 120.0(3) C(14a)-C(13a)-C(12a) 117.4(2) 
 C(18a)-C(13a)-C(12a) 122.6(2) N(1a)-C(11a)-N(11a) 113.6(2) 
 N(1a)-C(11a)-S(11a) 122.21(18) N(11a)-C(11a)-S(11a) 124.2(2) 
 C(24b)-C(23b)-C(28b) 121.1(3) C(24b)-C(23b)-C(22b) 121.3(3) 
 C(28b)-C(23b)-C(22b) 117.6(3) N(1b)-C(5b)-C(51b) 114.8(2) 
 N(1b)-C(5b)-C(4b) 102.3(2) C(51b)-C(5b)-C(4b) 114.1(2) 
 C(29d)-C(30d)-C(21d) 121.5(4) C(23b)-C(28b)-C(29b) 119.6(3) 
 C(23b)-C(28b)-C(27b) 117.2(3) C(29b)-C(28b)-C(27b) 123.2(3) 
 C(31d)-C(3d)-C(4d) 113.5(2) C(31d)-C(3d)-C(2d) 113.6(2) 
 C(4d)-C(3d)-C(2d) 102.1(2) N(1b)-C(2b)-C(21b) 114.8(2) 
 N(1b)-C(2b)-C(3b) 104.9(2) C(21b)-C(2b)-C(3b) 114.5(2) 
 C(29b)-C(30b)-C(21b) 120.5(3) N(1c)-C(11c)-N(11c) 114.4(2) 
 N(1c)-C(11c)-S(11c) 122.11(19) N(11c)-C(11c)-S(11c) 123.37(19) 
 O(12d)-C(12d)-N(11d) 124.1(3) O(12d)-C(12d)-C(13d) 122.2(2) 
 N(11d)-C(12d)-C(13d) 113.7(2) C(31b)-C(3b)-C(4b) 112.4(2) 
 C(31b)-C(3b)-C(2b) 114.0(2) C(4b)-C(3b)-C(2b) 101.6(2) 
 C(27c)-C(26c)-C(25c) 120.2(3) O(12c)-C(12c)-N(11c) 123.0(2) 
 O(12c)-C(12c)-C(13c) 121.5(2) N(11c)-C(12c)-C(13c) 115.5(2) 
 O(41b)-C(41b)-O(42b) 124.3(3) O(41b)-C(41b)-C(4b) 125.7(3) 
 O(42b)-C(41b)-C(4b) 110.0(2) N(1b)-C(11b)-N(11b) 113.5(2) 
 N(1b)-C(11b)-S(11b) 122.9(2) N(11b)-C(11b)-S(11b) 123.5(2) 
 O(41a)-C(41a)-O(42a) 125.3(2) O(41a)-C(41a)-C(4a) 125.9(2) 
 O(42a)-C(41a)-C(4a) 108.8(2) O(12b)-C(12b)-N(11b) 123.4(3) 
 O(12b)-C(12b)-C(13b) 123.0(3) N(11b)-C(12b)-C(13b) 113.6(3) 
 C(18d)-C(13d)-C(14d) 119.3(3) C(18d)-C(13d)-C(12d) 123.2(2) 
 C(14d)-C(13d)-C(12d) 117.4(3) C(30c)-C(29c)-C(28c) 121.3(3) 
 C(22b)-C(21b)-C(30b) 118.5(3) C(22b)-C(21b)-C(2b) 118.5(2) 
 C(30b)-C(21b)-C(2b) 122.9(2) C(26c)-C(27c)-C(28c) 120.6(3) 
 C(17a)-C(18a)-C(13a) 120.0(3) C(21b)-C(22b)-C(23b) 122.4(3) 
 O(31b)-C(31b)-O(32b) 124.1(2) O(31b)-C(31b)-C(3b) 124.6(2) 
 O(32b)-C(31b)-C(3b) 111.3(2) C(31a)-C(3a)-C(4a) 116.6(2) 
 C(31a)-C(3a)-C(2a) 113.4(2) C(4a)-C(3a)-C(2a) 102.35(19) 
 C(18b)-C(13b)-C(14b) 119.7(4) C(18b)-C(13b)-C(12b) 123.7(3) 
 C(14b)-C(13b)-C(12b) 116.5(4) N(1a)-C(5a)-C(51a) 110.3(2) 
_____________________________________________________________________ 
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 N(1a)-C(5a)-C(4a) 102.44(19) C(51a)-C(5a)-C(4a) 118.8(2) 
 O(31c)-C(31c)-O(32c) 124.2(2) O(31c)-C(31c)-C(3c) 124.2(2) 
 O(32c)-C(31c)-C(3c) 111.6(2) C(17d)-C(18d)-C(13d) 119.9(3) 
 C(13a)-C(14a)-C(15a) 119.8(3) C(15c)-C(16c)-C(17c) 120.9(3) 
 O(41c)-C(41c)-O(42c) 124.5(3) O(41c)-C(41c)-C(4c) 125.2(3) 
 O(42c)-C(41c)-C(4c) 110.2(2) C(30b)-C(29b)-C(28b) 121.3(3) 
 O(32d)-C(31d)-O(31d) 125.3(3) O(32d)-C(31d)-C(3d) 117.8(3) 
 O(31d)-C(31d)-C(3d) 116.8(3) C(15a)-C(16a)-C(17a) 119.6(3) 
 C(41b)-C(4b)-C(3b) 116.5(2) C(41b)-C(4b)-C(5b) 115.3(2) 
 C(3b)-C(4b)-C(5b) 105.0(2) C(30a)-C(29a)-C(28a) 121.2(3) 
 C(15d)-C(14d)-C(13d) 120.3(3) C(16c)-C(15c)-C(14c) 119.1(3) 
 O(31a)-C(31a)-O(32a) 124.7(3) O(31a)-C(31a)-C(3a) 123.7(3) 
 O(32a)-C(31a)-C(3a) 111.6(3) C(24a)-C(23a)-C(28a) 120.3(3) 
 C(24a)-C(23a)-C(22a) 121.9(3) C(28a)-C(23a)-C(22a) 117.9(3) 
 C(16a)-C(15a)-C(14a) 120.5(3) C(29a)-C(28a)-C(23a) 120.4(3) 
 C(29a)-C(28a)-C(27a) 121.3(3) C(23a)-C(28a)-C(27a) 118.3(3) 
 C(13c)-C(14c)-C(15c) 120.6(3) C(18a)-C(17a)-C(16a) 120.1(3) 
 C(25a)-C(24a)-C(23a) 119.3(4) C(26a)-C(27a)-C(28a) 121.5(4) 
 C(27a)-C(26a)-C(25a) 120.1(3) C(24c)-C(25c)-C(26c) 120.6(3) 
 C(27b)-C(26b)-C(25b) 120.7(3) C(17d)-C(16d)-C(15d) 120.4(3) 
 C(24d)-C(23d)-C(28d) 125.9(5) C(24d)-C(23d)-C(22d) 117.0(5) 
 C(28d)-C(23d)-C(22d) 117.0(4) C(21d)-C(22d)-C(23d) 117.9(4) 
 C(24a)-C(25a)-C(26a) 120.6(4) C(25c)-C(24c)-C(23c) 120.3(3) 
 C(14d)-C(15d)-C(16d) 119.9(3) C(26b)-C(27b)-C(28b) 120.6(3) 
 C(24b)-C(25b)-C(26b) 120.9(3) C(16d)-C(17d)-C(18d) 120.2(3) 
 C(25b)-C(24b)-C(23b) 119.5(3) C(29d)-C(28d)-C(23d) 123.2(4) 
 C(29d)-C(28d)-C(27d) 120.2(5) C(23d)-C(28d)-C(27d) 116.7(5) 
 C(28d)-C(29d)-C(30d) 120.1(5) C(23d)-C(24d)-C(25d) 112.4(6) 
 C(13b)-C(14b)-C(15b) 118.1(6) C(24d)-C(25d)-C(26d) 122.6(5) 
 C(16b)-C(15b)-C(14b) 121.0(5) C(27d)-C(26d)-C(25d) 121.0(5) 
 C(26d)-C(27d)-C(28d) 121.3(8) C(13b)-C(18b)-C(17b) 122.1(5) 
 C(15b)-C(16b)-C(17b) 120.8(5) C(16b)-C(17b)-C(18b) 118.4(7) 
_____________________________________________________________________ 
 
 
Tablo 4. Hidrojen atomu koordinatları (x 103) ve izotropik çıkarılma parametreleri (Å2 
x 102) 
_____________________________________________________________________ 
 
  x y z Ueq 
_____________________________________________________________________ 
 
 H(11c) -101.2(19) 11.4(15) 247.8(12) 38.(8) 
 H(11d) -77.(2) -73.1(18) 482.5(15) 57.(10) 
 H(11a) 278.5(15) 63.7(13) 685.2(11) 19.(7) 
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 H(11b) 110.(2) 16.4(18) 430.6(15) 61.(11) 
 H(5c) -263.5 142.2 225.2 36. 
 H(4d) -234.4 37.9 389.8 37. 
 H(22c) 2.5 51. 143.1 39. 
 H(2d) -142.7 -57.6 413.6 41. 
 H(5d) -225.6 72.9 467.5 38. 
 H(30c) -40.1 112.8 285.3 41. 
 H(4a) 432.6 -39.6 786. 38. 
 H(30a) 442.4 102.5 645.1 49. 
 H(3c) -97.6 165.8 131.7 36. 
 H(17c) 84.1 -108.8 278. 58. 
 H(2a) 344.2 57.9 758.9 38. 
 H(4c) -218.7 160.2 149.3 38. 
 H(22a) 330.8 165.6 767.8 49. 
 H(18c) -11.7 -37.7 269.2 48. 
 H(2c) -120. 72.3 164.7 34. 
 H(5b) -59. 146.6 439.6 41. 
 H(30d) -236.8 -107.2 526.4 71. 
 H(3d) -246.3 -60. 367.7 41. 
 H(2b) 82.3 74.4 507.6 39. 
 H(30b) 167.9 124.6 390.3 54. 
 H(3b) 96.9 166.5 543.2 42. 
 H(26c) 282.7 6.2 232. 59. 
 H(52g) -173.4 179.1 389.1 59. 
 H(52h) -234.4 222.2 363.9 59. 
 H(52i) -149.9 241.3 360.9 59. 
 H(29c) 75.1 82.8 311.5 45. 
 H(27c) 200.4 42.9 291.2 53. 
 H(18a) 254.7 157.2 647. 50. 
 H(22b) 202.9 51.2 529.2 45. 
 H(3a) 444.1 57.3 806.5 41. 
 H(5a) 423.5 -76.3 708.3 36. 
 H(18d) -52.1 -157.5 527.2 59. 
 H(32d) 260.9 305. 531.5 62. 
 H(32e) 197.6 326. 493.3 62. 
 H(32f) 259.9 279.6 474.5 62. 
 H(14a) 70.5 54.4 636.5 48. 
 H(16c) 58.6 -213.2 286.6 65. 
 H(52d) 99.2 201. 295.9 60. 
 H(52e) 107. 254.2 337.5 60. 
 H(52f) 30.7 244.1 308.9 60. 
 H(29b) 282.9 94.3 364.7 62. 
 H(42j) -414.5 172.5 403.3 59. 
 H(42k) -454. 107.7 412. 59. 
_____________________________________________________________________ 
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 H(42l) -429.5 128. 356.1 59. 
 H(32g) 66.4 302.4 157.6 60. 
 H(32h) 63.3 270.5 212.3 60. 
 H(32i) 1.7 319.1 196.2 60. 
H(16a) 55.6 239.2 649.7 63. 
 H(4b) -21.2 159.8 519. 44. 
 H(29a) 432.8 197.6 606.9 54. 
 H(14d) 133.4 -55.4 537.3 52. 
 H(15c) -61.6 -248.1 287.1 70. 
 H(15a) -0.2 143.6 641. 57. 
 H(14c) -157.6 -177.6 276.7 60. 
 H(17a) 184. 246.2 649.8 61. 
 H(42a) 600.8 -181.8 774.2 67. 
 H(42b) 613.1 -144.8 826. 67. 
 H(42c) 646.3 -118.9 774. 67. 
 H(24a) 284.9 274.3 767.6 66. 
 H(27a) 383.3 303.7 605. 75. 
 H(52a) 652.7 -99.7 647.4 69. 
 H(52b) 631.7 -32.1 628.5 69. 
 H(52c) 590.4 -90.6 605.4 69. 
 H(26a) 322.5 381.5 643. 77. 
 H(25c) 245.9 -9.1 146.7 57. 
 H(26b) 482.9 2.9 444.4 67. 
 H(42d) -169. 316.9 503.4 87. 
 H(42e) -106.5 335. 463.5 87. 
 H(42f) -92.2 343.1 523.1 87. 
 H(52j) -452. 93.1 530.7 72. 
 H(52k) -389.7 80.6 572.1 72. 
 H(52l) -433.1 24.1 547.3 72. 
 H(16d) 145.7 -240.6 527.9 71. 
 H(22d) -123.4 -165.2 402.9 78. 
 H(42g) -363.7 320.3 167.8 76. 
 H(42h) -288. 345.3 145.4 76. 
 H(42i) -297.3 336. 205.3 76. 
 H(25a) 275.7 369.2 726.2 84. 
 H(24c) 127.8 12.6 121.8 52. 
 H(15d) 203.3 -145. 533.2 65. 
 H(27b) 406.1 46.4 385.2 67. 
 H(25b) 444. -12.1 528. 72. 
 H(17d) 18.7 -247. 526.5 69. 
 H(24b) 325.9 11.4 551.9 61. 
 H(29d) -228.7 -202.9 563.8 86. 
 H(24d) -78.1 -274. 402.3 117. 
 H(14b) 68.9 -177.5 407.6 91. 
_____________________________________________________________________ 
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 H(25d) -72.6 -371.6 447.6 123. 
 H(32a) 631.6 99.4 664.9 97. 
 H(32b) 650.8 111.6 723.3 97. 
 H(32c) 595.9 156.7 694. 97. 
 H(15b) 174.2 -236.3 389.6 128. 
 H(26d) -118. -381.2 532.1 140. 
 H(27d) -178.2 -306.3 568.2 164. 
 H(32j) -413.9 -113.9 515.3 190. 
 H(32k) -389. -162.8 473.3 190. 
 H(32l) -449.8 -112.5 459.9 190. 
 H(18b) 187.4 -23.5 383. 101. 
 H(16b) 282.8 -189. 367.7 165. 
 H(17b) 290.2 -82. 362.7 158. 
_____________________________________________________________________ 
 


