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ÖZET 

Özkan,T.Bazı 4-amino-2-hidroksi-N'-[(sübstitüefenil)metiliden]benzohidrazidlerin 
sentezi. İstanbul Üniversitesi Sağlık Bilimleri Enstitüsü, Farmasötik Kimya A.D. 
Yüksek Lisans Tezi. İstanbul 2010. 

 

Hidrazid hidrazonların geniş bir biyolojik aktivite spektrumuna sahip olmaları büyük 

ilgiye neden olmaktadır. 

Bu çalışmada 4-amino-2-hidroksi-N'-[(sübstitüefenil)metiliden]benzohidrazidler (1-14) 

sentezlenmiş ve bileşiklerin antimikrobiyal aktiviteleri incelenmiştir.  

Yukarıda bahsedilen bileşiklerin sentezlenebilmesi için; antitüberküloz ilaç maddesi 

olan p-aminosalisilik asid (PAS) kullanılmıştır. Önce PAS ve metanolün sülfürik asid 

varlığında reaksiyonu ile PAS’ın metil esteri (A) hazırlanmış, sonra ester ile hidrazin 

hidratın reaksiyonu ile hidrazid türevi (B) elde edilmiştir. Son basamakta da hidrazid 

(B)  ile çeşitli sübstitüe aromatik aldehidlerin reaksiyonu sonucu hidrazid hidrazon 

türevi bileşikler (1-14)  % 61-97 verimle elde edilmiştir.  

Sentezlenen bileşiklerin yapıları tartışılmış ve yapıları elementel analiz ve spektral (UV, 

IR, 1H-NMR, 13C-NMR, HSQC ve ESI-MS/MS) verilerle doğrulanmıştır.  

 

Anahtar Kelimeler: p-Aminosalisilik asid, hidrazon, sübstitüebenzaldehid, hidrazid, 

antitüberküloz. 

 

Bu çalışma, İstanbul Üniversitesi Bilimsel Araştırma Projeleri Birimi tarafından 

desteklenmiştir. Proje No: T-5461  
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ABSTRACT 

Özkan,T. Synthesis of some 4-amino-2-hydroxy-N'-[(substitutedphenyl) 
methylidene]benzohydrazides. Istanbul University, Institute of Health Sciences, 
Department of Pharmaceutical Chemistry. M.S. thesis. Istanbul 2010. 

 

Having a wide spectrum of biological activities, hydrazide hydrazones are great interest. 

In this study some 4-amino-2-hydroxy-N'-[(substitutedphenyl)methylidene] 

benzohydrazides (1-14) were synthesized and their antimicrobial activities were 

investigated. 

For the purpose of synthesizing above mentioned compounds, p-aminosalicylic acid 

(PAS) which is an antituberculosis drug, is used. At first, methyl ester of PAS (A) is 

prepared by the reaction of PAS and methanol in the presence of sulphuric acid, then 

reacting the ester with hydrazine hydrate, hydrazide derivative (B) is obtained. In the 

last step, reacting the hydrazide with various aromatic aldehydes, hydrazide hydrazones 

were obtained by 61-97 % yields.  

Structures of the synthesized compounds were discussed and confirmed by elemental 

analysis and spectral (UV, IR, 1H-NMR, 13C-NMR, HSQC and ESI-MS/MS) data. 

 

Key Words: p-Aminosalicylic acid, hydrazone, substitutedbenzaldehyde, hydrazide, 
antituberculose.  
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1. GİRİŞ VE AMAÇ 

Hidrazid hidrazonlar şimdiye kadar antimikrobiyal (1), antitüberküloz (2), 

antidepresan (3), antibakteriyel (4-6), antifungal (7,8), antikonvülsan (9-11), antiviral 

(12,13), diüretik (14), hipoglisemik (15) gibi birçok farklı aktivite göstermiş, bu 

özellikleriyle farmasötik kimya alanında önemli bir yer elde etmişlerdir. 

Hidrazid hidrazonlar ana madde olarak kullanılabildiği gibi çeşitli yapıdaki 

bileşiklerin sentezinde ara madde olarak da kullanılabilmektedir. 

p-Aminosalisilik asit (PAS) tüberküloz tedavisinde kullanılan bir antibiyotiktir. 

PAS, p-aminobenzoik asidin yapısal analoğudur ve p-aminobenzoik asidin folik aside 

konversiyonunu kompetitif olarak engelleyerek Mycobacterium tuberculosis üzerinde 

bakteriyostatik etki yapmakta, tüberküloz basillerinin isoniazid ve streptomisine 

direncini geciktirmekte, bu özelliği nedeniyle kombine olarak kullanılmaktadır (16,17).  

PAS molekülünde amin grubunun türevlendirilmesi, fenol grubunun eter ya da 

estere dönüştürülmesi antitüberküloz aktivitenin kalkmasına neden olmaktadır. 

Karboksil grubunun da ya serbest olması ya da metabolik olarak serbest karboksil 

grubuna dönüşebilmesi gerekmektedir (18).  

Bu bilgiler ışığında çalışmamızda PAS molekülünden yola çıkarak  4-amino-2-

hidroksi-N'-[(sübstitüefenil)metiliden]benzohidrazidlerin sentezlenmesi, yapılarının 

aydınlatılması ve aktivite araştırmalarının yapılması amaçlanmaktadır. PAS hidrazidinin 

türevi formunda olan bu bileşiklerin metabolik hidrolizle serbest PAS molekülüne 

dönüşerek aktivite gösterecekleri düşünülmektedir.  
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2. GENEL BİLGİLER 

2.1. Hidrazin Hidrat: 

Kalsiyum hipoklorit ve sodyum karbonatın etkileşimi sonucu sodyum hipoklorit 

açığa çıkar. Oluşan bu bileşik amonyak ve sülfirik asidle reaksiyona sokulduğunda 

hidrazin sülfat meydana gelir. Bileşik sodyum hidroksitle muamele edilip serbest baz 

haline geçirilir ve distillenir. Elde edilen hidrazin hidrat; karakteristik kokuda, renksiz, 

toksik bir sıvıdır. Kaynama noktası; 118,9 0C’dır. Kloroform ve eterde çözünmez (19). 

2 Ca(OCl)2  +  Na2CO3                           2 NaOCl + CaCO3 +CaCl2 

4 NH3 + 2 NaOCl + H2SO4                                       [NH2NH2]2.H2SO4 + 2 NaCl + 2 H2O 

[NH2NH2]2.H2SO4  + 2 NaOH                               2 NH2NH2. H2O + 2 Na2SO4 

 

2.2. p-Aminosalisilik asid (4-aminosalisilik asid) (4-amino-2-hidroksi benzoikasid) 

(PAS) : 

p-Aminosalisilik asid ilk defa Siedel tarafından 4-nitrosalisilik asidin 

redüksiyonu ile elde edilmiştir (20). 

OH

O2N COOH

OH

NH2 COOH
Redüksiyon

 

 

McGhie ve ark. 4-nitrosalisilik asidi ferro sülfatla redüksiyona uğratarak p-

aminosalisilik asidi elde etmişlerdir (21). 

OH

O2N COOH

OH

NH2 COOH
FeSO4

 

 



 3

Drain ve ark. ise 4-nitrosalisilik asidi ferro sülfatla veya H2 gazıyla platin veya 

Raney nikeli varlığında redüksiyona uğratarak p-aminosalisilik asidi elde etmişlerdir 

(22). 

OH

O2N COOH

OH

NH2 COOH
H2 veya FeSO4

 

 

 p-Aminosalisilik asid, m-aminofenolden Kolbe sentezi ile Sheehan (23), 

Erlenmeyer ile arkadaşları (24) ve Martin ile arkadaşları (25) tarafından sentezlenmiştir.  

 

CO2 OH

NH2 COOH

OH

NH2

(NH4)2CO3  veya

KHCO3/CO2

veya

 

 

Sannie ve Lapin, o-nitrofenolden redüksiyonla o-aminofenole geçmiş, 

sonrasında bileşiği nitrolamış ve oluşan 2-amino-5-nitrofenolden Sandmeyer reaksiyonu 

ve hidroliz ile amin grubunu karboksil grubu haline geçirdikten sonra redüksiyonla p-

aminosalisilik asidi elde etmişlerdir (26). 

 

OHO2N OHNH2 OHNH2

NO2

Sn I HCl HNO3

H2SO4

1)

2)

OHHOOC

NH2

Sandmeyer

Sn I HCl

 

 

 

Justoni, p-nitrosalisilik asidi H2 gazı ile Raney nikeli varlığında redüksiyona 

uğratarak p-aminosalisilik asidi elde etmiştir (27). 
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OH

O2N COOH

OH

NH2 COOH
Raney Ni

H2

 

 

Wenis ve ark. ise p-nitro-o-toluidin başlangıç maddesini kullanarak, amino 

grubunu Sandmeyer reaksiyonu ile klorla değiştirip bunu hidroliz ederek fenole 

çevirdikten sonra metil grubunu okside etmiş ve nitro grubunu redüksiyona uğratarak  

p-aminosalisilik  asidi elde etmişlerdir (28). 

NH2

CH3O2N

OH

O2N COOH

Cl

CH3O2N

OH

CH3O2N
sandmeyer

IOI

red.

OH

NH2 COOH

hidroliz

 

1953 yılında Lormand ve ark. m-aminofenolden Kolbe sentezi ile                      

p-aminosalisilik asidi elde etmiştir (29). 

Clark ve ark. 1955 yılında 14C içeren karboksil gruplu p-aminosalisilik asidi 

potasyum radyosiyanür kullanarak Sandmeyer reaksiyonu yardımıyla hazırlamışlardır 

(30). 

Tanaka ve ark., 14CO2 kullanarak p-aminosalisilik asidi elde etmişlerdir 

(31).

Br

OHNH2 BuLi

Li

OHN

Li

Li 14
CO2

14
COOLi

OHN

Li

Li

ClH

14
COOH

OHNH2
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p-Aminosalisilik asidin tedaviye girişi Bernheim’in araştırmaları sonucunda 

1940 yıllarında olmuştur (32). 1946 yılında Lehmann tarafından yapılan çalışmalarda  

p-aminosalisilik asidin benzoik asid türevleri arasında  etki bakımından  en aktif madde 

olduğu belirtilmiştir (33). 

1941-1942 yıllarında Bernheim’in belirttiğine göre; sodyum benzoat ve sodyum 

salisilat, tüberküloz basilinin O2 tutma kapasitesini arttırmaktadır. Lehmann’ın 1946 

yılında yaptığı araştırmalara göre; virülent tüberküloz basilinin solunumu sodyum 

salisilatla harekete geçmekte fakat avirülent olanlar geçememektedir. 

Lehmann’ın çalışmalarının temelinde tüberküloz basiline karşı bakteriostatik 

etki edebilecek yapıların bulunması yatmaktadır. Bu amaçla 50’den fazla benzoik asid 

türevinin bakteriostatik aktivitesi test edilmiş ve en aktif türev olarak p-aminosalisilik 

asid bulunmuştur. Bu yapı; Mycobacterium tuberculosis bovin suşunun her 100 

ml’sindeki 0,15 mg’ına karşılık bakteriostatik etki göstermektedir. 

Youmans 1946’da; p-aminosalisilik asidin insan tipi tüberküloz basilinin 12 

virülent suşuna karşı yüksek bakteriostatik etki gösterdiğini, fareler üzerinde yapılan 

çalışmada ise baskılayıcı bir rolü olduğunu belirtmiştir. Yapılan tüm bu çalışmalar 

sonucunda p-aminosalisilik asidin tüberküloz basili suşlarına karşı invitro ve invivo 

olarak aktif olduğu ortaya konmuştur (34). 

2.2.1. p-Aminosalisilik asid karboksil grubu türevleri: 

a)Esterleri: p-Aminosalisilik asid esterleri önemli farmasötik bileşiklerdir. Bunlar; 

metil, etil, isopropil, dimetilaminoetil, fenil vb. esterleridir. Bu esterler genellikle p-

aminosalisilik asidin alkol veya fenolle, çeşitli kondensasyon ajanları (H2SO4, BF3, 

PCl5, POCl3)varlığında, sıcakta reaksiyonu sonucu elde edilirler (31,35-40).  

Bu çalışmada önce p-aminosalisilik asidin metil esteri hazırlanmış ve bunun için 

kondensasyon ajanı olarak H2SO4 seçilmiştir. 

 

NH2

OH

COOH
MeOH

H2SO4

NH2

OH

COOMe
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b)Amidleri: Jensen ile ark. (40) ve Doub ile ark.’na (41) göre; p-aminosalisilik asidin 

amidleri, p-aminosalisilik asidin klorüründen veya p-nitrosalisilik asidin etil esterinden 

hareketle elde edilmiştirler. Amid eldesi için bu başlangıç maddelerinden biri amonyak 

veya aminlerle reaksiyona sokulmuştur. 

Jensen ve ark.’nın yapmış olduğu çalışmada; p-nitrosalisilik asidin etil esteri 

kullanılmış ve derişik amonyakla reaksiyona sokularak p-nitrosalisilamid elde edilmiş 

ardından da H2 gazı ile indirgenerek p-aminosalisilamid oluşturulmuştur. N-metilamid 

ve diğer sübstitüe amid türevleri için de aynı yöntem kullanılmıştır. Amid türevlerinin 

tüberküloz basilinin gelişmesini önlediği, bakteriostatik etkinin p-aminosalisilik asidle 

benzer olduğu belirtilmiştir (40). 

OH

O2N COOEt
NH3

OH

O2N

O

NH2

OH

NH2

O

NH2
H2

 

 

 

c)Hidrazidi:  

1952 Yılında Kakimato ve ark., p-aminosalisilik asidin ve isonikotinik asidin 

hidrazid türevlerini hazırlamışlar ve Mycobacterium tuberculosis’e karşı p-

aminosalisilik asid hidrazidinin daha etkili olduğunu belirtmişlerdir (42). 

1953 Yılında Claesen ve ark., p-aminosalisilik asidin metil esterini hidrazin 

hidrat ile muamele ederek hidrazid türevini hazırlamış ve bileşiğin antitüberküloz 

aktivitesini araştırmışlardır. Bileşiğin aktif olduğunu belirtmişlerdir (43). 

 

OH

NH2

O

O CH3

OH

NH2

O

NH NH2NH2NH2.H2O
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2.3. Hidrazid- Hidrazonlar: 

Karboksilik asid hidrazidlerinin aldehidlerle kondensasyon ürünü olan hidrazid-

hidrazonların yıllar boyu yapılan çalışmalarla çeşitli aktiviteleri tespit edilmiştir.  

1952 Yılında Shchukina ve ark., isonikotinik asidin etil esterini hidrazin hidrat 

ile reaksiyona sokarak hidrazid türevini kazanmışlar, ardından bunların çeşitli aldehid 

veya ketonlarla muamelesi sonucu hidrazonlarını elde etmişlerdir. Bileşiklerin iyi 

bakteriostatik aktivite gösterdiği belirtilmiştir (44). 

Yale ve ark. 1953 yılında çeşitli aromatik ve heterosiklik aromatik asidlerin etil 

veya metil esterlerini hidrazin hidrat ile reaksiyona sokarak bu asidlerin hidrazidlerini 

elde etmiş ve daha sonra bunları çeşitli aldehid veya ketonlarla kondensasyona 

uğratarak bunların hidrazonlarını hazırlamışlar ve  aktivitelerini incelemişlerdir (45). 

McMillan ve ark. aynı yıl isonikotinik asid hidrazidini aldehid ve ketonlarla 

reaksiyona sokarak hidrazid-hidrazonları elde etmişler ve bunların antitüberküloz 

etkilerini araştırmışlardır (46). 

1954 yılında Sah ve Peoples, aynı şekilde isonikotinik asid hidrazidinin çeşitli 

aldehid ve ketonlarla oluşturduğu hidrazonların Mycobacterium tuberculosis H37Rv 

suşuna karşı etkilerini incelemişlerdir. Araştırmalar sonucunda hidrazid-hidrazonların 

isoniazid ile aynı derecede  etki gösterdiklerini bildirmişlerdir (47). 

1964 yılında Chakravarty ve ark., isonikotinik ve siyanoasetik asid hidrazidlerini 

çeşitli aldehid ve ketonlarla reaksiyona sokarak bunların hidrazon türevlerini elde 

etmişler ve incelemeleri sonucunda, bileşiklerden bazılarının antitüberküloz etki 

gösterdiklerini belirtmişlerdir (48).  
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1966 yılında Alemany ve ark., indol-2-karboksilik asid hidrazidi, indol-3-

karboksilik asid hidrazidi ve indol-3-asetik asid hidrazidlerinin çeşitli aldehid ve 

ketonlarla reaksiyonu sonucu oluşturdukları hidrazonları redükleyerek hidrazin 

türevlerini elde etmişler ve bu bileşiklerin in vitro monoaminoksidaz (MAO) inhibitör 

etkileri araştırmışlardır (49).  

N
H

(CH2)n CO NHNH2

(R')

N
H

(CH2)n CO NH N C
H

R

(R')

C
H

R
O

n = 0, 1

(R')

N
H

(CH2)n CO NH NHC

H

R

H
NaBH4

veya H2
 

 

Fernández Alvarez ve Monge Vega 1969 yılında, 5-benziloksiindol-2-

karboksilik asidin etil esterini hidrazin hidrat ile reaksiyona sokarak 5-benziloksiindol-

2-karbohidrazidi, sonrasında bu bileşiği aldehidlerle kondensasyon reaksiyonuna 

sokarak hidrazon türevlerini elde etmişlerdir. Ardından hidrazonlar sodyum                      

borohidrürle redüksiyona uğratılmıştır (50). 

N

C
NHO

N
C

H

R
1

N C CH2 C NHN C
H

O R
1

N

C
NHO

NH2

H (R) 

O

NC CH2
O

NH NH2

R
1

H (R) 

OR
1

(R) 

(R) 
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N
H

CONHN=CHR

OCH2H5C6RCHO NaBH4

N
H

CONHNHCH2R

OCH2H5C6

N
H

COOC2H5

OCH2H5C6 NH2NH2 . H2O

N
H

CONHNH2

OCH2H5C6

 

 

1973 yılında yine Monge Vega ve Fernández Alvarez’in çalışmasında; 5-

metilindol-2-karbohidrazid ve 1-naftilmetilkarbohidrazidler kullanılarak bunların çeşitli 

aldehidlerle reaksiyonu sonucunda hidrazon türevleri elde edilmiştir. Hidrazonlar daha 

sonra sodyum borohidrür ile redüksiyona uğratılmışlar ve kazanılan ürünlerin 

monoaminooksidaz inhibitör etki açısından iproniazidden 1-40 kez daha güçlü oldukları 

belirtilmiştir (51).  

 

N
H

CONHNH2

H3C

NaBH4

N
H

CONHN=CHR

H3C

N
H

H3C

CONHNHCH2R

RCHO

 

CH2CONHNH2 CH2CONHN=CHR

NaBH4

CH2CONHNHCH2R

RCHO

 

 

Aynı yıl Roushdi ve ark., 2,6-disübstitüekinolin-4-karbohidrazidleri çeşitli 

aromatik aldehidler ve ketonlarla reaksiyona sokarak hidrazonları elde etmişler ve 

bunların antitüberküloz etkili olabileceklerini belirtmişlerdir (52). 
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N

R2

R1

(R3)
CONH N=C

Ar 

H

N R1

R2

CONHNH2
O

Ar H (R')

 

 

 

Yine aynı yıl El-Sebai ve ark., isonikotinik asid hidrazidi, p-aminosalisilik asid 

hidrazidi ve siyanoasetik asid hidrazidini aromatik aldehidlerle reaksiyona sokarak 

bileşiklerin hidrazon türevlerini sentezlemişlerdir (53). 

 

O

NH NH2

OH

NH2

N
O

NH NH2

CH2 C
O

NH NH2
CN

O

NH N CH

OH

NH2

Ar

N
O

NH N CH

Ar

CH2 C
O

NH N CH
CN Ar

ArCHO

ArCHO

ArCHO

 

 

1974 Yılında Husain ve Agarwal, antihelmintik etki gösterebilecek bileşiklerin 

sentezini amaçladıkları çalışmalarında, 3-aril-4(3H)-kinazolinon-2-il merkaptoasetik 

asid hidrazidlerini çeşitli aldehid ve ketonlarla muamele ederek bir seri yeni hidrazid 

hidrazon kazanmışlardır (54). 

 

N

N

Ar

SCH2CONHNH2

O

N

N
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SCH2CONHN C
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H Ar(R
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Ram ve Pandey yine aynı yıl, 2,4-diklorofenoksiasetohidrazidi farklı 

aldehidlerle reaksiyona sokarak hidrazon türevi olan N’-ariliden(2,4-

diklorofenoksi)asetohidrazidleri kazanmışlar ve Aspergillus niger’e karşı olan 

antifungal aktivitelerini araştırmışlardır (7).  

 

Cl

Cl

O
CH2CONHNH2

ArCHO
Cl

Cl

O
CH2CONHN=CHAr

 

1975’de Koruncev ve ark., 4,5,7-trisübstitüe kinolin-2-karboksilik asid 

hidrazidlerini çeşitli aromatik aldehid ve ketonlarla kondensasyon reaksiyonuna sokarak 

hidrazon türevlerini elde etmişlerdir. Araştırmaları sonucunda bileşiklerin; 

tüberkülostatik, bakteriostatik ve antiviral etkiye sahip olduklarını belirtmişlerdir (12).  

 

N CONHNH2R2

R1 R

N CONHN=CR2

R1 R

H

O

H Ar(R
1
)

(R
1
)

 

Parmar ve ark. aynı yıl sübstitüebenzaldehidleri kullanarak 4-asetamido 

benzoilhidrazin ile reaksiyona sokmuşlar ve hidrazon yapılı N1-(4-asetamidobenzoil)-

N2-sübstitüebenzilidinohidrazinleri elde etmişlerdir. Bu yapıların monoaminooksidaz 

inhibitörü ve antikonvülsan etki gösterdiklerini kaydetmişlerdir (55).  

 

CONHNH2CH3COHN CONHNCH3COHN CH

C

O

H R

R
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Fernández Alvarez ve Monge Vega 1975 yılında bu kez, 5-alkoksiindol-2-

karbohidrazidleri kullanarak, bu yapıların çeşitli aromatik/alkil aldehid ve ketonlarla 

reaksiyonu sonucu oluşan hidrazonları redükleyerek hidrazin türevlerini elde 

etmişlerdir. Oluşan bu bileşikler üzerinde yapılan araştırmalar sonucu, in vitro 

monoaminoksidaz inhibitörü etki ile in vivo antidepresan, analjezik ve antienflamatuar 

etki gösterdiklerini bildirmişlerdir (56).  

 

N
H

RO
CONHNH2

N
H

RO
CONHN C

H

R1

O

R1 H (R2)

(R2)
 

1976’da Somasekhara ve ark., arilsülfonilasetik asid hidrazidleriyle 5-

nitrofurfural, sinnamaldehid ve salisilaldehidi reaksiyona sokarak hidrazid hidrazon 

türevlerini elde etmişlerdir. Yapılar antibakteriyel ve antitüberküloz etki açısından 

incelendiğinde önemli derecede aktivite sonuçları gözlenmiştir (57). 

SO2CH2CONHNR1R2R

 

 

1977 yılında Modi ve ark. 2-[(4-sübstitüe-1,2,4-triazol-3-il)tiyo]aseto 

hidrazidlerin sübstitüebenzaldehidlerle olan reaksiyonları sonucunda N2-sübstitüe 

benziliden-2-[(4-sübstitüe-1,2,4-triazol-3-il)tiyo]asetohidrazidleri elde etmişlerdir. 

Ancak antibakteriyel, antitüberküloz ve antifungal etki açısından incelendiklerinde 

bileşiklerin inaktif olduğu ya da zayıf aktivite gösterebildikleri belirtilmiştir (58). 

N

N N

Ar

S CH2CONHNH2

OH

R1

N

N N

Ar

S CH2CO NH N C
H

R1
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1978’de Andosova ve ark. tüberkülostatik ve virusid etkili hidrazonları, 3-fenil-

5-metilisoksazol-4-karbohidrazidi ve çeşitli aldehidleri reaksiyona sokarak elde 

etmişlerdir (13). 

O
N

H5C6

CH3

C NH N CHR

O

 

1979 yılında Monge Vega ve ark. hem etil 3,5-dimetilindol-2-karboksilat’ı hem 

de bu bileşiğin dimetilsülfat ile muamelesi sonucu oluşan etil 1,3,5-trimetilindol-2-

karboksilat’ı ayrı ayrı olmak üzere hidrazin hidrat ile reaksiyona sokmuş ve hidrazid 

türevlerini, bu bileşiklerin aldehidlerle olan reaksiyonu sonucunda da hidrazon 

türevlerini kazanmışlardır. Ardından bu yapılar sodyum borohidrür ile redüksiyona 

uğratılmışlardır. Redüksiyon ürünlerinin monoaminoksidaz inhibitör etkileri incelenmiş 

ve N2-sübstitüealkil-1,3,5-trimetilindol-2-karbohidrazidin en etkili bileşik olduğu hatta 

iproniazidden daha aktif olduğu belirtilmiştir (59). 

 

N

H

COOC2H5

CH3

CH3

(CH3)

NH2NH2 . H2O
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CONHNH2

CH3
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(CH3)
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N

H

CO

CH3

CH3

NH N CHR

(CH3)

NaBH4

N

H

CO

CH3

CH3

NH NH CH2R

(CH3)  

 

1981 yılında Rollas, 4-[(1-fenil-3,5-dimetilpirazol-4-il)azo]benzohidrazidle 

sübstitüebenzaldehidleri reaksiyona sokarak hidrazon türevlerini sentezlemiş, ardından 

bazı türevleri de asetik anhidridle muamele ederek N1-asetil türevlerini elde etmiştir 

(60). 
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N
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N N CO

CH3

C6H5

H3C N N C
HH(R)

R
'

(R=CH3CO)
 

 

1983 yılında Husain ve ark., N-[4-(hidrazonokarbonil)fenil]-4-sübstitüe 

benzensülfonamidleri kullanarak bunların çeşitli aldehid ve ketonlarla reaksiyonu 

sonucu hipoglisemik aktiviteli hidrazon türevlerini elde etmişlerdir (15). 

 

SO2 NHR CO NH N C
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H
SO2 NHR CO NH NH2

R1H

O

(R2)

(R2) 

 

El-Feky ve ark. aynı yıl, 3-sübstitüefenil-4(3H)-kinazolinon-2-ilmerkaptoasetik 

asid hidrazidlerinden çeşitli aromatik/alifatik aldehid ve ketonlarla hidrazon türevlerini 

elde etmiş, sonrasında bu bileşikleri asetik anhidrid ile reaksiyona sokarak oksadiazol 

türevlerini oluşturmuşlar ve bileşiklerin antikonvülsan etkilerini incelemişlerdir (61). 
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1984 yılında Dave ve ark., 4-amino-3,5-dibromobenzohidrazid ve 3,5-dibromo-

4-feniltiyoüreidobenzohidrazidlerden hareketle çeşitli aldehidlerle reaksiyonları   

sonucu, 1-(4-amino-3,5-dibromo)-2-benzalhidrazin ve 1-[4-(feniltiyoüreido-3,5-

dibromobenzoil)]-2-sübstitüebenzalhidrazinleri elde etmişler ve  bileşiklerin 

Mycobacterium tuberculosis H37RV suşuna karşı antitüberküloz aktivitelerini 

incelemişlerdir (62). 
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1986’da Ergenç ve ark., 4-[(1-fenil-3,5-dimetilpirazol-4-il)azo]benzo hidrazidi 

ile çeşitli aromatik aldehidlerin reaksiyonu sonucu, hidrazon türevi olan N2-

sübstitüebenziliden-4-[(1-fenil-3,5-dimetilpirazol-4-il)azo]benzohidrazidleri 

sentezlemişlerdir (63). 
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Aynı yıl Ergenç ve ark. bir önceki çalışmanın devamı olarak, 4-[(3,5-dimetil-1-

sodyum sülfofenilpirazol-4-il)azo]benzohidrazidi ve 4-[[1-(2-hidroksietil)-3,5-

dimetilpirazol-4-il]azo]benzohidrazidini çeşitli aromatik aldehidlerle muamele ederek 

hidrazon türevlerini elde etmişlerdir (64). 



 16

CO
NH

N C

N
N

N N

R

CH3

CH3

H R4

R3
R2

R1
R = C6H4SO3Na , CH2CH2OH

 

 

Çapan ve Ergenç yine aynı yıl p-karbetoksifenilhidrazonomesoksalik asid 

dihidrazidinin benzaldehid ve sübstitüebenzaldehidler ile reaksiyonu sonucu                

N2, N2’-bisnonsübstitüe/sübstitüebenziliden-p-karbetoksifenilhidrazonomesoksalik asid 

dihidrazidlerini sentezlemişler ve bileşikleri antitüberküloz aktivite yönünden 

değerlendirdiklerinde  dikkate alınabilecek değerde bir aktivite belirleyememişlerdir 

(65). 
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1986 yılında Büyüktimkin, 4-(2-metil-4(3H)-kinazolinon-3-il)benzoik asid 

hidrazidini etanollü ortamda 4-kloro ve 2,6-diklorobenzaldehidlerle reaksiyona sokarak 

hidrazon türevlerini sentezlemiştir (66). 
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Yine 1986 yılında Dutta ve ark., 2,4-diklorobenzohidrazidi çeşitli aromatik/aril 

aldehidlerle reaksiyona sokarak bunların kondensasyonu sonucunda hidrazonları elde 

etmişler ve bunların antifungal etkili olduklarını belirtmişlerdir (8). 

Cl

Cl

O

NH N

CH R

 

 

Aynı yıl Kadry ve ark., 2-metilindol-3-asetik asid hidrazidini aromatik 

aldehidlerle kondanse ederek hidrazon türevlerini sentezlemişlerdir (67). 

 

N

H

CH3

Ar-CHO N

H

CH3

CH2CONHNH2
CH2CONHN=CHAr

 

 

Aynı yıl Sinnur ve ark., etil 3,5,7-trisübstitüeindol-2-karboksilatları hidrazin 

hidrat ile muamele ederek önce indol-2-karboksilik asid hidrazidlerini, ardından da bu 

yapıların aldehidlerle kondensasyonu sonucu hidrazonlarını elde etmişler ve bu 

bileşikleri antibakteriyel aktiviteleri açısından incelemişlerdir (4). 

N
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R

N
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CONHNH2
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R

NH2 NH2. H2O
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N
H

CONHN=CHR3

R1

R2
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1987 yılında  Bux ve ark., 3-metoksi-4-alliloksibenzaldehidin oksidasyonu 

sonucu karboksilik asid türevini hazırlamışlar, sonrasında bu asidi konsantre sülfürik 

asid varlığında etanol ile esterleştirmişlerdir. Elde edilen ester hidrazin hidrat muamele 

edilerek hidrazid türevleri oluşturulmuş ve bunların çeşitli aromatik aldehidlerle 

kondensasyonu sonucunda hidrazonları elde edilerek, bunların fungisid etkileri 

incelenmiştir (68).   
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Aynı yıl Tsitsa ve ark., 2-sübstitüe-10-klorokarbonilfenotiyazinlerin hidrazin 

hidrat veya fenilhidrazin ile reaksiyonu sonucu; 2-sübstitüefenotiyazin-10-

karbohidrazidleri ve N2-fenil-2-sübstitüefenotiyazin-10-karbohidrazidleri hazırlamışlar, 

sonrasında 2-sübstitüefenotiyazin-10-karbohidrazidleri aromatik aldehidlerle kondanse 

ederek hidrazid-hidrazonlarını elde etmişlerdir (69).  

S

N R
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N R
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R
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N R
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1988’de Vittorio ve ark., sübstitüe 3-isokinolinkarbohidrazidlerin aldehidlerle 

kondensasyonu sonucu hidrazon türevlerini hazırlamış, araştırmaları sonucu bileşiklerin 

bakterisid ve fungisid etki bakımından aktif olduklarını belirtmişlerdir (70).  

N

CH3

CH3
O

CONHN=CHR
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Aynı yıl Vainilavicius ve ark., N1-(4-pirimidinil)karbohidrazidlerin 

benzaldehidle reaksiyonu sonucu hidrazon türevlerini elde etmiş, ardından bunların  

sodyum borohidrürle redüksiyonu sonucu N2-benzilhidrazinleri oluşturmuşlar ve bu 

yapıların in vitro ve in vivo monoaminoksidaz inhibitörü etkisi olduğunu bildirmişlerdir 

(71). 
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Aynı yıl Lebedev ve ark., 4-kloro-3-sülfamoilbenzoik asid hidrazidi ile 2,3,4-

trisübstitüebenzaldehidlerin reaksiyonu sonucu 3-sülfamoil-4-klorobenzoilhidrazonları 

elde etmişler ve bu bileşiklerin diüretik aktivitelerini değerlendirmişlerdir (14). 

 

COCl

H2NO2S

NHN CH R2

R R1  

Yine 1988 yılında Chary ve ark., 2-metil-1,8-naftiridin-3-karboksilik asid 

hidrazidinin aromatik aldehidlerle kondensasyonu ile 2-metil-1,8-naftiridin-3-

karboksilik asid arilidenhidrazidleri sentezlemişler, bir sonraki  aşamada ise tiyoglikolik 

asid ile tiyazolidinon türevlerine de geçmişlerdir (72). 
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Aynı yıl Mohamed ve İsmail, 2,6-dimetil-5-karbetoksipiridin-3-karbohidrazidi 

benzaldehid veya sübstitüebenzaldehidlerle reaksiyona sokarak bunların hidrazon 

türevlerini elde etmişlerdir (73). 

 

N

CONHN=CHAr

CH3CH3

H5C2OOC

 

 

1989 yılında Ergenç ve ark., 1-sübstitüe-3,5-dimetil-4-(4-hidrazino 

karbonilfenilazo)pirazol’leri sübstitüebenzaldehidlerle kondanse ederek bir grup 

hidrazid hidrazon türevi elde etmişlerdir. Bileşiklerin antifungal, herbisidal ve 

insektisidal aktiviteleri araştırılmıştır (74). 
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1990 yılında Gürsoy ve ark., [(4,5-difenil-1H-imidazol-2-il)tiyo]asetik asid 

hidrazidini ve [(4,5-difenil-1H-imidazol-2-il)tiyo]-3-metilbutanoik asid hidrazidini 

çeşitli aromatik aldehidlerle reaksiyona sokarak [(4,5-difenil-1H-imidazol-2-il) 

tiyo]asetik asid arilmetilenhidrazidler ve 2-[(4,5-difenil-1H-imidazol-2-il)tiyo]-3-

metilbutanoik asid arilmetilenhidrazidleri kazanmışlardır. Bu bileşikleri antimikrobial 

aktivite yönünden incelemişler ve bileşiklerde önemli oranda bir aktivite bulunmadığını 

bildirmişlerdir (75). 

N N

CONHN=CHR

CH3

R = C6H5 , sübstitüe C6H5 , 2-tiyenil , , 
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Yine 1990 yılında Cesur ve ark., 4-[(2-metilimidazo[1,2-a]piridin-3-

il)azo]benzoik asid hidrazidinden hareketle benzaldehid veya sübstitüebenzaldehidlerle 

reaksiyona sokarak arilhidrazonları elde etmişler ve bu bileşiklerin antimikrobial 

aktivite açısından belirli düzeylerde etkili olduklarını belirtmişlerdir (76). 

N
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CH3

N N
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N N CO NH N
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Aynı yıl Dutta ve ark. da, 2-klorobenzhidrazid ve 2,4-diklorobenzhidrazidi 

çeşitli alkil/aril aldehidlerle muamele ederek antibakteriyel etkili hidrazonları elde 

etmişlerdir (77). 

H

Cl

CONHNH2(Cl)
Ar CHO

H

Cl

CONHN CHAr(Cl)
(R)

(R)

 

 

1990 yılında Hiremath ve ark. da, dietil sübstitüeindol-2,5-dikarboksilatların 

hidrazin hidrat ile hidrazid türevlerini, ardından benzaldehidle hidrazon türevlerini elde 

etmişlerdir (78). 
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Jani ve ark. da aynı yılda, 4-aminobenzohidrazidi aromatik aldehidlerle 

muamele ederek, hidrazon türevlerini elde etmiş ve sonrasında bu bileşiklerin 

diazonyum tuzlarını indol ile reaksiyona sokarak, N2-ariliden-4-[(indol-3-

il)azo]benzohidrazidleri sentezlemişlerdir. Antibakteriyel ve antitüberküloz aktivite 

açısından bileşikler incelenmiştir (79). 

N

N N CONH N
CHAr

H  

1991 yılında Durgun ve Rollas, 4-(benzoilamino)benzoilhidrazini kullanarak 

çeşitli aromatik aldehidlerle kondensasyon sonucu yeni hidrazon türevleri 

sentezlemişlerdir (80). 

C
O

NH C

O

NH N CH Ar

 

 

Pachhamia ve Parikh de aynı yıl, 4-[(fenilsülfonil)amino]benzoik asid 

hidrazidini çeşitli aldehidlerle muamele ederek, hidrazon türevlerini elde etmişler ve  

bunların tiyazolidinon türevlerine de geçip, bileşikleri antibakteriyel ve antifungal 

aktivite yönünden incelemişlerdir (81). 
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NH CONHSO2C6H5 N C Ar

H

 

Aynı yıl  Prakash ve ark., kinazolin 4-tiyoglikolik asid hidrazidini kullanarak, 

bunların aldehid ve ketonlarla muamelesi sonucu oluşturdukları hidrazonların 

antimikrobial etkilerini araştırmışlardır (82). 

N

N

SCH2CONHNH2 O

C
HR (R1) N

N

S CH2 CO NH N C
H

R
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Kamel ve ark. da aynı yıl, N-[(3-sübstitüefenil-4(3H)-kinazolinon-2-il) 

merkaptoasetil]hidrazinlerden benzaldehid türevleriyle hidrazonlarını elde etmiş ve  

bileşiklerin antimikrobial etkilerini araştırdıklarında, bazılarının Gram (+) ve Gram (-) 

bakterilere karşı aktivite gösterdiklerini fakat antifungal özellik taşımadığını 

belirtmişlerdir (83). 

N

N

O
R

R1

S CH2CONH N CH Ar 

Monge ve ark. 1992 yılında, etil 3-aminoindol-2-karboksilatı hidrazin hidrat ile 

reaksiyona sokarak 3-aminoindol-2-karbohidrazidi elde etmiş, bunu  çeşitli aromatik 

aldehidlerin ekimolar miktarı ile muamele ettiğinde N2-(sübstitüebenziliden)-3-

aminoindol-2-karbohidrazidleri, aşırısıyla muamele ettiğinde ise, N2-(sübstitüe 

benziliden)-3-(sübstitüebenziliden)aminoindol-2-karbohidrazidleri kazanmışlardır. N2-

(sübstitüebenziliden)-3-aminoindol-2-karbohidrazidleri de hidroklorik asidli ortamda 

sodyum nitritle reaksiyona sokarak, 3-(sübstitüebenziliden)amino-[1,2,3]triazino[5,4-

b]indol-4-on’ları elde etmişler, bileşikleri platelet agregasyonu inhibitörü özellikleri 

yönünden incelemişlerdir (84). 
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Aynı yıl Singh ve ark. da, 3-karbetoksikumarinin hidrazin hidrat ile muamelesi 

sonucu kumarin-3-karbohidrazidi kazanmış, bunların çeşitli aldehidlerle kondensasyonu 

sonucu N2-arilidenkumarin-3-karbohidrazidleri sentezlemişler, bileşiklerde antidepresan 

aktivite araştırması yapmışlardır (85). 
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1993 yılında Al-Ashmawi ve ark., 7-kloro-3-fenil-4(3H)-kinazolinon-2-tiyonu 

etil kloroasetat ile muamele ederek, S veya N sübstitüe ester türevlerini kazanmış ve 

bunları da hidrazin hidrat ile reaksiyona sokarak hidrazidlerini elde etmişler, sonrasında 

bunların aldehid ya da ketonlarla muamelesi sonucunda hidrazon türevlerine geçtiklerini 

belirtmişlerdir (86). 
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1994 yılında Cesur ve ark., 2-metilimidazo[1,2-a]piridin-3-karbohidrazidin 

aromatik aldehidlerle reaksiyonu sonucu hidrazon türevlerini elde etmiş, bunları 

merkaptoasetik asid ile kondanse ederek, 4-tiyazolidinonları kazanmışlar ve bileşikleri 

antifungal aktivite yönünden incelemişlerdir (87). 
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1995 yılında Gürsoy ve İlhan 3-etil-4(3H)-kinazolinon-2-il-merkaptoasetik asid 

etil esterinden, hidrazin hidrat ile hidrazid oluşturmuş, bunların farklı aromatik 

aldehidlerle reaksiyonu sonucu 3-etil-4(3H)-kinazolinon-2-il-merkaptoasetik asid N2-

ariliden hidrazidleri elde etmiş ve bileşiklerin tümünde in vitro antimikrobial aktivite 

açısından inceleme yapmışlardır (88). 
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Yine aynı yıl Kömürcü ve ark., etil p-aminobenzoat (benzokain)’dan 

kazandıkları p-aminobenzoik asid hidrazidini farklı aromatik aldehidlerle kondanse 

ederek arilidenhidrazid yapısındaki bileşikleri elde etmişlerdir. Sentezlenen bu 

bileşiklerin antimikrobial aktivitelerine bakılmıştır (89). 

NH2 COOC2H5

NH2 NH2

-C2H5OH
NH2 CONHNH2

ArCHO -H2O

NH2 CONHN=CHAr

 

1996 yılında Ulusoy ve ark. çalışmalarında mono(1-metilpropil)malonik asid 

dihidrazidini aromatik aldehidlerle reaksiyona sokarak N,N’-bis 

(ariliden/alkiliden)mono(1-metilpropil)malonik asid dihidrazidleri sentezlenmişlerdir. 

Bileşikler antimikrobial yönden incelenmiş ve aşağıdaki türevlerin S.aureus ve 

S.epidermidis’e karşı aktif olduğu belirtilmiştir (90). 
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1997 yılında Gürsoy ve ark., [4,5-bis(4-metoksifenil)-1H-imidazol-2-il] 

merkaptoasetik asid hidrazidini çeşitli aromatik aldehidlerle reaksiyona sokarak 

hidrazon türevlerini sentezlemişlerdir. Bileşiklerin antibakteriyel, antifungal ve 

antimikobakteriyel aktiviteleri incelenmiştir (91). 
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1998 yılında Ergenç ve ark., 3-fenil-5-sülfonamidoindol-2-karboksilik asid 

hidrazidi ile  çeşitli aromatik aldehidleri reaksiyona sokarak bunların hidrazon 

türevlerini sentezlemiş ve bileşikleri antidepresan aktivite yönünden incelediklerinde 

bazılarında belirli düzeyde aktivite görüldüğünü belirtmişlerdir (3). 
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Aynı yıl Ribeiro ve ark., 3-açil-(2-metil imidazo[1,2-a]piridinil)hidrazin’den, 

benzaldehid ve sübstitüebenzaldehidlerle imidazo[1,2-a]piridin-3-açilarilhidrazon 

türevlerini elde etmişler ve bileşikler üzerinde yapılan analjezik-antienflamatuar aktivite 

incelemesi sonucunda, etkiden sorumlu olan grubun, N-heterosiklik açil-halka 

kısmından çok farmakoforik açilarilhidrazon artığındaki para sübstitüentinin olduğunu 

bildirmişlerdir (92). 
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Wyrzykiewicz ve Prukala da aynı yıl, stilbeniloksialkilkarboksilik asid hidrazidi 

ve stilbeniloksialkilkarbonilaminoalkilkarboksilik asid hidrazidlerini kullanarak 

bunların 2-, 3- ve 4-piridinkarboksaldehidlerle muamelesi sonucunda hidrazon 

türevlerini elde etmişlerdir (93). 
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1999 Yılında Küçükgüzel ve ark., etil 4-aminobenzoat’ı hidrazin hidratla 

muamele ederek 4-aminobenzoik asid hidrazidini, bu bileşiği de çeşitli aromatik 

aldehidlerle reaksiyona sokarak 4-aminobenzoik asid arilidenhidrazidleri elde 

etmişlerdir. Diazonyum tuzlarını (I) da elde ettikleri bu  4-aminobenzoik asid 

hidrazidleri asetilaseton ile muamele ederek çeşitli 2,3,4-pentantrion-3-[4-

(arilidenhidrazinokarbonil)fenil]hidrazonları sentezlemişlerdir. Bileşikler 

antimikobakteriyel açıdan incelenmiş ve bazılarında aktivite gözlemlenmiştir (94). 
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Küçükgüzel ve ark. aynı yıl, aşağıda görülen bileşiğin de içlerinde yer aldığı bir 

seri etil 2-arilhidrazono-3-oksobutirat yapısında yeni türev sentezlemiş ve  bileşiklerin 

antimikrobial aktivitelerine baktıklarında değişik düzeylerde aktivite kaydetmişlerdir 

(95). 
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2000 Yılında Shemarova ve ark., piridin-2-karbaldehid 3-piridilkarbohidrazon  

ve 2-furankarbaldehid 3-piridilkarbohidrazon’un da içinde yer aldığı benzer bileşikler 

sentezlemişler ve bunların Sitokrom P-450 enzimi üzerine inhibitör etkilerini 

araştırmışlardır (96). 
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Aynı yıl Nosachenko ve ark., 8-sübtitüeaminoteofilinil-7-asetik asid 

hidrazidlerini 5-nitrofurfural ve 5-nitrofurilakrolein ile reaksiyona sokarak, hidrazid 

hidrazon yapısındaki nitrofurilhidrazonları sentezlemişlerdir. İncelemeler sonucu 

bileşiklerin yüksek oranda antibakteriyel aktiviteye sahip oldukları belirtilmiştir (97).  
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2000 yılında bu kez Ali ve ark.’nın çalışmalarında, 6-benzoil-3-metil-2(1H)-

kinoksalinon maddesinden hareketle etil kloroasetat ile muamele sonucu ester türevini, 

sonra bunun hidrazin hidrat ile reaksiyonu sonucu hidrazid türevini kazanmış,  

sonrasında çeşitli aromatik aldehidlerle hidrazid hidrazon türevlerini elde etmişlerdir. 

Bu bileşikler üzerinde yapılan çalışmalarda, hiçbirinde dikkate değer antimikrobial 

aktivite gözlemlemediklerini belirtmişlerdir (98). 
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2001 Yılında Ulusoy ve ark., 4-etil-2,4-dihidro-5-(2-furil)-3H-1,2,4-triazol-3-

tiyon ile etil bromoasetatın reaksiyonuyla, etil 5-(2-furil)-4-etil-1,2,4-triazol-3-

merkaptoasetat’ı, bununla hidrazin hidratın muamelesi sonucu 5-(2-furil)-4-etil-1,2,4-

triazol-3-merkaptoasetik asid hidrazidini, sonrasında bu hidrazidin çeşitli aralifatik ve 

aromatik aldehidlerle kondensasyonu sonucunda da bir seri N-alkiliden/ariliden-5-(2-

furil)-4-etil-1,2,4-triazol-3-merkaptoasetik asid hidrazidi yapısında bileşikler elde 

etmişlerdir. Sentezlenen bileşikleri in vitro antibakteriyel, antifungal ve 

antimikobakteriyel aktivite açısından araştırmışlardır (99). 
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2002 Yılında Rollas ve ark., 4-fluorobenzoik asid hidrazidi aromatik aldehidlerle 

reaksiyona sokarak hidrazid hidrazonlarını, bunların asetik anhidridle muamelesi 

sonucu da 1,3,4-oksadiazolinleri sentezlemişler ve bileşikleri  antimikrobial aktivite 

açısından incelemişlerdir. Sonuçta 5-nitro-2-furanil artığı taşıyan hidrazon türevi en 

aktif bileşik olarak kaydedilmiş ve hidrozon yapısı taşıyan bileşiklerin  oksadiazol 

halkası taşıyan bileşiklere göre daha aktif olduğu saptanmıştır (100). 
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Aynı yıl Vicini ve ark., 1,2-benzisotiyazol hidrazidlerini çeşitli aldehidlerle 

muamele ederek çok sayıda hidrazon elde etmişler, bileşiklerin  antimikrobial 

aktivitelerini incelemişler ve bunun yanında kantitatif yapı-aktivite ilişkileri üzerinde 

çalışmışlardır (1). 
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2002 Yılında Rando ve ark., sübstitüebenzoik asidlerin metil esterlerini hidrazin 

hidratla muamele ederek hidrazid türevlerini hazırlamış, ardından bu hidrazidleri         

5-nitrotiyofen-2-metandiol diasetat ile reaksiyona sokarak hidrazon türevlerini elde 

etmişlerdir. Sentezlenen bileşiklerin antitüberküloz aktiviteleri incelendiğinde çoğu 

bileşiğin aktif olduğu bildirilmiştir (101). 
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Patole ve ark. 2003 yılında, benzoil hidrazid ile 2-asetilpiridini reaksiyona 

sokarak 2-asetilpiridin benzoilhidrazonu sentezlemiş, bileşiğin ve bakır kompleksinin  

antibüberküloz aktivitesini araştırmışlardır (102). 
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Aynı yıl Tetere ve ark., 2-aril-4-metil-4-sikloheksen-1,1-dikarboksilik asid 

monohidrazidleri 2-tiyofenkarboksaldehid, 3-piridinkarboksaldehid ve                        

4-piridinkarboksaldehidle muamele ederek  hidrazonları sentezlemişlerdir (103). 
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Küçükgüzel ve ark. aynı yıl analjezik ve antienflamatuar etkili 2’,4’-difluoro-4-

hidroksibifenil-3-karboksilik asid (diflunisal)’i metanolle esterleştirmiş, hidrazin 

hidratla muamele sonucu hidrazid türevine geçmiş, hidrazidi çeşitli aromatik 

aldehidlerle reaksiyona sokarak 2’,4’-difluoro-4-hidroksibifenil-3-karboksilik asid 

(sübstitüefenilmetilen)hidrazidleri sentezlemişler ve bileşikleri antibakteriyel, 

antikonvülsan aktivite açısından incelemişlerdir (10). 
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Aynı yıl Dovlatyan ve ark. da, 3,4-dimetil-2-tiyoksotiyazolin-5-karboksilik asid 

hidrazidinden hareketle, aromatik aldehidler, asetofenon ve p-benzokinonu kullanarak, 

N-(3,4-dimetil-2-tiyoksotiyazolin-5-ilkarbonil)hidrazon türevi bileşikler elde etmişlerdir 

(104). 
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Yine aynı yıl Terzioğlu ve Gürsoy’un çalışmasında, 2,6-dimetilimidazo[2,1-

b][1,3,4]tiyadiazol-5-karbohidrazid çeşitli aldehidlerle reaksiyona sokularak hidrazid-

hidrazonlar olan, 2,6-dimetil-N’-sübstitüefenilmetilen-imidazo[2,1-b][1,3,4]tiyadiazol-

5-karbohidrazidleri sentezlemişler ve bu bileşiklerin antikanser aktiviteleri 

araştırılmıştır (105).  
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2004 Yılında Deeb ve ark.’nın yaptıkları çalışmada, 4-metil-9,10-

difenilpiridazino[3’,4’:3,4]pirazolo[5,1-c]-1,2,4-triazin-3-karbohidrazidi çeşitli aromatik 

aldehidlerle muamele edilerek hidrazid-hidrazonları sentezlenmiş ve bu bileşiklerin  in 

vitro antimikrobial aktiviteleri incelenmiştir (106). 
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 Aynı yıl Zhang, Tang ve ark., metil 3,5-dibenziloksibenzoat ile hidrazin 

hidratı muamele ederek hidrazid türevini, ardından bu bileşiği salisilaldehid ile 

reaksiyona sokarak hidrazon türevini elde etmiştir. Sentezlenen bileşikler antioksidatif 

aktivite yönünden incelenmiştir (107). 
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Zhang ve ark.’nın aynı yıl yaptıkları bir çalışmada, 3,5-disübstitüeindol-2-

karboksilik asid hidrazidini sübstitüebenzaldehidlerle reaksiyona sokarak çeşitli 

hidrazid hidrazon türevlerini elde etmişler ve bileşiklerin apoptosise sebep olduklarını 

kaydetmiştirler (108). 
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Kasımoğulları ve ark. da aynı yıl, etil 2-metilimidazo[1,2-a]piridin-3-

karboksilatı hidrazinle muamele ederk hidrazid türevini kazanmışlar, ardından bunları 

çeşitli ketonlarla reaksiyona sokarak hidrazonları elde etmişler, sonrasında 

merkaptoasetik asidle tiyazolidin türevlerine de geçmişlerdir. Sentezlenen bileşikler 

antitüberküloz aktivite açısından incelendiğinde inaktif oldukları kaydedilmiştir (109). 
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Yine 2004 yılında Guillon ve ark., pirolo[1,2-a]kinoksalin-4-karboksilik asid 

hidrazidi veya pirolo[1,2-a]kinoksalin-2-karboksilik asid hidrazidini çeşitli aromatik 

aldehid ya da ketonlarla reaksiyona sokarak hidrazon türevlerini elde etmişler ve 

bileşikleri antimikobakteriyel aktivite yönünden invitro olarak incelemişlerdir (110). 
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2005’te Gürsoy ve ark. 3-fenil-6-metil-4(3H)-kinazolinon-2-il-merkaptoasetik 

asid hidrazidi’nin çeşitli aldehidlerle reaksiyonu sonucu 3-fenil-6-metil-4(3H)-

kinazolinon-2-il-merkaptoasetik asid arilidenhidrazidlerini elde etmişler ve bileşikleri 

antibakteriyel, antifungal ve antitüberküloz aktiviteleri yönünden incelemişlerdir (111). 
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2006’da Koçyiğit Kaymakçıoğlu ve ark., 4-sübstitüe fenil benzoattan hareketle 

hidrazin hidrat ile 4-sübstitüebenzoik asid hidrazidlerini elde etmişlerdir. 4-nitrobenzoik 

asid hidrazidi için ise 4-nitrobenzoil klorür ile hidrazin hidratı reaksiyona sokmuşlardır. 

Sentezlenen bileşikler değişik sübstitüealdehidlerle kondanse edilerek hidrazon türevleri 

elde edilmiştir. Antimikobakteriyel aktiviteleri incelenen bileşikler arasında en aktif 

olanı, 4-fluorobenzoik asid [((5-nitro)tiyofen-2-il)metilen]hidrazid olarak  bildirilmiştir 

(2). 
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Aynı yıl Cacic ve ark., (7-hidroksi-2-okso-2H-kromen-4-il)asetik asid etil 

esterini hidrazin hidrat ile muamele ederek hidrazid türevini, bunu da farklı aromatik 

aldehidlerle reaksiyona sokarak hidrazid hidrazon türevlerini elde etmişlerdir. 

Bileşiklerin antibakteriyel aktivitileri incelenmiştir (112). 
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Aynı yıl Ahmed ve ark., etil (kinolin-8-iloksi)asetatı  hidrazin hidratla muamele 

ederek 2-(kinolin-8-iloksi)asetohidrazidi elde etmişler, sonrasında bu bileşiği de 

sübstitüebenzaldehidlerle reaksiyona sokarak hidrazid-hidrazonları sentezlemişlerdir 

(113). 
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2007 Yılında Ukrainets ve ark., 1-hidroksi-3-okso-5,6-dihidro-3H-pirolo[3,2,1-

ij]kinolin-2-karboksilik asid hidrazidini (2-,3-,4-) piridilaldehidlerle reaksiyona sokarak 

hidrazon türevini kazanmışlar ve bunların antitüberküloz aktivitelerini araştırmışlardır 

(114). 
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Aynı yıl Gürsoy ve ark., çalışmalarında [6-(4-bromofenil)imidazo[2,1-b]tiyazol-

3-il]asetik asid hidrazidini kullanmışlar ve bileşiği çeşitli benzaldehidlerle reaksiyona 

sokarak bir seri hidrazon türevlerini elde etmişlerdir. Sentezlenen  bileşiklerden 4-

hidroksi türevinin dikkate değer antikanser aktivite gösterdiği belirtilmiştir (115). 
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2008 Yılında Kaplancikli ve ark., etil 2-[(2-karboksiimidazo[1,2-a]piridin-3-

il)sülfanil]asetattan hareketle, hidrazin hidrat ile muamele sonucu 2-[(2-

karboksiimidazo[1,2-a]piridin-3-il)sülfanil]asetik asid hidrazidi sentezlemiş ve bunu 

çeşitli benzaldehidlerle reaksiyona sokarak N-(ariliden)-2-[(2-karboksiimidazo[1,2-

a]piridin-3-il)sülfanil]asetik asid hidrazid türevlerini elde etmişlerdir. Bileşiklerin 

antitüberküloz aktiviteleri incelenmiştir (116).  
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Aynı yıl Ershov ve ark., tiyosalisilik asid hidrazidi ve alifatik aldehidleri 

reaksiyona sokarak hidrazon türevlerini elde etmişlerdir (117). 
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2009’da Koçyiğit Kaymakçıoğlu ve ark., 4-fluorobenzoik asid hidrazidi ile 

çeşitli aldehid ve ketonları reaksiyona sokarak, 4-fluorobenzoik asid (sübstitüemetilen / 

etiliden) hidrazidlerini elde etmişler ve bileşikleri antitüberküloz aktivite yönünden 

incelemişlerdir (118). 
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Aynı yıl Gürkok ve ark., isonikotinik asid hidrazidini veya anisik asid 

hidrazidini, 1H-indol-3-karboksaldehid veya 5-bromo-1H-indol-3-karboksaldehid ile 

reaksiyona sokarak hidrazon türevlerini kazanmışlar ve bu bileşiklerin antioksidan 

aktivitelerini incelemişlerdir (119). 
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Rao ve ark. da aynı yıl, etil 2-(3-metil-2-oksokinoksalin-1(2H)-il)asetatı hidrazin 

hidrat ile muamele ederek hidrazid türevini, ardından da bu bileşiği çeşitli 

sübstitüebenzaldehidlerle reaksiyona sokarak hidrazon türevlerini elde etmişlerdir. 

Sentezlenen bileşiklerin antibakteriyel ve antifungal aktivitelerine bakılmıştır (120). 
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Yine 2009 yılında Aakashdeep ve ark., önce bifenil-4-karboksilik asidin metanol 

ve sülfürik asidle metil esterini hazırlayıp ardından hidrazin hidratla hidrazid türevini, 

sonrasında da farklı aromatik aldehidlerle hidrazon türevlerini elde etmişlerdir. 

Çalışmalarında elde edilen hidrazid-hidrazonların antiinflamatuvar aktivitelerini 

incelemişlerdir (121). 
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Mohareb ve ark. da aynı yıl, 2-siyanoasetohidrazidi 2-asetilfuran ile reaksiyona 

sokarak 2-siyano-N’-[1-(furan-2-il)etiliden]asetohidrazid türevini elde etmişlerdir. 

Bileşiğin antimikrobial etki gösterdiği belirtilmiştir (6). 
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2009’da El-Sabbagh ve ark., etil 2-(5,5-dimetil-3-oksosikloheks-1-

enilamino)asetatı hidrazin hidrat ile muamele ederek hidrazid türevine geçmiş, ardından 

bu bileşiği sübstitüebenzaldehidlerle reaksiyona sokarak hidrazon türevini elde 

etmişlerdir. Bileşiklerin antiviral aktivite gösterdiğini belirtmişlerdir (122). 
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Aynı yıl Abdel-Aziz  ve ark., etil 6-bromo-3-metil-1,3-tiyazolo[3,2-

a]benzimidazol-2-karboksilatın hidrazin hidrat ile reaksiyonu sonucu hidrazid türevini 

oluşturmuş, hidrazidin aromatik aldehidlerle reaksiyonu sonucunda da hidrazid-

hidrazonları elde etmişlerdir (123).  
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2010 yılında Aggarwal, Kumar ve ark., nalidiksik asidin (1-etil-7-metil-4-okso-

[1,8]naftiridin-3-karboksilik asid) önce metil esterini ardından da hidrazin hidratla 

hidrazidini kazanmışlar ve bu bileşikleri çeşitli aldehidlerle reaksiyona sokarak hidrazon 

türevlerini elde etmiştirler. Sentezlenen bileşiklerin antifungal, insektisidal ve 

nitrifikasyon inhibitör aktivitelerini incelemişlerdir (124). 
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3. GEREÇ VE YÖNTEM 

 

3.1. Araç ve Gereçler 

3.1.1. Kullanılan Kimyasal Maddeler 

p-Aminosalisilik asid (Aldrich), hidrazin hidrat (Merck), derişik sülfürik asid (Merck), 

metanol (Merck), 4-siyanobenzaldehid (Merck), 2-klorobenzaldehid (Ferakberlin), 4-

klorobenzaldehid (Merck), 4-florobenzaldehid (Fluka), 4-bromobenzaldehid (Merck), 4-

metilbenzaldehid (Merck), 4-etilbenzaldehid (Aldrich), 2,6-diklorobenzaldehid (Fluka), 

2,6-diflorobenzaldehid (Aldrich), 4-metiltiyobenzaldehid (Merck), 3-bromobenzaldehid 

(Fluka), 2-kloro-6-florobenzaldehid (Aldrich), 4-benziloksibenzaldehid (Merck), 4-

kloro-3-nitrobenzaldehid (Aldrich). 

3.1.2. Kullanılan Cihazlar 

Ultraviyole Spektrofotometre* Shimadzu UV-1601 

İnfrared Spektrofotometre Shimadzu IR Affinity-1 FTIR                        
Spectrophotometer 

Nükleer Manyetik Rezonans Spektrometre VarianUNITY INOVA (500 MHz) 

Kütle Spektrometre Finnigan LCQ Advantage Max 

Elementel Analiz Cihazı Thermo Finnigan Flash EA 1112 

Erime Derecesi Cihazı Büchi Melting Point B-540 

 

* Spektrumlar 1 mg madde 100 ml etanolde çözülerek alınmıştır. 
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3.2. Kromatografik Çalışmalar 

Sentezler süresince reaksiyonlardaki gelişmeler ve elde edilen maddelerin 

saflıkları, ince tabaka kromatografisi (İTK) ile, adsorban olarak 0,25 mm kalınlığındaki 

Silica gel 60 F254 ile kaplanmış alüminyum plaklarda (Merck 1.05554) mobil faz olarak 

kloroform : metanol (90:10) çözücü sistemi kullanılarak kontrol edilmiştir. 

Lekelerin belirlenmesi: UV ışık (254 nm) altında maddelere ait lekeler mor 

renkli olarak görülmüştür. 

3.3. Sentez Yöntemi 

3.3.1. Genel Sentez Şeması 
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3.3.2. Metil p-aminosalisilat (A) 

12,3 g (0,08 mol) p-Aminosalisilik asid, 150 ml metanol içinde çözülür, üzerine 

20 ml  %98 lik H2SO4 soğukta ve damla damla eklenir. 24 Saat süreyle elektrikli 

ısıtıcıda geri çeviren soğutucu altında ısıtılır. Isıtma sonunda karışım oda sıcaklığında 

soğumaya bırakılır ve NaHCO3 ile nötralize edilir. Çökelti süzülür ve soğuk suyla 

yıkanır. Verim: %84. Erime derecesi: 120-121 0C. Açık sarı renkte katı maddedir. 
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3.3.3. p-Aminosalisilik asid hidrazidi (B) 

8 g (0,047 mol) Metil p-aminosalisilat, 6 ml %90 lık hidrazin hidrat ile geri 

çeviren soğutucu altında su banyosunda 30 dakika ısıtılır, sürenin sonunda 4 ml daha 

hidrazin hidrat eklenir ve 1 saat ısıtılır, oluşan ürün etanolden billurlandırılır. 

 

3.3.4. p-Aminosalisilik asid hidrazid hidrazonları  (1-14) 

0,5-2 g (0,003-0,012 mol) p-Aminosalisilik asid hidrazidi (B)  10-20 ml %96’lık 

etanolde çözülür. Üzerine %96’lık etanolde çözülmüş, hidrazide ekivalen mol 

miktardaki aldehid eklenerek su banyosunda 40 dakika-2 saat arasında süreyle geri 

çeviren soğutucu altında ısıtılır. Oluşan katı ürün etanol ile yıkanır. Gerekirse %96’lık 

etanolden billurlandırma yapılır. 
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4. BULGULAR 

 

4.1. Sentezi Yapılan Maddelere Ait Bulgular 

 

4.1.1. p-Aminosalisilik asid hidrazidi (B) 

10 g (0,06 mol) Madde A ve 7 ml hidrazin hidrattan 3.3.3 de verilen genel 

sentez yöntemine göre elde edilir. Verim: %65. Erime derecesi: 194-198 0C’dır. Açık 

kahverengi toz  maddedir. 

Kromatografi: Kloroform:Metanol (9:1); Rf: 0,50 

 

Spektral Bulgular: 

UV (EtOH) λ maks (nm) (ε) : 

 236,0 nm (ε 13143); 279,0 nm (ε 17749); 307,5 nm (ε 18879). 

IR (KBr) ν (cm-1) 

3452, 3358, 3323, 3307, 3282, 3265 (N-H ve O-H gerilme bandları); 3155, 3082, 3047 

(aromatik C-H gerilme bandları); 1620 (amid I, C=O gerilme bandı); 1583, 1552, 1514, 

1498 (aromatik C=C gerilme ve amid II, N-H eğilme ve C-N gerilme kombinasyon 

bandları); 1361,1238 (fenol C-O gerilme ve O-H eğilme kombinasyon bandları), 1267 

(amid III, N-H eğilme ve C-N gerilme kombinasyon bandı). 
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Şekil 4-1: Madde B’nin IR Spektrumu (KBr) 

1H-NMR (500 MHz)  (DMSO-d6 / TMS) δ (ppm) 

4,36 (s, 2H, hidrazid NH2); 5,65 (s, 2H, Ar-NH2); 5,94 (d, 1H, J=2,44 Hz, H2N-Ph C3-

H); 5,99; 6,02 (2d, 1H, J=2,44; 1,95 Hz H2N-Ph C5-H); 7,43 (d, 1H, J=8,78 Hz, H2N-Ph 

C6-H); 9,47 (s, 1H, CONH); 12,63 (s, 1H, OH) 

 

Şekil 4-2: Madde B’nin 1H-NMR Spektrumu (ppm) 
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Şekil 4-3: Madde B’nin 1H-NMR Spektrumu (5,90-7,50ppm) 

 

4.1.2. 4-amino-N'-[(4-siyanofenil)metiliden]-2-hidroksibenzohidrazid (1) 

2 g (0,012 mol) Madde B ve 1,57 g (0,012 mol) 4-siyanobenzaldehidden 3.3.4 

de verilen genel yönteme göre sentezlenmiştir. Ham ürün %96’lık etanolle yıkanarak 

temizlenmiştir. Verim: 3 g (%89,55). Pamuk görünümünde açık sarı katı maddedir. 

Erime derecesi: 263,1-264,1 0C’dır. DMSO’da çözünür. Suda ve kloroformda 

çözünmez. Metanol, aseton ve etanolde sıcakta çözünür. 

Kromatografi: Kloroform:Metanol (9:1); Rf: 0,47 

Analiz : C 15H12N4O2  (280,281) için ;  

 C H N 
Hesaplanan 64,28 4,32 19,99 
Bulunan 64,21 4,45      20,04 

Spektral Bulgular: 

UV (EtOH) λ maks (nm) (ε) : 

 231,5 nm (ε 14014); 286,5 nm (ε 16515); 353,0 nm (ε 41355). 
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IR (KBr) ν (cm-1) 

3415, 3300 (N-H ve O-H gerilme bandları); 3122, 3089, 3053 (aromatik C-H gerilme ve 

metiliden C-H gerilme bandları); 2220 ( C≡N gerilme bandı); 1645 (amid I, C=O 

gerilme bandı); 1604 (hidrazon C=N gerilme bandı); 1583, 1552, 1514, 1498 (aromatik 

C=C gerilme ve amid II, N-H eğilme ve C-N gerilme kombinasyon bandları); 1361, 

1238 (fenol C-O gerilme ve O-H eğilme kombinasyon bandları); 1267 (amid III, N-H 

eğilme ve C-N gerilme kombinasyon bandı); 856, 823 (aromatik 1,2,4- trisübstitüsyon); 

839 (aromatik 1,4- disübstitüsyon). 

 

Şekil 4-4: Madde 1’in IR Spektrumu (KBr) 

 

1H-NMR (500 MHz)  (DMSO-d6 / TMS) δ (ppm) 

5,96 (s, 2H, Ar-NH2); 6,02 (d, 1H, J=1,95 Hz, H2N-Ph C3-H); 6,12; 6,14 (2d, 1H, 

J=1,95; 1,95 Hz H2N-Ph C5-H), 7,64 (d, 1H, J=8,30 Hz, H2N-Ph C6-H); 7,84-7,92 (m, 

4H, ariliden C2,3,5,6-H); 8,43 (s, 1H, N=CH); 11,71 (s, 1H, CONH); 12,29 (s, 1H, OH). 
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Şekil 4-5: Madde 1’in 1H-NMR Spektrumu (ppm) 

 

 

Şekil 4-6: Madde 1’in 1H-NMR Spektrumu (5,90-8,60 ppm) 
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ESI (-) MS m/z (%) 

315,01 (8,27); 279,34 ([M-H]-, 100). 
[ ]

50 100 150 200 250 300 350 400 450 500
m/z

0

10

20

30

40

50

60

70

80

90

100

R
el

at
iv

e 
A

bu
nd

an
ce

279.34

315.01
280.28 391.51337.23 451.94212.75 488.8993.37 267.95157.04

 

Şekil 4-7: Madde 1’in  Kütle Spektrumu (ESI-MS) 

ESI (-) MS2 m/z (%) 

279,01 ([M-H]-, 31,03); 151,12 (100); 116,09 (41,43). 
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Şekil 4-8: Madde 1’in  Kütle Spektrumu (ESI-MS2) 
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4.1.3. 4-amino-N'-[(2-klorofenil)metiliden]-2-hidroksibenzohidrazid (2) 

2 g (0,012 mol) Madde B ve 1,68 g (0,012 mol) 2-klorobenzaldehidden 3.3.4 de 

verilen genel yönteme göre sentezlenmiştir. Ham ürün %96’lık etanolle yıkanarak 

temizlenmiştir. Verim: 3,20 g (%92,33). Açık sarı renkte ince kristaller halindedir. 

Erime derecesi: 239,4-243,4 0C’dır. DMSO’da çözünür. Suda ve kloroformda  

çözünmez. Metanol, aseton ve etanolde sıcakta çözünür. 

Kromatografi: Kloroform:Metanol (9:1); Rf: 0,575 

Analiz : C14H12ClN3O2 (289,717) için ;  

 C H N 
Hesaplanan 58,04 4,17 14,50 
Bulunan 57,94 4,29 14,85 
 
 

   

Spektral Bulgular: 

UV (EtOH) λ maks (nm) (ε) : 

230,0 nm (ε 18322); 278,8 nm (ε 15774); 340,2 nm (ε 53974). 

IR (KBr) ν (cm-1) 

3404, 3331 (N-H ve O-H gerilme bandları); 3257, 3226, 3070 (aromatik C-H gerilme ve 

metiliden C-H gerilme bandları); 1635 (amid I, C=O gerilme bandı); 1600 (hidrazon 

C=N gerilme bandı); 1593, 1575, 1543, 1516 (aromatik C=C gerilme ve amid II, N-H 

eğilme ve C-N gerilme kombinasyon bandları); 1359, 1226 (fenol C-O gerilme ve O-H 

eğilme kombinasyon bandları); 1276 (amid III, N-H eğilme ve C-N gerilme 

kombinasyon bandı); 850, 815 (aromatik 1,2,4- trisübstitüsyon); 750 (aromatik 1,2- 

disübstitüsyon). 
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Şekil 4-9:Madde 2’nin IR Spektrumu (KBr) 

1H-NMR (500 MHz)  (DMSO-d6 / TMS) δ (ppm) 

5,95 (s, 2H, Ar-NH2); 6,01 (d, 1H, J=2,44 Hz, H2N-Ph C3-H); 6,12; 6,13 (2d, 1H, 

J=2,44; 1,95 Hz H2N-Ph C5-H); 7,39-7,53 (m, 3H, ariliden C3,4,5-H); 7,65 (d, 1H, J=8,30 

Hz H2N-Ph C6-H ); 7,98-8,02 (m, 1H, ariliden C6-H); 8,79 (s, 1H, N=CH); 11,74 (s, 1H, 

CONH); 12,44 (s, 1H, OH). 

 

Şekil 4-10:Madde 2’nin 1H-NMR Spektrumu (ppm) 
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Şekil 4-11:Madde 2’nin 1H-NMR Spektrumu (5,90-8,90 ppm) 

 

4.1.4. 4-amino-N'-[(4-klorofenil)metiliden]-2-hidroksibenzohidrazid (3) 

0,5 g (2,99.10-3 mol) Madde B ve 0,42 g (2,99.10-3 mol) 4-klorobenzaldehidden 

3.3.4 de verilen genel yönteme göre sentezlenmiştir. Ham ürün %96’lık etanolle 

yıkanarak temizlenmiştir. Verim: 0,75 g (%86,6). Parlak açık sarı ince kristaller 

halindedir. Erime derecesi: 253,1-254,1 0C’dır. DMSO’da çözünür. Suda ve 

kloroformda çözünmez. Metanol ve etanolde sıcakta çözünür. 

Kromatografi: Kloroform:Metanol (9:1); Rf: 0,53 

Analiz : C14H12ClN3O2 (289,717) için ;  

 C H N 
Hesaplanan 58,04 4,17 14,50 
Bulunan 58,04 4,51 14,56 

Spektral Bulgular: 

UV (EtOH) λ maks (nm) (ε): 

231,0 nm (ε 13147); 281,4 nm (ε 12573); 340,6 nm (ε 43075). 
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IR (KBr) ν (cm-1) 

3406, 3329 (N-H ve O-H gerilme bandları); 3257, 3226, 3130, 3099, 3064 (aromatik C-

H gerilme ve metiliden C-H gerilme bandları); 1635 (amid I, C=O gerilme bandı); 1597 

(hidrazon C=N gerilme bandı); 1573, 1543, 1516 (aromatik C=C gerilme ve amid II, N-

H eğilme ve C-N gerilme kombinasyon bandları); 1336, 1228 (fenol C-O gerilme ve O-

H eğilme kombinasyon bandları); 1276 (amid III, N-H eğilme ve C-N gerilme 

kombinasyon bandı); 850, 813 (aromatik 1,2,4- trisübstitüsyon), 821 (1,4- 

disübstitüsyon). 

 

Şekil 4-12:Madde 3’ün IR Spektrumu (KBr) 

 

1H-NMR (500 MHz)  (DMSO-d6 / TMS) δ (ppm) 

5,91 (s, 2H, Ar-NH2); 6,01 (d, 1H, J=1,95 Hz, H2N-Ph C3-H); 6,11; 6,13 (2d, 1H, 

J=2,44; 1,95 Hz H2N-Ph C5-H); 7,50 (d, 2H, J=8,30 Hz, ariliden C3,5-H); 7,64 (d, 1H, 

J=8,30 Hz H2N-Ph C6-H ); 7,72 (d, 2H, J=8,80 Hz, ariliden C2,6-H); 8,38 (s, 1H, 

N=CH); 11,56 (s, 1H, CONH); 12,39 (s, 1H, OH) 
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Şekil 4-13:Madde 3’ün 1H-NMR Spektrumu (ppm) 

 

 

Şekil 4-14:Madde 3’ün 1H-NMR Spektrumu (5,90- 8,40 ppm) 
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Şekil 4-15:Madde 3’ün D2O Spektrumu 

 

 

Şekil 4-16:Madde 3’ün D2O Spektrumu (5,90-8,40 ppm) 
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13C-NMR (DEPT) (125 MHz) (DMSO-d6 /TMS) δ (ppm) 

100,10 (H2N-Ph C3); 106,51 (H2N-Ph C5); 129,30 (H2N-Ph C6 ve ariliden C3,5); 129,62 

(ariliden C2,6); 146,26 (N=CH)  

 

Şekil 4-17:Madde 3’ün DEPT Spektrumu 

 

 

Şekil 4-18:Madde 3’ün  DEPT Spektrumu (100-147 ppm) 
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13C-NMR (HSQC) (125 MHz) (DMSO-d6 / TMS) δ (ppm)1  

100,10 (H2N-Ph C3); 102,42 (H2N-Ph C1); 106,51 (H2N-Ph C5); 129,30 (H2N-Ph C6 ve 

ariliden C3,5); 129,62 (ariliden C2,6); 134,09 (ariliden C1); 135,03 (ariliden C4); 146,26 

(N=CH); 155,37 (H2N-Ph C2 ve H2N-Ph C4); 163,57 (CONH).   

 

Şekil 4-19:Madde 3’ün  13C-NMR (HSQC) Spektrumu 

 

4.1.5. 4-amino-N'-[(2,6-diklorofenil)metiliden]-2-hidroksibenzohidrazid (4) 

1,5 g (8,97.10-3 mol) Madde B ve 1,57 g (8,97.10-3 mol)                       

2,6-diklorobenzaldehidden 3.3.4 de verilen genel yönteme göre sentezlenmiştir. Ham 

ürün %96’lık etanolle yıkanarak temizlenmiştir. Verim : 2 g (%68,96). Açık sarı renkte 

ince kristaller halindedir. Erime derecesi: 201,5-205,6 0C’dır. DMSO’da çözünür. Suda 

ve kloroformda çözünmez. Etanol, metanol ve asetonda sıcakta çözünür.   

Kromatografi: Kloroform:Metanol (9:1); Rf: 0,46 

Analiz : C14H11Cl2N3O2 (324,162) için ;  

 

 

 C H N 
Hesaplanan 51,87 3,42 12,96 
Bulunan 51,83 3,73 13,02 
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Spektral Bulgular: 

UV (EtOH) λ maks (nm) (ε) : 

228,0 nm (ε 18909); 331,5 nm (ε 32575). 

IR (KBr) ν (cm-1) 

3464, 3363 (N-H ve O-H gerilme bandları); 3209, 3039, 3012 (aromatik C-H gerilme ve 

metiliden C-H gerilme bandları); 1639 (amid I, C=O gerilme bandı); 1604 (hidrazon 

C=N gerilme bandı); 1583, 1543, 1510 (aromatik C=C gerilme ve amid II, N-H eğilme 

ve C-N gerilme kombinasyon bandları); 1365, 1224 (fenol C-O gerilme ve O-H eğilme 

kombinasyon bandları); 1276 (amid III, N-H eğilme ve C-N gerilme kombinasyon 

bandı); 852, 814 (aromatik 1,2,4- trisübstitüsyon); 775, 725 (aromatik 1,2,3- 

trisübstitüsyon). 

  

Şekil 4-20:Madde 4’ün IR Spektrumu (KBr) 

1H-NMR (500 MHz)  (DMSO-d6 / TMS) δ (ppm) 

5,96 (s, 2H, Ar-NH2); 6,01 (d, 1H, J=1,95 Hz, H2N-Ph C3-H); 6,11; 6,13 (2d, 1H, 

J=2,44; 2,44 Hz H2N-Ph C5-H); 7,42; 7,43 (2d, 1H, J=7,81; 7,32 Hz, ariliden C4-H); 

7,55 (d, 2H, J=8,30 Hz, ariliden C3,5-H ); 7,67 (s, 1H, H2N-Ph C6-H); 8,58 (s, 1H, 

N=CH); 11,76 (s, 1H, CONH); 12,35 (s, 1H, OH). 
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Şekil 4-21:Madde 4’ün 1H-NMR Spektrumu (ppm) 

 

 

Şekil 4-22:Madde 4’ün 1H-NMR Spektrumu (5,90-8,60 ppm) 
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Şekil 4-23:Madde 4’ün D2O Spektrumu 

 

 

Şekil 4-24:Madde 4’ün D2O Spektrumu (5,80-8,60 ppm) 

13C-NMR (DEPT) (125 MHz) (DMSO-d6 /TMS) δ (ppm) 

100,07 (H2N-Ph C3); 106,54 (H2N-Ph C5); 129,78 (H2N-Ph C6 ve ariliden C3,5); 131,75 

(ariliden C4); 142,80 (N=CH).  
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Şekil 4-25:Madde 4’ün DEPT Spektrumu 

 

13C-NMR (HSQC) (125 MHz) (DMSO-d6 / TMS) δ (ppm)1 

100,07 (H2N-Ph C3); 102,06 (H2N-Ph C1); 106,54 (H2N-Ph C5); 129,78 (H2N-Ph C6 ve 

ariliden C3,5); 131,75 (ariliden C4); 134,64 (ariliden C1 ve ariliden C2,6); 142,80 

(N=CH); 155,56 (H2N-Ph C2 ve H2N-Ph C4); 163,89 (CONH).   

 

Şekil 4-26:Madde 4’ün 13C-NMR (HSQC) Spektrumu 
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ESI (-) MS m/z (%) 
360,01 (11,13); 357,98 (10,54); 324,15 (50,45); 322,22 ([M-H]-, 100). 
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Şekil 4-27:Madde 4’ün  Kütle Spektrumu (ESI-MS) 

 

ESI (-) MS2 m/z (%) 

325,33 (31,89); 153,15 (22,59); 151,14 ([M-H]-, 100).  
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Şekil 4-28:Madde 4’ün  Kütle Spektrumu (ESI-MS2) 
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4.1.6. 4-amino-N'-[(4-florofenil)metiliden]-2-hidroksibenzohidrazid (5) 

1,87 g (0,011 mol) Madde B  ve  1,38 g (0,011 mol) 4-florobenzaldehidden 3.3.4 

de verilen genel yönteme göre sentezlenmiştir. Ham ürün %96’lık etanolle yıkanarak 

temizlenmiştir. Verim: 2,74 g (%89,63). Beyaz, toz halinde katı maddedir. Erime 

derecesi: 236,7-237,3 0C’dır. DMSO’da çözünür. Suda ve kloroformda çözünmez. 

Etanol, metanol ve asetonda sıcakta çözünür. 

Kromatografi: Kloroform:Metanol (9:1); Rf: 0,56 

Analiz : C14H12FN3O2 (273,262) için ;  

 

 

Spektral Bulgular: 

 

UV (EtOH) λ maks (nm) (ε): 

230,0 nm (ε 14127); 277,0 nm (ε 13225); 336,5 nm (ε 48104). 

IR (KBr) ν (cm-1) 

3408, 3327 (N-H ve O-H gerilme bandları); 3257, 3224, 3161, 3097, 3068 (aromatik C-

H gerilme ve metiliden C-H gerilme bandları); 1635 (amid I, C=O gerilme bandı); 1597 

(hidrazon C=N gerilme bandı); 1575, 1544, 1506 (aromatik C=C gerilme ve amid II, N-

H  eğilme ve C-N gerilme kombinasyon bandları); 1336, 1230 (fenol C-O gerilme ve O-

H eğilme kombinasyon bandları); 1276 (amid III, N-H eğilme ve C-N gerilme 

kombinasyon bandı); 850, 813 (aromatik 1,2,4- trisübstitüsyon); 829 (aromatik 1,4- 

disübstitüsyon). 

 

 C H N 
Hesaplanan 61,53 4,43 15,38 
Bulunan 61,74 4,56 15,13 
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Şekil 4-29:Madde 5’in IR Spektrumu (KBr) 

1H-NMR (500 MHz)  (DMSO-d6 / TMS) δ (ppm) 

5,97 (s, 2H, Ar-NH2); 6,08 (d, 1H, J=2,44 Hz, H2N-Ph C3-H); 6,18; 6,19 (2d, 1H, 

J=1,95; 1,95, Hz H2N-Ph C5-H); 7,32-7,39 (m, 2H, ariliden C3,5-H); 7,70 (d, 1H, J=7,81 

Hz, H2N-Ph C6-H); 7,80-7,83 (m, 2H, ariliden C2,6-H); 8,46 (s, 1H, N=CH); 11,58 (s, 

1H, CONH); 12,49 (s, 1H, OH). 

 

Şekil 4-30:Madde 5’in 1H-NMR Spektrumu (ppm) 
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Şekil 4-31:Madde 5’in 1H-NMR Spektrumu (5,90-8,60 ppm) 

 

 

Şekil 4-32:Madde 5’in D2O Spektrumu 
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Şekil 4-33:Madde 5’in D2O Spektrumu (5,80-8,40 ppm) 

 

13C-NMR (DEPT) (125 MHz) (DMSO-d6 /TMS) δ (ppm) 

100,12 (H2N-Ph C3); 106,48 (H2N-Ph C5); 116,58 (ariliden C3,5); 129,84 (H2N-Ph C6 ve 

ariliden C2,6); 146,52 (N=CH).  

 

Şekil 4-34:Madde 5’in DEPT Spektrumu 
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Şekil 4-35:Madde 5’in DEPT Spektrumu (148-100 ppm) 

 

13C-NMR (HSQC) (125 MHz) (DMSO-d6 / TMS) δ (ppm)1 

99,65 (H2N-Ph C3); 101,96 (H2N-Ph C1); 106,01 (H2N-Ph C5); 116,11 (ariliden C3,5); 

129,37 (ariliden C2,6 ve H2N-Ph C6); 131,27 (ariliden C1); 146,03 (N=CH); 154,84 

(H2N-Ph C2 ve H2N-Ph C4); 162,69 (ariliden C4); 164,24 (CONH).   

 

 

Şekil 4-36:Madde 5’in 13C-NMR (HSQC) Spektrumu 
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ESI (-) MS m/z (%) 

272,14 ([M-H]-, 100). 
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Şekil 4-37:Madde 5’in  Kütle Spektrumu (ESI-MS) 

ESI (-) MS2 m/z (%) 

272,13 (46,93); 244,22 (26,14); 151,13 (73,21); 108,11 ([M-H]-, 100). 
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Şekil 4-38:Madde 5’in  Kütle Spektrumu (ESI-MS2) 
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4.1.7. 4-amino-N'-[(2,6-diflorofenil)metiliden]-2-hidroksibenzohidrazid (6) 

1,8 g (0,011 mol) Madde B ve 1,16 ml (0,011 mol) 2,6-diflorobenzaldehidden 

3.3.4 de verilen genel yönteme göre sentezlenmiştir. Ham ürün %96’lık etanolle 

yıkanarak temizlenmiştir. Verim: 2,35 g (%74,84). Parlak sarı kristaller halindedir. 

Erime derecesi: 225,6-226,2 0C’dır. DMSO’da çözünür. Suda ve kloroformda 

çözünmez. Etanol, metanol ve asetonda sıcakta çözünür. 

Kromatografi: Kloroform:Metanol (9:1); Rf: 0,55 

Analiz : C14H11F2N3O2 (291,253) için ;  

 

 

Spektral Bulgular: 

 

UV (EtOH) λ maks (nm) (ε): 

227,2 nm (ε 12938); 275,2nm (ε 13442); 337,0 nm (ε 35790). 

IR (KBr) ν (cm-1) 

3408, 3331 (N-H ve O-H gerilme bandları); 3228, 3142, 3084, 3066 (aromatik C-H 

gerilme ve metiliden C-H gerilme bandları); 1635 (amid I, C=O gerilme bandı); 1598 

(hidrazon C=N gerilme bandı); 1575, 1539, 1514 (aromatik C=C gerilme ve amid II, N-

H  eğilme ve C-N gerilme kombinasyon bandları); 1336, 1228 (fenol C-O gerilme ve O-

H eğilme kombinasyon bandları); 1280 (amid III, N-H eğilme ve C-N gerilme 

kombinasyon bandı); 850, 813 (aromatik 1,2,4- trisübstitüsyon); 779, 715 (aromatik 

1,2,3- trisübstitüsyon). 

 

 C H N 
Hesaplanan 57,73 3,81 14,43 
Bulunan 57,89 3,37 14,44 
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Şekil 4-39:Madde 6’nın IR Spektrumu (KBr) 

1H-NMR (500 MHz)  (DMSO-d6 / TMS) δ (ppm) 

5,94 (s, 2H, Ar-NH2); 6,01 (d, 1H, J=1,95 Hz, H2N-Ph C3-H); 6,11; 6,13 (2d, 1H, 

J=1,95; 1,95 Hz, H2N-Ph C5-H); 7,19 (t, 2H, J=8,30; 8,79 Hz, ariliden C3,5-H); 7,45-

7,53 (m, 1H, ariliden C4-H ); 7,66 (s, 1H, H2N-Ph C6-H); 8,53 (s, 1H, N=CH); 11,61 (s, 

1H, CONH); 12,39 (s, 1H, OH). 

 

Şekil 4-40:Madde 6’nın  1H-NMR Spektrumu (ppm) 
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Şekil 4-41:Madde 6’nın  1H-NMR Spektrumu (5,90-8,60 ppm) 

 

4.1.8. 4-amino-N'-[(2-kloro-6-florofenil)metiliden]-2-hidroksibenzohidrazid (7) 
2 g (0,012 mol) Madde B ve 1,9 g (0,012 mol) 2-kloro-6-florobenzaldehidden 

3.3.4 de verilen genel yönteme göre sentezlenmiştir. Ham ürün %96’lık etanolle 

yıkanarak temizlenmiştir. Verim: 3,39 g (%92,12). İnce, parlak kahverengi-turuncu 

kristaller halindedir. Erime derecesi: 226,1-227,3 0C’dır. DMSO’da çözünür. Suda ve 

kloroformda çözünmez. Etanolde sıcakta çözünür. Metanol ve asetonda sıcakta az 

çözünür. 

Kromatografi: Kloroform:Metanol (9:1); Rf: 0,62 

Analiz : C14H11ClFN3O2  (307,707) için ;  

    C H N 
Hesaplanan 54,65 3,60 13,66 
Bulunan 54,43 3,64 13,75 

Spektral Bulgular: 

UV (EtOH) λ maks (nm) (ε): 

228,8nm (ε 13183); 272,8nm (ε 13183); 335,6 nm (ε 35266). 
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IR (KBr) ν (cm-1) 

3437, 3321 (N-H ve O-H gerilme bandları); 3215, 3138, 3078 (aromatik C-H gerilme ve 

metiliden C-H gerilme bandları); 1635 (amid I, C=O gerilme bandı); 1598 (hidrazon 

C=N gerilme bandı); 1543, 1510 (aromatik C=C gerilme ve amid II, N-H eğilme ve C-

N gerilme kombinasyon bandları); 1332, 1228 (fenol C-O gerilme ve O-H eğilme 

kombinasyon bandları); 1271 (amid III, N-H eğilme ve C-N gerilme kombinasyon 

bandı); 848, 815 (aromatik 1,2,4- trisübstitüsyon); 781, 717 (aromatik 1,2,3- 

trisübstitüsyon).  

 

 
Şekil 4-42:Madde 7’nin IR Spektrumu (KBr) 

 

1H-NMR (500 MHz)  (DMSO-d6 / TMS) δ (ppm) 

5,96 (s, 2H, Ar-NH2); 6,01 (d, 1H, J=1,95 Hz, H2N-Ph C3-H); 6,11; 6,13 (2d, 1H, 

J=1,95; 2,44 Hz, H2N-Ph C5-H); 7,31; 7,33 (2d, 1H, J=8,78; 9,76 Hz, ariliden C5-H); 

7,39-7,49 (m, 2H, ariliden C3,4-H ); 7,67 (s, 1H, H2N-Ph C6-H); 8,62 (s, 1H, N=CH); 

11,71 (s, 1H, CONH); 12,39 (s, 1H, OH). 
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Şekil 4-43:Madde 7’nin 1H-NMR Spektrumu (ppm) 

 

 

Şekil 4-44:Madde 7’nin 1H-NMR Spektrumu (5,90-8,70 ppm) 
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4.1.9. 4-amino-N'-[(3-bromofenil)metiliden]-2-hidroksibenzohidrazid (8) 

1,8 g (0,011 mol) Madde B ve 1,29 ml (0,011 mol) 3-bromobenzaldehidden 

3.3.4 de verilen genel yönteme göre sentezlenmiştir. Ham ürün %96’lık etanolle 

yıkanarak temizlenmiştir. Verim: 2,48 g (%70,85). Açık sarı toz halindedir. Erime 

derecesi: 225,2-225,7 0C’dır. DMSO’da çözünür. Suda ve kloroformda çözünmez. 

Etanol, metanol ve asetonda sıcakta çözünür. 

Kromatografi: Kloroform:Metanol (9:1); Rf: 0,54 

Analiz : C14H12BrN3O2 (334,168) için ;  

 C H N 
Hesaplanan 50,32 3,62 12,57 
Bulunan 50,27 3,53 12,33 

Spektral Bulgular: 

 

UV (EtOH) λ maks (nm) (ε): 

229,8 nm (ε 17448); 278,4 nm (ε 13303); 341,8 nm (ε 45659). 

 IR (KBr) ν (cm-1) 

3408, 3327 (N-H ve O-H gerilme bandları); 3226, 3084, 3062 (aromatik C-H gerilme ve 

metiliden C-H gerilme bandları); 1635 (amid I, C=O gerilme bandı); 1595 (hidrazon 

C=N gerilme bandı); 1544, 1514 (aromatik C=C gerilme ve amid II, N-H eğilme ve C-

N gerilme kombinasyon bandları); 1336, 1224 (fenol C-O gerilme ve O-H eğilme 

kombinasyon bandları); 1274 (amid III, N-H eğilme ve C-N gerilme kombinasyon 

bandı); 848, 814 (aromatik 1,2,4- trisübstitüsyon), 773, 702 (aromatik 1,3-

disübstitüsyon). 
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Şekil 4-45:Madde 8’in IR Spektrumu (KBr) 

 
1H-NMR (500 MHz)  (DMSO-d6 / TMS) δ (ppm) 
5,93 (s, 2H, Ar-NH2); 6,01 (d, 1H, J=1,95 Hz, H2N-Ph C3-H); 6,11; 6,13 (2d, 1H, 

J=1,95; 2,44 Hz, H2N-Ph C5-H); 7,40 (t, 1H, J=7,81; 7,81 Hz, ariliden C5-H); 7,57-7,67 

(m, 2H, ariliden C4,6-H ); 7,69 (d, 1H, J=7,81 Hz, ariliden C2-H); 7,89 (s, 1H, H2N-Ph 

C6-H ); 8,35 (s, 1H, N=CH); 11,62 (s, 1H, CONH); 12,35 (s, 1H, OH). 

 

Şekil 4-46:Madde 8’in 1H-NMR Spektrumu (ppm) 
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Şekil 4-47:Madde 8’in 1H-NMR Spektrumu (5,90-8,40 ppm) 

 

 

4.1.10. 4-amino-N'-[(4-bromofenil)metiliden]-2-hidroksibenzohidrazid (9) 

1,8 g (0,011 mol) Madde B ve 1,16 ml (0,011 mol) 4-bromobenzaldehidden 

3.3.4 de verilen genel yönteme göre sentezlenmiştir. Ham ürün %96’lık etanolden 

billurlandırılarak temizlenmiştir. Verim: 2,45 g (%61,4). Açık sarı ince kristaller 

halindedir. Erime derecesi: 254,4-257,2 0C’dır. DMSO’da çözünür. Suda ve 

kloroformda çözünmez. Etanol, metanol ve asetonda sıcakta çözünür. 

Kromatografi: Kloroform:Metanol (9:1); Rf: 0,55 

Analiz : C14H12BrN3O2  (334,168) için ;  

 C H N 
Hesaplanan 50,32 3,62 12,57 
Bulunan 50,32 3,64 12,75 

Spektral Bulgular: 

UV (EtOH) λ maks (nm) (ε): 

228,2 nm (ε 19400); 282,8 nm (ε 15533); 342,4 nm (ε 53220). 
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IR (KBr) ν (cm-1) 

3406, 3329 (N-H ve O-H gerilme bandları); 3257, 3226, 3151, 3128, 3076, 3061 

(aromatik C-H gerilme ve metiliden C-H gerilme bandları); 1631 (amid I, C=O gerilme 

bandı); 1595 (hidrazon C=N gerilme bandı); 1543, 1516 (aromatik C=C gerilme ve 

amid II, N-H eğilme ve C-N gerilme kombinasyon bandları); 1336, 1236 (fenol C-O 

gerilme ve O-H eğilme kombinasyon bandları); 1276 (amid III, N-H eğilme ve C-N 

gerilme kombinasyon bandı); 850, 813 (aromatik 1,2,4- trisübstitüsyon), 842 (aromatik 

1,4-disübstitüsyon). 

 

 
Şekil 4-48:Madde 9’un IR Spektrumu (KBr) 

 

1H-NMR (500 MHz)  (DMSO-d6 / TMS) δ (ppm) 

5,92 (s, 2H, Ar-NH2); 6,00 (d, 1H, J=1,95 Hz, H2N-Ph C3-H); 6,10; 6,12 (2d, 1H, 

J=1,95; 2,44 Hz, H2N-Ph C5-H); 7,65 (s, 5H, ariliden C2,3,5,6-H ve H2N-Ph C6-H); 8,36 

(s, 1H, N=CH); 11,56 (s, 1H, CONH); 12,38 (s, 1H, OH). 
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Şekil 4-49:Madde 9’un 1H-NMR Spektrumu (ppm) 

 

 

Şekil 4-50:Madde 9’un 1H-NMR Spektrumu (5,80-6,30 ppm) 
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ESI (-) MS m/z (%) 

418,85 (9,27); 334,10 ([M-H]-, 100); 332,14 (70,34). 

50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 600
m/z

0

10

20

30

40

50

60

70

80

90

100

R
el

at
iv

e 
A

bu
nd

an
ce

334.10

332.14

418.85
309.01 355.08 504.77466.74 525.74270.61 416.87 583.21241.58

 

Şekil 4-51:Madde 9’un  Kütle Spektrumu (ESI-MS) 

ESI (-) MS2 m/z (%) 

334,03 ([M-H]-, 29,58); 332,05 (42,37); 151,12 (100); 108,11 (35,18). 
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Şekil 4-52:Madde 9’un  Kütle Spektrumu (ESI-MS2) 
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4.1.11. 4-amino-N'-[(4-etilfenil)metiliden]-2-hidroksibenzohidrazid (10) 

1 g (5,98.10-3 mol) Madde B ve 0,82 ml (5,98.10-3 mol) 4-etilbenzaldehidden 

3.3.4 de verilen genel yönteme göre sentezlenmiştir. Ham ürün %96’lık etanolden 

billurlandırılarak temizlenmiştir. Verim: 1,33 g (%78,24). Açık sarı ince kristaller 

halindedir. Erime derecesi: 209,0-211,7 0C’dır. DMSO’da çözünür. Suda ve 

kloroformda çözünmez. Etanol, metanol ve asetonda sıcakta çözünür. 

Kromatografi: Kloroform:Metanol (9:1); Rf: 0,55 

Analiz : C16H17N3O2  (283,325) için ;  

 C H N 
Hesaplanan 67,83 6,05 14,83 
Bulunan 66,97 5,96 14,48 

Spektral Bulgular: 

 

UV (EtOH) λ maks (nm) (ε): 

227,2 nm (ε 10162); 335,6 nm (ε 26671). 

IR (KBr) ν (cm-1) 

3404, 3329 (N-H ve O-H gerilme bandları); 3261, 3226, 3149, 3082, 3049, 3022 

(aromatik C-H gerilme ve metiliden C-H gerilme bandları); 2958, 2885 (alifatik C-H 

asimetrik ve simetrik gerilme bandları); 1635 (amid I, C=O gerilme bandı); 1597 

(hidrazon C=N gerilme bandı); 1544, 1508 (aromatik C=C gerilme ve amid II, N-H 

eğilme ve C-N gerilme kombinasyon bandları); 1452, 1357 (alifatik C-H asim., sim. 

eğilme bandları); 1336, 1228 (fenol C-O gerilme ve O-H eğilme kombinasyon 

bandları); 1276 (amid III, N-H eğilme ve C-N gerilme kombinasyon bandı); 850, 815 

(aromatik 1,2,4- trisübstitüsyon), 829 (aromatik 1,4-disübstitüsyon).  
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Şekil 4-53:Madde 10’un IR Spektrumu (KBr) 
 

1H-NMR (500 MHz)  (DMSO-d6 / TMS) δ (ppm) 
1,17-1,21 (m, 3H, ariliden C4- CH2-CH3 metil protonları); 2,64 (q, 2H, J=7,32; 7,32 Hz, 

ariliden C4-CH2-); 5,89 (s, 2H, Ar-NH2); 6,01 (d, 1H, J=2,44 Hz, H2N-Ph C3-H); 6,12; 

6,13 (2d, 1H, J=2,44; 2,44 Hz, H2N-Ph C5-H); 7,29 (d, 2H, J=8,30 Hz, ariliden C3,5-H); 

7,62 (d, 3H, J=8,30 Hz, ariliden C2,6-H ve H2N-Ph C6-H); 8,36 (s, 1H, N=CH); 11,44 (s, 

1H, CONH); 12,48 (s, 1H, OH). 

 
Şekil 4-54:Madde 10’un 1H-NMR Spektrumu (ppm) 
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Şekil 4-55:Madde 10’un  1H-NMR Spektrumu (5,80-8,40 ppm) 

 

 

Şekil 4-56:Madde 10’un  1H-NMR Spektrumu (1,10-3,40 ppm) 
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4.1.12. 4-amino-N'-[(4-metilfenil)metiliden]-2-hidroksibenzohidrazid (11) 

0,5 g (2,99.10-3 mol) Madde B ve 0,354 ml (2,99.10-3 mol)                       

4-metilbenzaldehidden 3.3.4 de verilen genel yönteme göre sentezlenmiştir. Ham ürün 

%96’lık etanolle yıkanarak temizlenmiştir. Verim: 0,53 g (%66,25). Açık sarı ince 

kristaller halindedir. Erime derecesi: 221,0-224,2 0C’dır. DMSO’da çözünür. Suda ve 

kloroformda çözünmez. Etanol, metanol ve asetonda sıcakta çözünür. 

Kromatografi: Kloroform:Metanol (9:1); Rf: 0,49 

Analiz : C15H15N3O2 (269,296) için ;  

 C H N 
Hesaplanan 66,90 5,61 15,60 
Bulunan 66,39 5,74 15,22 

Spektral Bulgular: 

 

UV (EtOH) λ maks (nm) (ε): 

230,6 nm (ε 18601); 278,5 nm (ε 13913); 336,2 nm (ε 56127).  

IR (KBr) ν (cm-1) 

3408, 3329 (N-H ve O-H gerilme bandları); 3255, 3226, 3153, 3109, 3080, 3049, 3024 

(aromatik C-H gerilme ve metiliden C-H gerilme bandları); 2908, 2887 (alifatik C-H 

asim., sim. gerilme bandları); 1635 (amid I, C=O gerilme bandı); 1597 (hidrazon C=N 

gerilme bandı); 1546, 1508 (aromatik C=C gerilme ve amid II, N-H eğilme ve C-N 

gerilme kombinasyon bandları); 1452, 1359 (alifatik C-H asim., sim. eğilme bandları); 

1336, 1232 (fenol C-O gerilme ve O-H eğilme kombinasyon bandları); 1278 (amid III, 

N-H eğilme ve C-N gerilme kombinasyon bandı); 850, 806 (aromatik 1,2,4- 

trisübstitüsyon), 821 (aromatik 1,4-disübstitüsyon).  
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Şekil 4-57:Madde 11’in IR Spektrumu (KBr) 

 

1H-NMR (500 MHz)  (DMSO-d6 / TMS) δ (ppm) 

2,34 (s, 3H, ariliden C4-CH3); 5,89 (s, 2H, Ar-NH2); 6,01 (s, 1H, H2N-Ph C3-H); 6,11 

(m, 1H, H2N-Ph C5-H); 7,26 (d, 2H, J=8,30 Hz, ariliden C3,5-H); 7,58-7,65 (m, 3H, 

ariliden C2,6-H ve H2N-Ph C6-H); 8,35 (s, 1H, N=CH); 11,44 (s, 1H, CONH); 12,48 (s, 

1H, OH). 

 

Şekil 4-58:Madde 11’in 1H-NMR Spektrumu (ppm) 



 89

 
Şekil 4-59:Madde 11’in  

1H-NMR Spektrumu (5,80-8,40 ppm) 

 

 

4.1.13. 4-amino-N'-[(4-metilsülfanilfenil)metiliden]-2-hidroksibenzohidrazid (12) 
1 g (5,98.10-3 mol) Madde B ve 0,8 ml (5,98.10-3 mol)                       

4-metilsülfanilbenzaldehidden 3.3.4 de verilen genel yönteme göre sentezlenmiştir. 

Ham ürün %96’lık etanolle yıkanarak temizlenmiştir. Verim: 1,52 g (%84,44). Açık sarı 

renkte toz maddedir. Erime derecesi: 214,8-215,8 0C’dır. DMSO’da çözünür. Suda ve 

kloroformda çözünmez. Etanol, metanol ve asetonda sıcakta çözünür. 

Kromatografi: Kloroform:Metanol (9:1); Rf: 0,50 

Analiz : C15H15N3O2S (301,364) için ;  

 C H      N 
Hesaplanan 59,78 5,02      13,94 
Bulunan 59,92 5,31      14,03 

Spektral Bulgular: 

UV (EtOH) λ maks (nm) (ε): 

234,0 nm (ε 17009); 345,5 nm (ε 60765).  

IR (KBr) ν (cm-1) 
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3406, 3325 (N-H ve O-H gerilme bandları); 3255, 3224, 3128, 3099, 3072, 3055 

(aromatik C-H gerilme ve metiliden C-H gerilme bandları); 2916, 2891 (alifatik C-H 

asim., sim. gerilme bandları); 1627 (amid I, C=O gerilme bandı); 1595 (hidrazon C=N 

gerilme bandı); 1541, 1516 (aromatik C=C gerilme ve amid II, N-H eğilme ve C-N 

gerilme kombinasyon bandları); 1452, 1402 (alifatik C-H asim., sim. eğilme bandları); 

1336, 1238 (fenol C-O gerilme ve O-H eğilme kombinasyon bandları); 1274 (amid III, 

N-H eğilme ve C-N gerilme kombinasyon bandı); 850, 812 (aromatik 1,2,4- 

trisübstitüsyon). 

 

Şekil 4-60:Madde 12’nin IR Spektrumu (KBr) 

1H-NMR (500 MHz)  (DMSO-d6 / TMS) δ (ppm) 

2,48-2,51 (m, 5H, ariliden C4-SCH3); 5,89 (s, 2H, Ar-NH2); 6,01 (d, 1H, J=2,44 Hz, 

H2N-Ph C3-H); 6,11; 6,12 (2d, 1H, J=2,44; 2,44 Hz, H2N-Ph C5-H); 7,30-7,32 (m, 2H, 

ariliden C3,5-H); 7,63 (d, 3H, J=8,30 Hz, ariliden C2,6-H ve H2N-Ph C6-H); 8,34 (s, 1H, 

N=CH); 11,46 (s, 1H, CONH); 12,46 (s, 1H, OH). 
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Şekil 4-61:Madde 12’nin 1H-NMR Spektrumu (ppm) 

 

 
Şekil 4-62:Madde 12’nin 1H-NMR Spektrumu (5,90-8,40 ppm) 
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4.1.14. 4-amino-N'-[(4-benziloksifenil)metiliden]-2-hidroksibenzohidrazid (13) 

0,5 g (2,99.10-3 mol) Madde B ve 0,64 g (2,99.10-3 mol)                       

4-benziloksibenzaldehidden 3.3.4 de verilen genel yönteme göre sentezlenmiştir. Ham 

ürün %96’lık etanolle yıkanarak temizlenmiştir. Verim: 0,73 g (%74,08). Beyaz toz 

halindedir. Erime derecesi: 221,1-222,1 0C’dır. DMSO’da çözünür. Suda ve 

kloroformda çözünmez. Etanol, metanol ve asetonda sıcakta çözünür. 

Kromatografi: Kloroform:Metanol (9:1); Rf: 0,53 

Analiz : C21H19N3O3 (361,394) için ;  

 C H N 
Hesaplanan 69,79 5,30 11,63 
Bulunan 69,45 5,40 11,46 

Spektral Bulgular: 

 

UV (EtOH) λ maks (nm) (ε): 

227,6 nm (ε 23317); 301,4 nm (ε 22517); 337,8 nm (ε 67274). 

IR (KBr) ν (cm-1) 

3408, 3325 (N-H ve O-H gerilme bandları); 3255, 3224, 3089, 3062, 3032 (aromatik C-

H gerilme ve metiliden C-H gerilme bandları); 2893, 2781 (alifatik C-H asim., sim. 

gerilme bandları); 1629 (amid I, C=O gerilme bandı); 1595 (hidrazon C=N gerilme 

bandı); 1548, 1506 (aromatik C=C gerilme ve amid II, N-H eğilme ve C-N gerilme 

kombinasyon bandları); 1452, 1381 (alifatik C-H eğilme bandları); 1336, 1240 (fenol C-

O gerilme ve O-H eğilme kombinasyon bandları); 1276 (amid III, N-H eğilme ve C-N 

gerilme kombinasyon bandı); 850, 813 (aromatik 1,2,4- trisübstitüsyon), 821 (aromatik 

1,4- disübstitüe). 
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Şekil 4-63:Madde 13’ün IR Spektrumu (KBr) 

1H-NMR (500 MHz)  (DMSO-d6 / TMS) δ (ppm) 

5,15 (s, 2H, ariliden C4-O-CH2); 5,87 (s, 2H, Ar-NH2); 6,00 (d, 1H, J=1,95 Hz, H2N-Ph 

C3-H); 6,10; 6,13 (2d, 1H, J=1,95; 1,95 Hz, H2N-Ph C5-H); 7,08-7,10 (m, 2H, ariliden 

C3,5-H); 7,32-7,47 (m, 5H, ariliden C4-O-CH2-C6H5 aril protonları); 7,62-7,65 (m, 3H, 

ariliden C2,6-H ve H2N-Ph C6-H); 8,33 (s, 1H, N=CH); 11,39 (s, 1H, CONH); 12,51 (s, 

1H, OH). 

 
Şekil 4-64:Madde 13’ün 1H-NMR Spektrumu (ppm) 
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Şekil 4-65:Madde 13’ün 1H-NMR Spektrumu (5,80-7,70 ppm) 

 

 

4.1.15. 4-amino-N'-[(4-kloro-3-nitrofenil)metiliden]-2-hidroksibenzohidrazid (14) 

0,5 g (2,99.10-3 mol) Madde B ve 0,55 g (2,99.10-3 mol) 4-kloro-3-

nitrobenzaldehidden 3.3.4 de verilen genel yönteme göre sentezlenmiştir. Ham ürün 

%96’lık etanolle yıkanarak temizlenmiştir. Verim: 0,97 g (%97). Küçük turuncu 

kristaller halindedir. Erime derecesi: 236,8-237,2 0C’dır. DMSO’da çözünür. Suda ve 

kloroformda çözünmez. Etanol, metanol ve asetonda sıcakta çözünür. 

Kromatografi: Kloroform:Metanol (9:1); Rf: 0,51 

Analiz : C14H11ClN4O4 (334,715) için;  

 C H N 
Hesaplanan 50,24 3,31 16,74 
Bulunan 50,31 3,74 16,76 
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Spektral Bulgular: 

UV (EtOH) λ maks (nm) (ε): 

228,0 nm (ε 19079); 281,6 nm (ε 15975); 348,8 nm (ε 40197). 

 

IR (KBr) ν (cm-1) 

3471, 3340 (N-H ve O-H gerilme bandları); 3223, 3070, 3050 (aromatik C-H gerilme ve 

metiliden C-H gerilme bandları); 1637 (amid I, C=O gerilme bandı); 1606 (hidrazon 

C=N gerilme bandı); 1544, 1508 (aromatik C=C gerilme ve amid II, N-H eğilme ve C-

N gerilme kombinasyon bandları); 1527, 1352 (O-N-O asim., sim. gerilme bandları); 

1332, 1234 (fenol C-O gerilme ve O-H eğilme kombinasyon bandları); 1271 (amid III, 

N-H eğilme ve C-N gerilme kombinasyon bandı); 837, 825, 806 (aromatik 1,2,4- 

trisübstitüsyon). 

 

 

Şekil 4-66:Madde 14’ün IR Spektrumu (KBr) 
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1H-NMR (500 MHz)  (DMSO-d6 / TMS) δ (ppm) 

5,96 (s, 2H, Ar-NH2); 6,02 (d, 1H, J=1,95 Hz, H2N-Ph C3-H); 6,12; 6,14 (2d, 1H, 

J=2,44; 2,44 Hz, H2N-Ph C5-H); 7,64 (d, 1H, J=8,80 Hz, H2N-Ph C6-H); 7,83 (d, 2H, 

J=8,80 Hz, ariliden C5-H); 8,00; 8,02 (2d, 1H, J=1,95; 1,95 Hz, ariliden C6-H ); 8,34 (d, 

1H, J=1,95 Hz, ariliden C2-H); 8,43 (s, 1H, N=CH); 11,76 (s, 1H, CONH); 12,27 (s, 1H, 

OH). 

 
Şekil 4-67:Madde 14’ün 1H-NMR Spektrumu (ppm) 

  

 
Şekil 4-68:Madde 14’ün 1H-NMR Spektrumu (5,90-8,50 ppm) 
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4.2. Biyolojk Etki Araştırma Bulguları 

4.2.1. Antimikrobiyal Etki Bulguları: 

4.2.1.1. Gereç ve Yöntemler: 

Antimikrobiyal aktivite testinde mikrodilüsyon metodu kullanılmıştır. Test 

edilen bakteriler Staphylococcus aureus ATCC 6538, Staphylococcus epidermidis ATCC 

12228, Escherichia coli ATCC 11229, Klebsiella pneumoniae ATCC 4352, 

Pseudomonas aeruginosa ATCC 1539 ve Proteus mirabilis ATCC 14153 için Mueller 

Hinton Broth (MHB) (Difco, Detroid, USA) besiyerleri kullanılmıştır. Maya mantarı 

olan Candida albicans ATCC 10231 için ise RPMI-1640 (Sigma) besiyeri 

kullanılmıştır. Mycobacterium tuberculosis’e karşı antibakteriyel etki tayini 

yapılmamıştır. 

4.2.1.2. Mikrodilüsyon Metodu: 

Sentezlenen maddelerin DMSO içindeki çözeltilerinin Minimal İnhibitör 

Konsantrasyon (MİK) değerlerinin tayini için mikrodilüsyon testi uygulanmıştır.  

Çalışmada kullanılan bakterilerin inokulumu Mueller-Hinton Broth (Difco, 

Detroid, USA) besiyerindeki 4-6 saatlik kültürlerinden 5x105 kob/ml (koloni oluşturan 

birim); Candida albicans ATCC 10231 için ise RPMI-1640 (Sigma) besiyerindeki 24 

saatlik kültüründen 0.5-2.5x103 kob/ml olacak şekilde hazırlanmıştır.  

Maddelerin antimikrobiyal etkilerinin belirlenmesi için steril mikroplaklar 

kullanılmıştır. Mikroplakların ilk iki sırasına kontrol grubu olarak sterilitenin kontrolü  

için sadece besiyeri, diğer sıraya ise çözücünün antimikrobiyal etkisinin 

belirlenebilmesi için DMSO uygulanmıştır. Mikroplakların diğer kuyularına ilk kuyular 

hariç 50’şer µl besiyeri uygulanmıştır. Antimikrobiyal etkisi araştırılacak olan madde 

birinci ve ikinci kuyulara 50’şer µl olarak uygulanmıştır. İkinci kuyulardan 50 µl alınıp 

üçüncü kuyulara eklenmiştir. Bu şekilde devam edilerek son kuyucuklara kadar 

seyreltme yapılmıştır. Böylece MİK aralığı 5000 µl/ml-2.44 µl/ml olarak ayarlanmıştır. 

Sonra tüm kuyulara 50’ şer µl bakteri süspansiyonu ilave edilmiştir. Daha sonra 

mikroplaklar plastik kapakları ile kapatılıp, naylona sarılıp 37°C’ de 1 gece 

bekletilmiştir. Maddelerin Minumum Inhibitör Konsantrasyon (MİK) değerleri Clinical 

Laboratory Standards Institute (CLSI) kriterleri doğrultusunda saptanmıştır (125,126). 
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Tablo 4-1:Arilidenhidrazidlerin (1-14) Antimikrobiyal aktivite sonuçları                                                                                                                              

--- :  Aktivite saptanmamıştır. 

       Bakteriler Maddeler mg/L 
Mikroorganizmalar 

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 
Referans maddeler 
mg/L 

Staphylococcus aureus  
ATCC 6538 -- -- -- -- -- -- -- -- -- -- 

-
-- -- -- -- 

 
Sefuroksim-Na 1.2 

Staphylococcus 
epidermidis  ATCC 
12228 

312 1250 625 312 312 312 1250 625 625 625 1250 1250 625 156 Sefuroksim 9.8 

Metisilin Dirençli 
Staphylococcus aureus 
(MRSA) ATCC 33591 

312 -- 625 625 625 312 312 312 312 625 
6

625 625 -- 156 Levofloksasin 0.125 

Escherichia coli 
ATCC 8739 -- -- -- -- -- -- -- -- -- -- 

-
-- -- -- -- Sefuroksim-Na 4.9 

Klebsiella pneumonia  
ATCC 4352 -- -- -- -- -- -- -- -- -- -- 

-
-- -- -- -- 

 
Sefuroksim-Na  4.9 

Pseudomonas 
aeruginosa  ATCC 
1539 -- -- -- -- -- -- -- -- -- -- 

-
-- -- -- -- Seftazidim 2.4 

Proteus mirabilis 
ATCC 14153 -- -- -- -- -- -- -- -- -- -- 

-
-- -- -- -- Sefuroksim-Na  2.4 

Candida albicans 
ATCC 10231 -- -- -- -- -- -- -- -- -- -- 

-
-- -- -- -- Klortrimazol 4.9 
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5. TARTIŞMA 

 

5.1. Metil  p-aminosalisilat (A) 

Drain ve ark. tarafından yürütülen çalışmaya göre; 15 g PAS’ın 400 ml susuz 

metanoldeki çözeltisi ile 20 ml derişik sülfürik asid 8 saat süre ile geri çeviren soğutucu 

altında ısıtılmış, süre sonunda %10’luk sodyum karbonat çözeltisi ile nötralleştirilerek  

madde A %53 verimle elde edilmiştir. Erime derecesi: 120 0C’dır (22). 

2008 yılındaki bir patent çalışmasında; 12,3 g madde PAS, 150 ml susuz 

metanol içerisinde çözüldükten sonra üzerine 20 ml derişik sülfürik asid eklenmiş ve 24 

saat süre ile geri çeviren soğutucu altında ısıtılmıştır ve ester, bisülfat tuzu halinde elde 

edilmiştir (127). 

5.2. p-Aminosalisilik asid hidrazidi (B) 

Yine ilk kez Drain ve ark. (22) tarafından yapılan çalışmada; A maddesinin 8 g’ı 

ile 6 ml %90’lık  hidrazin hidrat 30 dakika süre ile su banyosunda ısıtılmış ve süre 

sonunda 4 ml  hidrazin hidrat eklenerek ısıtmaya 1 saat daha devam edilmiştir. %45 

verimle elde edilen madde B etanolden billurlandırılmaktadır. Erime derecesi:197 
0C’dır. 

Hidrazidler çoğunlukla karboksilik asit esterlerinin hidrazin hidrat ile reaksiyona 

sokulması ile elde edilirken, yine hidrazin hidratın asid anhidridleri veya asid klorürleri 

ile reaksiyonu sonucu da elde edilmektedirler.  

Ester ile hidrazin arasındaki reaksiyon, hidrazinin karbonil grubuna nükleofilik 

bir atak yapması ile başlamaktadır. En az iki ekivalan mol hidrazin kullanılmalıdır. Bir 

mol hidrazin nükleofilik atak yapmakta, diğer molü ise proton transferi sırasında baz 

olarak görev almaktadır (128,129). 
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Hidrazinin açillenmesi sonucu, karbonil grubuna komşu olan azot ile birlikte 

diğer azotun da nükleofilliği azalmakta ve diaçilhidrazin oluşumu güçleşmektedir. 

Diaçilhidrazin ancak çok uzun süreli ısıtmalarda veya daha şiddetli şartlar 

uygulandığında görülmektedir. Yan ürün olarak diaçilhidrazin (sekonder hidrazid) 

oluşumu ortamda hidrazin fazlası bulundurularak tamamen engellenebilmektedir. 

Reaksiyon, çözücüsüz olarak ya da etanol, dimetilformamid ve diğer organik 

çözücüler içinde yürütülebilmektedir. Esterin aktivitesine bağlı olarak reaksiyon, oda 

sıcaklığında kendiliğinden veya uygun bir süre ısı uygulanarak gerçekleştirilebilir. 

Bu çalışmada B maddesi yukarıda bahsedilen literatüre göre 30 dak. süre ile 

ısıtılarak % 65 verimle elde edilmiştir. 

 

NH2

OH

O

NH NH2

NH2

OH

O

O CH3

NH2 NH2 .H2O

(A) (B)  
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5.3. p-Aminosalisilik asid hidrazid hidrazonları (1-14) 

Hidrazidler aldehidler ve ketonlarla reaksiyona girerek hidrazonları oluştururlar. 

Aldehid ve ketonlar ile H2N-NH2 ya da H2N-OH gibi azot atomuna bağlı bir 

elektronegatif grup taşıyan bileşiklerin oluşturdukları imin tipi ürünler oldukça 

dayanıklıdırlar. Hidrazidlerin genel olarak karbonil bileşikleri ile verdikleri reaksiyon 

toplamı önce katılma, ardından da ayrılma tepkimesi olarak açıklanmaktadır (130).  

Reaksiyon genel olarak şu şekilde açıklanabilir: Karbonil grubundaki oksijen 

atomu karbondan daha elektronegatif olduğundan çifte bağ π elektronlarını kendine 

doğru çekmekte ve karbon üzerinde pozitif yük oluşumuna neden olmaktadır. 

Nükleofilik yapıdaki azot ise bu karbona yaklaşmakta, karbon-azot arasında kovalen bir 

bağ oluşmakta ve azot bu durumda pozitif duruma geçmektedir. Pozitif yüklü durumdan 

kurtulmak için azot hidrojenin elektronlarını kendine çekerek nötralleşmekte, açığa 

çıkan proton ise negatif yüklü oksijen atomuna bağlanarak aminoalkol türevi ara ürünü 

meydana getirmektedir. Son aşamada bileşik bir mol su kaybederek hidrazid hidrazonu 

oluşturmaktadır.  

 

C NH N
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Bu çalışmada arilidenhidrazid yapısındaki 14 yeni bileşik (1-14), literatürde 

verilen yönteme göre elde edilen  p-aminosalisilik asid hidrazidi (B)’nin,  4-

siyanobenzaldehid, 2-klorobenzaldehid, 4-klorobenzaldehid, 4-florobenzaldehid, 4-

bromobenzaldehid, 4-metilbenzaldehid, 4-etilbenzaldehid, 2,6-diklorobenzaldehid, 2,6-

diflorobenzaldehid, 4-metiltiyobenzaldehid, 3-bromobenzaldehid, 2-kloro-6-

florobenzaldehid, 4-benziloksibenzaldehid, 4-kloro-3-nitrobenzaldehid ile etanol 

içerisinde geri çeviren soğutucu altında 40 dakika-2 saat arasında bir süre ile ayrı ayrı 

reaksiyona sokulması sonucu kazanılmıştır. 
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Tablo 5-1:Arilidenhidrazidlerin (1-14) Bazı Fiziksel Özellikleri ve Elementel Analiz 
                   Bulguları 

 

Analiz (Hesaplanan/Bulunan) Madde Kapalı Formül 
(M.A) 

Verim
(%) 

E.D 
(0C)        %C             %H              %N 

1 
C 15H12N4O2 

(280,281) 
89,55 263,1-264,1 

      64,28            4,32            19,99 

      64,21            4,45            20,04 

2 
C14H12ClN3O2 

(289,717) 
92,33 239,4-243,4 

      58,04            4,17            14,50 

      57,94            4,29            14,85 

3 
C14H12ClN3O2 

(289,717) 
86,60 253,1-254,1 

      58,04            4,17            14,50 

      58,04            4,51            14,56 

4 
C14H11Cl2N3O2 

(324,162) 
68,96 201,5-205,6 

      51,87            3,42            12,96 

      51,83            3,73            13,02    

5 
C14H12FN3O2 

(273,262) 
89,63 236,7-237,3 

      61,53            4,43            15,38 

      61,74            4,56            15,13 

6 
C14H11F2N3O2 

(291,253) 
74,84 225,6-226,2 

      57,73            3,81            14,43 

      57,89            3,37            14,44 

7 
C14H11ClFN3O2 

(307,707) 
92,12 226,1-227,3 

      54,65            3,60            13,66 

      54,43            3,64            13,75 

8 
C14H12BrN3O2 

(334,168) 
70,85 225,2-225,7 

      50,32            3,62            12,57 

      50,27            3,53            12,33 

9 
C14H12BrN3O2 

(334,168) 
61,40 254,4-257,2 

      50,32            3,62            12,57 

      50,32            3,64            12,75 

10 
C16H17N3O2 

(283,325) 
78,24 209,0-211,7 

      67,83            6,05            14,83 

      66,97            5,96            14,48 

11 
C15H15N3O2 

(269,296) 
66,25 221,0-224,2 

      66,90            5,61            15,60 

      66,39            5,74            15,22 

12 
C15H15N3O2S 

(301,364) 
84,44 214,8-215,8 

      59,78            5,02            13,94 

      59,92            5,31            14,03 

13 
C21H19N3O3 

(361,394) 
74,08 221,1-222,1 

      69,79            5,30            11,63 

      69,45            5,40            11,46 

14 
C14H11ClN4O4 

(334,715) 
97,00 236,8-237,2 

      50,24            3,31            16,74 

      50,31            3,74            16,76 
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5.4. Spektral Verilerin Değerlendirilmesi 

5.4.1. UV Verileri 

Arilidenhidrazid yapısındaki 1-14 maddelerinin elde edilişinde başlangıç 

maddesi olarak kullanılan p-aminosalisilik asid hidrazidi (B)’nin etanol içerisinde alınan 

UV spektrumunda; 236, 279 ve 307,5 nm’lerde birer maksimum gözlenmektedir. 

Bu çalışmadaki 1-14 bileşiklerinin etanol içerisinde alınan UV spektrumlarında 

ise hidrazon yapısından dolayı yapıya yeni eklenen C=N kromofor grubunun ve 

bileşiklerdeki sübstitüe benziliden artığının sebep olduğu absorbsiyonların 

maksimumları 227-234; 272-302 ve 331-353 nm’lerde gözlenmiştir. Gözlenen bu 

değerlerden 227-234 nm’lerdeki maksimum absorbsiyon değerleri imin kromoforu ve 

benzenoid bandlardan, 272-302 nm’lerdekiler karbonil kromoforu ve benzenoid 

bandlardan, 331-353 nm’lerdekiler ise aromatik yapılardan ileri gelmektedir. İmin ve 

karbonil kromoforlarına ait absorbsiyon değerlerinin beklenenden yüksek çıkması bu 

gruplara komşu azot atomu üzerindeki ortaklanmamış elektronların rezonans etkisinden 

kaynaklanmaktadır (131). 

Absorbsiyon maksimumlarının moleküldeki amin ve fenol gruplarından dolayı 

alkali ve asid etkisiyle değişimini gözlemlemek amacıyla bileşiklerin etanollü 

çözeltilerine ayrı ayrı 1-2 damla 0.1N NaOH çözeltisi ve 1-2 damla 0.1N HCl çözeltisi 

eklenerek spektrumlar alınmıştır. NaOH ilavesiyle PAS artığında fenolat anyonu 

oluşmuş ve madde 4’ün 299,0 nm, madde 12’nin ise 325,6 nm’deki absorbsiyonları 

dışında tüm maddelerde batokromik kayma gözlenmiştir. HCl ilavesiyle  ise yine PAS 

artığında amino grubunun tuzu oluşmuş ve madde 6’nın 275,4 ve 340,8 nm, madde 

10’un 228,4 nm, madde 13’ün 340,6 nm ve madde 14’ün 300,2 nm’deki absorbsiyonları 

dışında tüm maddelerde hipsokromik kayma gözlenmiştir. 
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Tablo 5-2:Hidrazid (B) ve Arilidenhidrazid Türevlerinin (1-14) UV Maksimum Absorpsiyon               
Değerleri 

 

 
Madde 

 
Ar 

EtOH 

λ maks nm(ε) 
+ 0.1 N NaOH 

λ maks nm 

+ 0.1 N HCl 
λ maks nm 

 
(B) 

 
- 

 236,0 (13143) 
 279,0 (17749) 
307,5 (18879) 

- - 

 
1 

 
C6H5CN(4-) 

231,5 (14014) 
286,5 (16515) 
353,0 (41355) 

234,4  
322,2 

228,8  
341,4 

 
2 
 

 
C6H5Cl(2-) 

230,8 (18322) 
278,8 (15774) 
340,2 (53974) 

232,4  
320,2 

229,0  
332,4 

 
3 
 

C6H5Cl(4-) 
231,0 (13147) 
281,4 (12573) 
340,6 (43075) 

234,6  
315,2 

228,2  
332,4 

 
4 
 

 
C6H4(Cl)2(2,6-) 

228,0 (18909) 
331,5 (32575) 

239,0  
299,0 

227,8  
324,6 

 
5 
 

 
C6H5F(4-) 

230,0 (14127) 
277,0 (13225) 
336,5 (48104) 

232,6  
311,4 

226,8  
323,4 

 
6 

 
C6H4(F)2(2,6-) 

227,2 (12938) 
275,2 (13442) 
337,0 (35790) 

242,2  
307,8 

225,0 
275,4  
340,8 



 105

 
7 
 

 
C6H4(Cl)(F)(2,6-) 

228,8 (13183) 
272,8 (13183) 
335,6 (35226) 

237,2  
306,4 

228,0  
328,2 

8 C6H5Br(3-) 
229,8 (17448) 
278,4 (13303) 
341,8 (45659) 

235,4  
315,2 

228,4  
326,0 

9 C6H5Br(4-) 
228,2 (19400) 
282,8 (15533) 
342,4 (53220) 

233,8  
315,8 

233,8  
315,8 

 
 
 
 
Tablo 5-2’nin Devamı: 

 
 

Madde 
 

Ar 
EtOH 

λ maks nm(ε) 
         + 0.1 N NaOH 

λ maks nm 

+ 0.1 N HCl 
λ maks nm 

10 C6H5(C2H5)(4-) 
227,2 (10162) 
335,6 (26671) 312,6 228,4  

329,2 

11 C6H5(CH3)(4-) 

230,6 (18601) 
278,5 (13913) 
336,2 (56127) 

233,6  
312,4 

229,0  
328,6 

 
    12 

 

C6H5(SCH3) 
(4-) 

234,0  (17009) 
345,5  (60765) 

236,4 
325,6 

230,2 
342,0 

 
13 

C6H5(OCH2C6H5) 
(4-) 

227,6 (23317) 
301,4 (22517) 

   337,8 (67274) 

230,2 
311,4 

226,6 
301,2  
340,6 

 
14 

 

C6H4(Cl)(NO2) 
(4,3-) 

228,0 (19079) 
281,6 (15975) 

   348,8 (40197) 

234,6 
316,0 
 

227,4 
300,2  
336,8 

 

Literatürde hidrazid hidrazon yapısı taşıyan bazı bileşikler için verilen λ 

maksimum değerleri aşağıda görülmektedir (10,66,75,80,91,94,100,111,132,133): 
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FF

OH

C NH N CH
O

Ar
= 
= C6H4(CH3)(4-); 195, 202, 215, 227, 305, 371 nm

= C6H4F(4-); 203, 219, 292, 304, 328 nm

= C6H3(OCH3)(OH)(3,4-); 231 , 289, 300, 328, 351 nm
= C6H4(NO2)(4-); 200, 267, 336, 395 nm

Ar = C6H4Br(4-); 193, 203, 226, 254, 296, 307, 332 nm

C6H4Cl(4-); 194, 202, 223, 297, 307, 331 nm

 

 

 

N

N CH3

O

CONH N CH R2

R1

R3

R1:H, R2:Cl, R3:H ; 228, 275 nm
R1:Cl, R2:H, R3:Cl ; 228, 275 nm

 

 

N
H

N

S CH2 CO NH N CH NO2
C6H5

C6H5

= 222, 285, 300 nm

 

 

 

C NH
O

C NH
O

N CH Ar
Ar = C6H5; 202,3; 219,2; 309,2 nm

= C6H4Cl(4-); 201,4; 313,4 nm 
= C6H4F(4-); 201,6; 310,0 nm
= C6H3(Cl)2(2,4-); 202,0; 301,1 nm

= C6H4Br(4-); 201,6; 314,3 nm  

 

= 237, 304, 348 nm
N
H

N

S CH2CONHN CH N

CH3

CH3

O

OCH3

CH3  
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NH
N

CH3

CH3

O

O

O

NH N CH Ar

Ar= C6H5; 290, 369 nm
=C6H4F(4-); 285, 371 nm

=C6H4(NO2)(4-); 236, 265, 372 nm

=C6H3(OH)(OCH3)(4,3-); 237, 293, 372 nm

 

 

Ar = C6H4NO2(4-); 204, 329 nm

     =C6H4(NO2)2(2,4-); 206, 293 nm
F CONHN=CH-Ar

 

 

 

N

N

O
H3C

S CH2CONHN=CH Ar

Ar = C6H4(CH3)(4-) ; 223, 283, 339 nm
= C6H3(OCH3)(OH)(3,4-) ; 232, 284, 320 nm
= C6H4Br(4-) ; 223, 288, 338 nm

= C6H4Cl(4-) ; 222, 281, 336 nm 
= C6H4F(4-) ; 219, 280, 336 nm

 

 

 

 

Y = H ; 293,7 nm 
= F ; 286,9 nmCH NNH C

O
NHY

= Br ; 300,7 nm
=Cl ; 298,6 nm
=CH3 ; 295,7 nm
=CN ; 315,4 nm

 =SCH3 ; 320,1 nm
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Br

N

N

S

CH2CONH N CH Ar

= C6H3(Cl)2(2,4-) ; 206, 223*, 286 nm

= C6H3(OCH3)(OH)(3,4-) ; 207, 228*, 283, 318 nm

Ar = C6H5 ; 206, 276 nm

= C6H4Br(4-) ; 200, 221*, 287 nm 

= C6H4Cl(4-) ; 201, 221*, 286 nm
= C6H4F(4-) ; 206, 273 nm
= C6H4CH3(4-) ; 203, 222*, 285 nm

*Omuz

 

 

 

 

 

 

 

5.4.2. IR Verileri 

Çalışmada arilidenhidrazidlerin (1-14) ve sentezinde kullanılan p-aminosalisilik 

asid hidrazidi (B)’nin KBr içerisinde IR spektrumları alınmıştır.  

B’ye ait spektrumda N-H gerilme, fenolik O-H gerilme ve aromatik C-H gerilme 

bandları birlikte 3452-3047 cm-1 bölgesinde gözlenmiştir. B’nin spektrumunda, hidrazid 

yapısına ait primer amin grubu ve PAS artığına ait aromatik primer amin grubu için 

3500 cm-1 civarında beklenen simetrik ve asimetrik N-H karakteristik ikili gerilme 

bandlarının, fenolik hidroksil grupları için beklenen 3600 cm-1 civarındaki bandın 

gözlenmemesi ve 3452 cm-1 dışındaki daha düşük frekanslarda izlenen bandların daha 

kuvvetli bandlar olması molekülün büyük oranda hidrojen bağı yaptığını göstermektedir 

(134). Çünkü hidrojen bağı oluştuğunda bağ uzunluğu artmakta, kuvvet sabiti değeri 

azalmakta ve böylece pik düşük frekansa kaymaktadır (135). Hidrazid C=O gerilme 

bandı (amid I) ise, 1620 cm-1’de izlenmektedir. 

Arilidenhidrazid (1-14) yapısındaki maddelerin IR spektrumunda;  ana yapıya 

ait ortak bandların ve ariliden grubu ile ilgili özel bandların klasik kitaplar ve benzer 
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moleküllere ait literatürdeki verilerle karşılaştırıldığında beklenen bölgelerde izlendiği 

saptanmıştır (3,10,123). 

Bileşiklerin (1-14) N-H gerilme titreşim bandları, fenolik O-H gerilme bandı, 

aromatik C-H gerilme bandları ve metiliden C-H gerilme bandları ile birlikte 3471-3012 

cm-1 bölgesinde, C=O gerilme bandları (amid I) ise, 1645-1627 cm-1 aralığında 

gözlenmektedir. 

Katı fazda hidrojen bağları oluştuğu için sekonder amidlere ait  N-H gerilme 

titreşim bandlarının 3180-3140 cm-1 (cis) ve 3330-3270 cm-1 (trans) bölgelerinde 

gözlendiği, seyreltik çözeltilerde alınan spektrumlar için ise moleküller arası hidrojen 

bağları açılacağından N-H gerilim bandlarının 3440-3420 cm-1 (cis) ve 3460-3440  cm-1 

(trans) gibi daha yüksek bölgelere kaydığı belirtilmiştir (136).  

Sekonder amidlere ait N-H gerilme bandlarının hidrojen bağları nedeniyle çoklu 

bandlar olarak görülmesinin sebebi; amid grubunun cis formda dimer ve trans formda 

polimer oluşturmalarıdır (137): 

C O

N
NH2 H

R

CO

N
NH2H

R

cis

NH2

N

CO

H

R NH2

N

CO

H

R

trans
n 

Hidrazonların PAS kısmı üzerindeki O-H grubuna ait gerilme bandları, 

literatürde intermoleküler hidrojen bağı oluşturmuş hidroksil grubu için 3550-3450 cm-1 

(dimer) ve 3400-3230 cm-1 (polimer) ile intramoleküler  hidrojen bağı oluşturmuş 

hidroksil grubu için 3600-3436 cm-1 olarak gösterilen değerlere (138,139) uygun olarak 

3471-3012 cm-1 bölgesinde N-H gerilme, aromatik C-H gerilme bandları ve metiliden 

C-H gerilme bandları ile birlikte izlenirken, yine literatürde fenol C-O gerilme ve O-H 

eğilme kombinasyon bandları için verilen (138,140) 1410-1310 cm-1 ve 1260-1180 cm-1 

değerlerine uygun olarak 1365-1332 cm-1 ve 1240-1224 cm-1 bölgelerinde izlenmiştir. 

B ve 1-14 bileşiklerinin yapısında orto konumdaki hidroksil grubu ile sekonder 

amid grubu arasında bir intramoleküler hidrojen bağı bulunmaktadır. Bu hidroksil grubu 

beklenilenin aksine yapıdaki karbonil grubu ile bağ yapmamaktadır. Bunun nedeni ise 
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karbonil oksijeni ile fenol oksijeninin birbirine en uzak konumu almasıdır. Bu durumda 

beklenen iki olasılıktan biri olan hidroksil grubunun oksijeni üzerindeki hidrojen atomu 

ile azot atomu arasında değil, azot atomu üzerindeki hidrojen ile hidroksil grubunun 

oksijen atomu arasında bir hidrojen bağı oluşmaktadır. Nedeni ise; oksijenin 

elektronegatifliğinin azottan daha fazla olmasıdır. Benzer yapı literatürde x-ray 

analiziyle açıklanmıştır (141). 

 

NH2

O

H

O

N

H

N=
NH2

O H

O

NH N=
NH2

O H

O

NH N=

 

 

 

Bileşiklerin tümünde bulunan C=O grubunun gerilme bandı (Amid I) için 

literatürde (142) verilen 1690-1650 cm-1 değeriyle kıyaslandığında; spektrumlarda 

1645-1627 cm-1 aralığında gözlenen değerlerin beklenenden daha düşük olduğu 

görülmektedir.  

Bunun nedeni ise C=O grubunun bir tarafından aromatik halkaya, diğer yandan 

da üzerinde ortaklanmamış elektron çifti bulunduran azot atomu gibi yüksek mezomerik 

etkiye sahip bir atoma komşu olmasıyla açıklanabilmektedir (143). 

Madde 10, 11 ve 12’ye ait alifatik C-H asimetrik ve simetrik gerilme bandları 

sırasıyla; 2908-2958 cm-1  ve 2885-2891 cm-1’de izlenirken bu gruplara ait asimetrik ve 

simetrik eğilme bandları ise 1452 cm-1 ve 1357-1402 cm-1’lerde izlenerek literatürle 

uyumlu olduğu gözlenmiştir (144).   

Madde 14’de nitro grubunun O-N-O asimetrik ve simetrik gerilme bandları, 

1527, 1352 cm-1 de izlenerek literatürdeki değerlerle uygunluk göstermektedir (145).  

1-14 bileşikleri PAS artığındaki 1,2,4-trisübstitüsyonundan kaynaklı 856-837 ve 

806-815 cm-1 aralıklarında iki band vermiş ve bu değerler beklenen frekanslara uygun 

bulunmuştur. Bütün bileşikler için geçerli bu ortak değerlerin yanında benziliden 
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artığında farklı sübstitüsyondan kaynaklanan bandlar da beklenen frekanslardadır 

(146,138).  

Madde 2 için 1,2-disübstitüsyon bandı 750 cm-1 de, 8 için 1,3-disübstitüsyon 

bandı 702 ve 773 cm-1 de, 4, 6 ve 7 için 1,2,3-trisübstitüsyon bandları 715-725 ve 775-

781 cm-1 aralıklarında, 1, 3, 5, 9, 10, 11, 13 için 1,4-disübstitüsyon bandları sırasıyla; 

839, 821, 829, 842, 829, 821, 821 cm-1 lerde izlenmiştir. 

 

 

 

 

 

 

 

Tablo 5-3:Bileşik  B ve Arilidenhidrazidlerin (1-4) IR Verileri 

 

NH2

OH

O

NH NH2

(B) (1-14)

NH2

OH

O

NH N

CH Ar

 

Band B 1 2 3 4 

N-H g.b.  ve 
Fenolik  
O-H g.b. 

 
 

 3452 
 3358 
 3323 
 3307 
 3282 
 3265 

3415 
3300 

3404 
3331 

3406 
3329 

3464 
3363 

Aromatik 
C-H g.b. ve 
Metiliden 
 C-H g.b.  

 

 3155 
 3082 
 3047 

* 

3122 
3089 
3053 

 

3257 
3226 
3070 

 

3257 
3226 
3130 
3099 
3064 

 

3209 
3039 

         3012 
      
 

Amid I 
C=O g.b. 1620 1645 1635 1635 1639 
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Hidrazon  
C=N g.b.  - 1604 1600 1597 1604 

Aromatik 
 C=C g.b.  
Amid II  

N-H e.b. ve  
C-N g.b. 

1583 
1552 
1514 
1498 

1583 
1552  
1514 
1498 

1593 
1575 
1543 
1516 

1573 
1543 
1516 

 1583 
 1543 
 1510 

Fenol 
 C-O g.b. ve  

O-H e.b. 

1361 
1238 

1361 
1238 

1359 
1226 

1336 
1228 

 1365 
 1224 

Amid III 
N-H e.b. ve  

C-N g.b. 
1267 1267 1276 1276 1276 

Aromatik Sübs.  

856,823 
(1,2,4-) 

839 (1,4-) 
 

850,815  
(1,2,4-) 

750 (1,2-) 
 

850,813 
(1,2,4-) 

821(1,4-) 
 

852,814 
(1,2,4-) 
775,725 
(1,2,3-) 

Özel  
Bandlar  C≡N g.b. 

2220    

        *Metiliden grubu yoktur. 

 

 

Tablo 5-3’ün Devamı : Arilidenhidrazidlerin (5-9) IR Verileri 

Band 5 6 7 8 9 

N-H g.b.  ve 
Fenolik  
O-H g.b. 

 

3408 
3327 

3408 
3331 

3437 
3321 

3408 
3327 

3406 
3329 

Aromatik 
C-H g.b. ve 
Metiliden 
 C-H g.b.  

 
 

 3257 
 3224 
3161 
3097 
3068 

 

 3228 
 3142 
 3084 
 3066  

  
 

3215 
3138 
3078 

 

 3226 
 3084 
 3062 

 

3257 
3226 
3151 
3128 
3076 
3061 

 

Amid I 
C=O g.b. 1635 1635 1635 1635 1631 

Hidrazon C=N 
g.b.  1597 1598 1598 1595 1595 
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Arom. C=C g.b. 
Amid II  

N-H e.b. ve C-N 
g.b. 

1575 
1544 
1506 

1575 
1539 
1514 

1543 
1510 

1544 
1514 

 1543 
 1516 

Fenol C-O g.b. ve 
O-H e.b. 

1336 
1230 

1336 
1228 

1332 
1228 

1336 
1224 

1336 
1236 

Amid III 
N-H e.b. ve  

C-N g.b. 
1276 1280 1271 1274 1276 

Aromatik Sübs. 
850, 813 
(1,2,4-) 

829(1,4-) 

850, 813 
(1,2,4-) 
779,715 
(1,2,3-) 

 

848, 815 
(1,2,4-) 
781,717 
(1,2,3-) 

 

 848, 814 
(1,2,4-) 
773,702 
(1,3-) 

 

850, 813 
(1,2,4-) 

842(1,4-) 
 

 

 

 

 

Tablo 5-3’ün Devamı : Arilidenhidrazidlerin (10-14) IR Verileri 

Band 10 11 12 13 14 

N-H g.b.  ve 
Fenolik  
O-H g.b. 

 

3404 
3329 

3408 
3329 

3406 
3325 

3408 
3325 

3471 
3340 

Aromatik 
C-H g.b. ve 
Metiliden 
 C-H g.b.  

 
 

3261 
3226 
3149 
3082 
3049 
3022 

 

3255 
3226 
3153 
3109 
3080 
3049 
3024 

 

3255 
3224 
3128 
3099 
3072 
3055 

 

3255 
3224 
3089 
3062 
3032 

3223 
3070 
3050 

 

Amid I 
C=O g.b. 1635 1635 1627 1629 1637 
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Hidrazon  
C=N g.b.  1597 1597 1595 1595 1606 

Arom. C=C 
g.b.  

Amid II  
N-H e.b. ve  

C-N g.b. 

 1544 
 1508 

1546 
1508 

1541 
1516 

1548 
1506 

1544 
1508 

Fenol C-O g.b. 
ve O-H e.b. 

 1336 
 1228 

1336 
1232 

1336 
1238 

1336 
1240 

1332 
1234 

Amid III 
N-H e.b. ve  

C-N g.b. 
1276 1278 1274 1276 1271 

Aromatik 
Sübs. 

850, 815 
(1,2,4-) 

829(1,4-) 
 

850, 806 
(1,2,4-) 

821(1,4-) 
 

850, 812 
(1,2,4-) 

 

850, 813 
(1,2,4-) 

821(1,4-) 
 

 
837,825, 806

(1,2,4-) 
 
 

Özel Bandlar 

Alif. C-H g.b.  
2958 (asim) 

     2885(sim) 
Alif. C-H e.b. 
1452 (asim) 

     1357(sim) 
 

Alif. C-H g.b. 
   2908 (asim) 

2887(sim) 
Alif. C-H e.b. 
   1452 (asim) 

1359(sim) 

Alif. C-H g.b.    
2916 (asim) 

     2891 (sim) 
Alif. C-H e.b. 
  1452 (asim) 

     1402(sim) 

 

Alif. C-H g.b.    
2893(asim) 

     2781 (sim) 
Alif. C-H e.b. 
1452 (asim) 

     1381 (sim) 

 

O-N-O g.b  
1527(asim) 

  1352(sim) 
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5.4.3. 1H-NMR Verileri 

Elde ettiğimiz hidrazidin (B) ve arilidenhidrazid yapısındaki p-aminosalisilik 

asid hidrazid hidrazonlarının (1-14) spektrumları incelendiğinde ana yapıya ait ortak 

pikler ve 1-14 maddeleri için ariliden artığına ait pikler beklenen bölgelerde 

saptanmıştır (Bkz. Tablo 5-4 ve Tablo 5-5). 

Sentezlenen 1-14 maddelerinin son basamaktaki başlangıç maddesi olan           

p-aminosalisilik asid hidrazidinin (B) spektrumu incelendiğinde; karboksamid grubuna 

(CONH) ait NH protonu  δ 9,47 ppm’de, hidrazid yapısına ait NH2 protonları ise δ 4,36 

ppm’de gözlenmiştir. Her iki pik de singlet olarak izlenmiştir.  

Yapısında karboksamid artığı taşıyan ve DMSO-d6 içinde 1H-NMR spektrumları 

alınan çeşitli hidrazidlerin CONH grubu protonu δ 9,32-13,66 ppm arasında, hidrazid 

NH2 protonları ise δ 3,34-5,74 ppm değerleri arasında gözlenmiştir 

(10,110,112,120,123,133,147). 

1

2

6

3

5

4
NH2

OH

O

NH NH2

5,99;6,02 ppm
7,43 ppm

9,47 ppm

4,36 ppm

12,63 ppm
 5,94 ppm

5,65 ppm

δ 

δ 

δ 

δ 
δ 

δ 

δ 

 

(B) 

 

1-14 Maddelerinin 1H-NMR spektrumları incelendiğinde; hidrazidin (B) 

spektrumundaki δ 4,36 ppm’deki singlet pik ortadan kalkmış, bununla birlikte N=CH 

grubu protonuna ait piklerle ariliden artıklarına ait özel pikler de spektrumlarda izlenmiş 

ve bu durumlar hidrazon yapısındaki  maddelerin oluştuğunu gösteren önemli birer 

kanıt olmuştur.  
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N=CH protonu sentezlenen maddeler için; δ 8,33-8,79 ppm aralığında integral 

değeri 1H olan singletler olarak izlenmiştir. 1-14 maddeleri için CONH protonu ise; 

δ 11,39-11,76 ppm aralığında integral değeri 1H olan singletler olarak gözlenmiştir. 

Literatürde hidrazid hidrazon N=CH protonuna ait pikler için; δ 8,35-8,80 ppm 

(10), δ 8,39-8,89 ppm (110), δ 8,11-8,36 ppm (112), δ 8,39-8,50 ppm (114),δ 8,11;8,27 

ppm (123), δ 8,02-8,29 ppm (148) değerleri verilmiştir. Değerler sentezlediğimiz 

maddelerdeki N=CH grubu protonlarının kimyasal kayma değerleri ile uyum 

göstermektedir.  

CONH protonu için ise δ 11,08-12,97 ppm (10), δ 9,98-11,75 ppm (92), δ 11,75-

12,49 ppm (110),  δ 7,91-8,22 ppm (112), δ 13,43-13,50 ppm (114), δ 11,39-11,66 ppm 

(122), δ 11,87;11,99 ppm (123), δ 10,70-11,50 ppm (148) değerleri verilmiştir ve 

singlet olarak izlenmiştir. 

D2O değişimli 1H-NMR spektrumları alınan 3, 4 ve 5 numaralı maddeler için, 

sırasıyla δ 11,56; δ 11,76 ve δ 11,58  ppm’lerde izlenen NH proton piklerinin 

spektrumlardan kalkması, bu protonların amid azotu üzerinde bulunduğunu 

göstermektedir (Bkz. Deneysel Bölüm). 

Bileşiklerde ortak olarak bulunan OH protonu ise spektrumlarda; δ 12,27-12,51 

 ppm’lerde izlenmiştir. Fenolik OH protonu δ 4-7,5 ppm’lerde keskin tek pik olarak 

beklenirken bizim spektrumlarımızda daha yüksek ppm’lerde gözlenmesinin sebebi ise 

grubun orto konumunda hidrojen bağı yapacağı CONH grubunun bulunması olarak 

açıklanabilir (149). 

NH2

O

H

O

N

H

N=

 

 

 Literatürde CONH grubuna göre orto konumunda hidroksil grubu taşıyan 

bileşiklerin OH hidrojeni için verilen değerler; δ 11,09-12,97 (10) ppm; δ 15,35-16,25 

ppm (114), δ 10,20 ppm (147) dir. 
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D2O değişimli 1H-NMR spektrumları alınan 3, 4 ve 5 numaralı maddeler için, 

sırasıyla δ 12,39; δ 12,35 ve δ 12,49  ppm’lerde izlenen OH proton piklerinin 

spektrumlardan kalkması, bu protonların oksijen atomu üzerinde bulunduğunu 

göstermektedir (Bkz. Deneysel Bölüm). 

Yine bileşiklerin tümünde ortak olarak bulunan aromatik halkaya bağlı NH2 

protonları δ 5,87-5,97  ppm aralığında singlet olarak gözlenmiştir.  

Literatüre göre (150) Ar-NH2 protonları δ 3-6 ppm arasında beklenmekte ve bu 

değer maddelerimizin spektrumlardaki değerleri ile uyumludur. Ar-NH2 protonlarının 

piki madde 3, 4 ve 5 için aldığımız D2O değişimli 1H-NMR spektrumlarında ortadan 

kalkmış ve bu hidrojenlerin bir heteroatom (azot atomu) üzerinde olduğu kanıtlanmıştır 

(Bkz. Deneysel Bölüm).  

NH2

OH

O
1

2

4

3

5 6

 

(PAS Artığı) 

1-14 bileşiklerinin 1H-NMR spektrumlarında PAS artığındaki C3 üzerinde 

bulunan proton; madde 1-10 ve 12-14 için δ 6,00-6,08 ppm aralığında, toplam integral 

değeri 1H olan dublet şeklinde, madde 11 için ise δ 6,01 ppm’de singlet olarak   

izlenmiştir.  

PAS artığındaki C5 üzerinde bulunan proton ise; madde 1-10 ve 12-14 için 

δ 6,10-6,18 ppm ve δ 6,12-6,19 ppm’lerde toplam integrali 1H olan 2 dublet şeklinde, 

madde 11 için ise δ 6,10−6,13 ppm aralığında multiplet olarak gözlenmiştir.  

Yine PAS artığındaki C6 üzerinde bulunan proton; madde 1-3, 5 ve 14 için 

δ 7,64-7,70 ppm aralığında toplam integral değeri 1H olan dubletler şeklinde, madde 4 

ve 6-8 için δ 7,66-7,89 ppm aralığında toplam integral değeri 1H olan singletler 

şeklinde, madde 9 için δ 7,65 ppm de ariliden C2-6-H protonları ile birlikte toplam 

integral değeri 5H olan singlet şeklinde, madde 10 için  δ 7,62 ppm’de ariliden C2,6-H 

protonlarıyla beraber toplam integral değeri 3H olan dublet şeklinde, madde 12 için 

δ 7,63 ppm’de ariliden C3,5-H protonları ile birlikte toplam integral değeri 3H olan 
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dublet şeklinde, madde 11 ve 13 için sırasıyla δ 7,58-7,65 ppm  ve δ 7,62-7,65 ppm 

aralıklarında, ariliden C2,6-H protonlarıyla birlikte toplam integral değerleri 3H olan 

multipletler şeklinde gözlenmiştir.  

Yapıların değerlendirilmesinde literatür verilerinin yanı sıra sübstitüe 

benzenlerdeki orto (o-), meta (m-) ve para (p-) konumundaki protonların 

izlenebilecekleri ppm değerleri, sübstitüent parametreleri ve δ=7,27+Σzi denklemi (151) 

kullanılarak önceden hesaplanabilmiştir. 

NH2

OH

O

NH NH2

1

2

4

3

5 6

 

                                       zi (-OH)  zi (-NH2)   zi (-CONH-)     Hesaplanan      Gözlenen  

    C3-H (δ)    =    7,27    -   0,56    -     0,75     +  0,10         =      6,06            6,00-6,08 

    C5-H (δ)    =    7,27    -   0,45     -    0,75     +  0,10         =      6,17            6,10-6,19 

    C6-H (δ)    =    7,27    -   0,12     -    0,25     +  0,61         =      7,51            7,58-7,89 

 

SDBS veritabanında p-aminosalisilik asidin DMSO-d6 içindeki 1H-NMR (400 

MHz) spektrum verileri şu şekildedir (152): 

NH2

OH

COOH

H

H H

(A)

(B) (C)

(ppm)

A 7.460 

B 6.118 

C 6.005

δ

 

 

Maddelerimizin tümünde (1-14) ortak olarak bulunan protonların dışında her 

maddeye özel olan ariliden (=CH-Ar) grubunun aril protonlarının gözlenebileceği ppm 

değerleri de sübstitüe benzen protonlarının kimyasal kayma değerlerinin 

hesaplanmasında kullanılan denklemden yararlanılarak hesaplanmış ve benzer yapıdaki 

literatür değerleriyle karşılaştırılmıştır. Bu hesaplamalarda da –CH=N- sübstitüenti için 

–CH=O sübstitüentine ait parametreler kullanılmıştır. 
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Madde 1 için ariliden C2,3,5,6 protonları δ 7,84-7,92 ppm aralığında  multiplet 

olarak izlenmiştir. 

HC
1

2

6

3

5

4 CN

 
                                     zi (-CH=O)    zi (-CN)   Hesaplanan      Gözlenen  

    C2,6-H (δ)    =    7,27    +  0,56    +   0,18     =      8,01            7,84-7,92 

    C3,5-H (δ)    =    7,27    +  0,22    +   0,36     =      7,85            7,84-7,92 

 

1998 yılında Riberio ve ark.’nın sentezlediği bir seri hidrazid hidrazon 

bileşiklerinden madde 1 gibi ariliden artığının 4 konumunda –CN grubu taşıyan 

hidrazon için verilen 1H-NMR (300 MHz) değerleri; ariliden C2-6 için δ 7,84 ppm olup 

bizim maddemizle uyumluluk göstermektedir (92).  

Madde 2 için ariliden C3,4,5 protonları δ 7,39-7,53 ppm aralığında integral değeri 

3H olan multiplet verirken, C6 protonu δ 7,98-8,02 ppm aralığında 1H integral 

değerinde multiplet vermektedir. 

HC
1

2

6

3

5

4

Cl

 

                                     zi (-CH=O)  zi (-Cl)   Hesaplanan      Gözlenen  

    C6-H (δ)    =    7,27    +  0,56    -   0,02     =      7,81            7,98-8,02 

    C5-H (δ)    =    7,27    +  0,22    -   0,09     =      7,40            7,39-7,53 

    C4-H (δ)    =    7,27    +  0,29    -   0,02     =      7,54            7,39-7,53 

    C3-H (δ)    =    7,27    +  0,22    +  0,03     =      7,52            7,39-7,53 

 

Cacic ve ark.’nın yaptıkları çalışmada sentezlenen hidrazonlardan aril artığının 2 

konumunda –Cl taşıyan bileşik için verilen  1H-NMR (270 MHz) verileri ise; C3-6-H 

için δ 7,41-7,94 ppm’de 5H integral değerindedir (112). 
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Literatürde 2-klorobenzaldehid için verilen değerler ise şöyledir (153): 

OH

Cl

H

H

H

H

(A)

(B)

(C)

(D)

ppm

A
B
C
D

7.86 
7.34 
7.47 
7.40

δ 

 
 

Madde 3 için ariliden C3,5 protonları δ 7,50 ppm’de, C2,6 protonu ise δ 7,72 

ppm’de integral değerleri 2H olan dubletler vermektedir. 

HC
1

2

6

3

5

4
Cl

 

                                     zi (-CH=O)  zi (-Cl)   Hesaplanan      Gözlenen   

    C2,6-H (δ)    =    7,27    +  0,56    -   0,02     =      7,81            7,72 

    C3,5-H (δ)    =    7,27    +  0,22   +   0,03     =      7,52            7,50 

 

SDBS veritabanından alınan 4-klorobenzaldehid’e ait CDCl3 içindeki 1H-NMR 

(90 MHz) spektrum verileri aşağıdaki şekildedir (154): 

 

  δ (ppm) 

A 9.99 

B 7.82 
Cl

H H

H H

CHO
(A)

(C) (B)

(C) (B)  
C 7.52 

 

El-Sabbagh ve ark.’nın sentezledikleri hidrazid hidrazonlarda aril kısmında 4-Cl 

taşıyan bileşik için verdikleri 1H-NMR değerleri ise şöyledir (122): 
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O

NH

O

NH
N

Cl

7,75 ppm

7,51 ppm

7,51 ppm7,75 ppm
 

4-klorobenziliden türevi bir bileşik için de literatürde aşağıda gösterildiği şekilde 

bir değerlendirme yapılmıştır (148): 

 

CONHN CH Cl

7.65-7.80 ppm

7.53 ppm

7.53 ppm

7.65-7.80 ppm  

Madde 4 için ariliden C4 protonu δ 7,42 ve δ 7,43 ppm’de integral değeri 1H 

olan 2 dublet verirken, C3,5 protonları δ 7,55 ppm’de 2H integral değerinde dublet 

vermektedir. 

HC
1

2

6

3

5

4

Cl

Cl  

                                     zi (-CH=O)  zi (2-Cl)   zi (6-Cl)     Hesaplanan      Gözlenen   

    C4-H (δ)      =    7,27    +  0,29   -    0,02   -   0,02    =      7,52            7,42; 7,43 

    C3-H (δ)      =    7,27    +  0,22   +   0,03   -   0,09    =      7,43            7,55 

    C5-H (δ)      =    7,27    +  0,22   -    0,09   +   0,03   =      7,43            7,55 
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2009’da Koçyiğit Kaymakçıoğlu ve ark.’nın sentezledikleri hidrazonlardan 

ariliden artığında 2 ve 6 konumlarında -Cl taşıyan bileşik için verilen değerler şöyledir 

(118): 

 

F

O

NH N

CH

Cl

Cl

δ 

δ 

δ 

7,28-7,50 ppm

7,28-7,50 ppm

7,28-7,50 ppm
 

SDBS veritabanında 2,6-diklorobenzaldehidin 1H-NMR (90 MHz) spektrum 

verileri şu şekildedir (155): 

OH

Cl

H

Cl

H

H

(A)

(B)

(B)

(B)

ppm (90 MHz)

A
B

10,49 
 

δ 

7,30 - 7,47

 

 

Madde 5 için ariliden C3,5 protonları δ 7,32-7,39 ppm’de integral değeri 2H olan 

multiplet verirken, C2,6 protonları δ 7,80-7,83 ppm’de 2H integral değerinde multiplet 

vermektedir. 

 

HC
1

2

6

3

5

4
F

 

                                       zi (-CH=O)  zi (-F)   Hesaplanan      Gözlenen   

    C2,6-H (δ)    =    7,27    +  0,56   -    0,00     =      7,83            7,80-7,83 

    C3,5-H (δ)    =    7,27    +  0,22   -    0,26     =      7,23            7,32-7,39 

 



 123

Riberio ve ark.’nın sentezlediği hidrazon bileşiklerinden madde 5 gibi ariliden 

artığının 4 konumunda –F grubu taşıyan bileşiğin 1H-NMR değerleriyle karşılaştırılma 

yapıldığında da uyumluluk gözlenmiştir (92). 

NN

CH3

O

NH N
CH F

δ 8,01 ppm

δ 

δ 

δ 

8,01 ppm

7,33 ppm

7,33 ppm

 

4-Fluorobenzaldehid’in SDBS veritabanından alınan CDCl3 içindeki 1H-NMR 

(90 MHz) spektrum verileri şu şekildedir (156): 

  δ (ppm) 

A 9.97 

B 7.91 

C 7.21 

F
H

H

H

H
CHO
(A)

(C)

(B)

(C)

(B)

 
  

 

 

Madde 6 için ariliden C3,5 protonları δ 7,19 ppm’de integral değeri 2H olan 

triplet verirken, C4 protonu δ 7,45-7,53 ppm’de 1H integral değerinde multiplet 

vermektedir. 

HC
1

2

6

3

5

4

F

F  

                                       zi (-CH=O)  zi (2-F)  zi (6-F)    Hesaplanan       Gözlenen   

    C4-H (δ)      =    7,27    +  0,29   -    0,00  -   0,00      =      7,56            7,45-7,53 

    C3-H (δ)      =    7,27    +  0,22   -    0,26  -   0,04      =      7,19            7,19 

    C5-H (δ)      =    7,27    +  0,22   -    0,04  -    0,26     =      7,19            7,19 
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Madde 7 için ariliden C3,4 protonları δ 7,39-7,49 ppm’de integral değeri 2H olan 

multiplet verirken, C5 protonu δ 7,31-7,33 ppm’de 1H integral değerinde 2 dublet 

vermektedir. 

HC
1

2

6

3

5

4

Cl

F  

                                     zi (-CH=O)  zi (-F)   zi (-Cl)            Hesaplanan       Gözlenen   

    C4-H (δ)      =    7,27    +  0,29   -    0,00  -   0,02         =     7,54            7,39-7,49  

    C3-H (δ)      =    7,27    +  0,22   -    0,04  +  0,02         =     7,47            7,39-7,49 

    C5-H (δ)      =    7,27    +  0,22   -    0,26  -   0,09         =     7,14            7,31-7,33 

 

Madde 8 için ariliden C5 protonu δ 7,40 ppm’de integral değeri 1H olan triplet, 

C4,6  protonları δ 7,57-7,67 ppm’de 2H integral değerinde multiplet, C2 protonu δ 7,69 

ppm’de  integral değeri 1H olan dublet vermektedir. 

HC
1

2

6

3

5

4

Br

 

                                       zi (-CH=O)  zi (-Br)   Hesaplanan       Gözlenen   

    C2-H (δ)      =    7,27    +  0,56   +    0,18     =     8,01            7,69 

    C4-H (δ)      =    7,27    +  0,29   +    0,18     =     7,74            7,57-7,67 

    C5-H (δ)      =    7,27    +  0,22   -    0,08     =      7,41            7,40 

    C6-H (δ)      =    7,27    +  0,56   -    0,04     =      7,79            7,57-7,67 

 

Madde 9 için ariliden C2,3,5,6 protonları δ 7,65 ppm’de H2N-Ph C6 protonuyla 

birlikte integral değeri 5H olan singlet vermektedir. 
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HC
1

2

6

3

5

4
Br

 

                                      zi (-CH=O)  zi (-Br)   Hesaplanan       Gözlenen   

    C2,6-H (δ)      =    7,27    +  0,56    -    0,08     =     7,75            7,65 

    C3,5-H (δ)      =    7,27    +  0,22   +    0,18     =     7,67            7,65 

 

2009’da El-Sabbagh ve ark.’nın aril kısmı 4-Br olan bileşik için verdikleri 1H-

NMR değerleri ise şöyledir (122): 

 
O

NH

O

NH
N

Br

7,65-7,66 ppm

7,65-7,66 ppm

7,65-7,66 ppm7,65-7,66 ppm
 

 

Madde 10 için ariliden C2,6 protonları δ 7,62 ppm’de H2N-Ph C6 protonuyla 

birlikte integral değeri 3H olan dublet, C3,5 protonları δ 7,29 ppm’de 2H integral 

değerinde dublet vermektedir. Ayrıca yapıdaki C4-CH2-CH3 grubu CH3 protonları 

δ 1,17,1,21 ppm’de integral değeri 3H olan multiplet, C4-CH2- grubu protonları δ 2,64 

ppm’de integral değeri 2H olan quartet vermektedir. 

 

HC
1

2

6

3

5

4
CH2 CH3

 

                                        zi (-CH=O)  zi (-C2H5)   Hesaplanan       Gözlenen   

    C2,6-H (δ)      =    7,27    +  0,56    -    0,06     =     7,77            7,62 

    C3,5-H (δ)      =    7,27    +  0,22    -    0,14     =     7,35            7,29 
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Madde 11 için ariliden C2,6 protonları δ 7,58-7,65 ppm’de H2N-Ph C6 protonuyla 

birlikte integral değeri 3H olan multiplet, C3,5 protonları δ 7,26 ppm’de 2H integral 

değerinde dublet vermektedir. Ayrıca yapıdaki CH3 grubu protonları δ 2,34 ppm’de 

integral değeri 3H olan singlet vermektedir. 

HC
1

2

6

3

5

4
CH3

 

                                        zi (-CH=O)  zi (-CH3)   Hesaplanan       Gözlenen   

    C2,6-H (δ)      =    7,27    +  0,56    -    0,12     =     7,71            7,58-7,65 

    C3,5-H (δ)      =    7,27    +  0,22    -    0,20     =     7,29            7,26 

 

SDBS veritabanından alınan 4-metilbenzaldehid’e ait CDCl3 içindeki 1H-NMR 

(90 MHz) spektrum verileri aşağıdaki şekildedir (157): 

   δ (ppm) 

A 9.95 

B 7.76 

C 7.32 

CH3

H

H

H

H
CHO
(A)

(C)
(D)

(B)

(C)

(B)

 
D 2.42 

 

 

Gürsoy ve ark.’nın sentezlediği bir seri hidrazid hidrazon bileşiklerinden ariliden 

artığında 4-CH3 taşıyan bileşik için verilen 1H-NMR değerleri ariliden C2,6-H için; 

δ 7,54-7,64 ppm, ariliden C3,5-H için; δ 7,23 ppm, CH3 grubu protonları için ise δ 2,34 

ppm olup sentezlemiş olduğumuz maddeninkiyle uyumluluk göstermektedir (111). 

H3C
N

N
H

O

S CH2

CO NH N CH CH3

2,34 ppm

7,23 ppm

7,23 ppm

7,54-7,64 ppm

7,54-7,64 ppm
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Madde 12 için ariliden C2,6 protonları δ 7,63 ppm’de H2N-Ph C6 protonuyla 

birlikte integral değeri 3H olan dublet, C3,5 protonları δ 7,30-7,32 ppm’de 2H integral 

değerinde multiplet vermektedir. –S-CH3 protonları DMSO-d6’nın değişen 2 protonu ile 

birlikte 2,48-2,51 ppm aralığında integral değeri 5H olan multiplet olarak izlenmiştir. 

 

HC
1

2

6

3

5

4
SCH3

 

                                        zi (-CH=O)  zi (-SCH3)   Hesaplanan       Gözlenen   

    C2,6-H (δ)      =    7,27    +  0,56    +   0,20     =     8,03            7,63 

    C3,5-H (δ)      =    7,27    +  0,22    +   0,37     =     7,86            7,30-7,32 

 

Madde 13 için ariliden C2,6 protonları δ 7,62-7,65 ppm’de H2N-Ph C6 protonuyla 

birlikte integral değeri 3H olan multiplet, C3,5 protonları δ 7,08-7,10 ppm’de 2H integral 

değerinde multiplet, ariliden  C4-O-CH2-C6H5  aril protonları δ 7,32-7,47 ppm’de 

integral değeri 5H olan multiplet vermektedir. Ayrıca yapıdaki C4-O-CH2  protonları da 

δ 5,15 ppm’de integral değeri 2H olan singlet vermektedir. 

 

HC
1

2

6

3

5

4
OCH2C6H5

 
 

                                        zi (-CH=O)  zi (-OCH3)   Hesaplanan       Gözlenen   

    C2,6-H (δ)      =    7,27    +  0,56    -   0,09     =    7,74            7,62-7,65 

    C3,5-H (δ)      =    7,27    +  0,22    -   0,48    =     7,01            7,08-7,10 
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Madde 14 için ariliden C2 protonu δ 8,34 ppm’de integral değeri 1H olan dublet, 

C5 protonu δ 7,83 ppm’de 1H integral değerinde dublet, ariliden  C6 protonu ise  δ 8,00-

8,02 ppm’de integral değeri 1H olan 2 dublet vermektedir. 

 

HC
1

2

6

3

5

4
Cl

NO2

 
 

                                        zi (-CH=O)  zi (-Cl)   zi (-NO2)   Hesaplanan       Gözlenen   

    C2-H (δ)      =    7,27    +  0,56    -    0,02    +    0,95      =    8,76            8,34 

    C5-H (δ)      =    7,27    +  0,22    +   0,03     +   0,26      =    7,78            7,83 

    C6-H (δ)      =    7,27    +  0,56    -    0,02      +  0,38      =    8,19            8,00-8,02 

 

Tablo 5-4:Hidrazid (B)’e ait protonların kimyasal kayma değerleri (δ ppm) 

 

Hidrazid 
NH2 
(2H) 

Ar-NH2 
(2H) 

H2N-Ph 
C3-H 
(1H) 

H2N-PhC5-H 
(1H) 

H2N-Ph 
C6-H 
(1H) 

CONH 
(1H) 

OH 
(1H) 

4,36 
(s) 

5,65 
(s) 

5,94 
(d, J=2,44 Hz)

5,99; 6,02 
(2d, J=2,44; 1,95 Hz) 

7,43 
(d, J=8,78 Hz ) 

9,47 
(s) 

12,63 
(s) 
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Tablo 5-5:Arilidenhidrazid Türevlerinin (1-5) 1H-NMR Verileri                                                                                                                                            

 
Proton 

Konumu 1 2 3 4 5 

Ar-NH2 
(2H) 

5,96 
(s) 

5,95 
(s) 

5,91 
(s) 

5,96 
(s) 

5,97 
(s) 

H2N-Ph 
 C3-H 
(1H) 

6,02 
(d, J=1,95 Hz) 

6,01 
(d, J=2,44 Hz) 

6,01 
(d, J=1,95 Hz) 

6,01 
(d, J=1,95 Hz) 

6,08 
(d, J=2,44 Hz) 

H2N-Ph 
 C5-H 
 (1H) 

6,12; 6,14 
(2d, J=1,95; 1,95 Hz) 

6,12; 6,13 
(2d, J=2,44; 1,95 Hz) 

6,11; 6,13 
 (2d, J=2,44; 1,95 Hz) 

6,11; 6,13 
(2d, J=2,44; 2,44 Hz) 

6,18; 6,19 
(2d, J=1,95; 1,95 Hz) 

H2N-Ph 
 C6-H 
 (1H) 

7,64 
(d, J=8,30 Hz ) 

7,65 
(d, J=8,30 Hz ) 

7,64 
(d, J=8,30 Hz ) 

7,67 
(s ) 

7,70 
(d, J=7,81 Hz ) 

N=CH 
(1H) 

8,43 
(s) 

8,79 
(s) 

8,38 
(s) 

8,58 
(s) 

8,46 
(s) 

CONH 
(1H) 

11,71 
(s) 

11,74 
(s) 

11,56 
(s) 

11,76 
(s) 

11,58 
(s) 

OH 
(1H) 

12,29 
(s) 

12,44 
(s) 

12,39 
(s) 

12,35 
(s) 

12,49 
(s) 

Ar grubu 
protonları 

7,84-7,92 
(m, 4H,  

ariliden C2,3,5,6-H) 

7,39-7,53 
(m, 3H,ariliden C3,4,5-H) 

7,98-8,02 
(m, 1H,ariliden C6-H) 

7,50 
(d, 2H, J=8.30 Hz, 

ariliden C3,5-H) 
7,72 

(d, 2H, J=8.80 Hz, 
ariliden C2,6-H) 

7,42; 7,43 
(2d,1H,J=7,81; 7,32 Hz,  

ariliden C4-H) 
7,55 

(d,2H,J=8,30Hz, 
ariliden C3,5-H) 

7,32-7,39 
(m, 2H, ariliden C3,5-H) 

7,80-7,83 
(m, 2H, ariliden C2,6-H) 
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Tablo 5-5’in Devamı: Arilidenhidrazid Türevlerinin (6-10) 1H-NMR Verileri 

Proton 
Konumu 6 7 8 9 10 

Ar-NH2 
(2H) 

5,94 
(s) 

5,96 
(s) 

5,93 
(s) 

5,92 
(s) 

5,89 
(s) 

H2N-Ph 
 C3-H 
(1H) 

6,01 
(d, J=1,95 Hz) 

6,01 
(d, J=1,95 Hz) 

6,01 
(d, J=1,95 Hz) 

6,00 
(d, J=1,95 Hz) 

6,01 
(d, J=2,44 Hz) 

H2N-Ph 
 C5-H 
 (1H) 

6,11; 6,13 
(2d, J=1,95; 1,95 Hz) 

6,11; 6,13 
(2d, J=1,95; 2,44 Hz) 

6,11; 6,13 
(2d, J=1,95; 2,44Hz) 

6,10; 6,12 
(2d, J=1,95; 2,44 Hz) 

6,12; 6,13 
(2d, J=2,44; 2,44 Hz) 

H2N-Ph 
 C6-H 
 (1H) 

7,66 
(s) 

7,67 
(s ) 

7,89 
(s) 

7,65* 
(s ) 

7,62** 
(d, J=8,30 Hz) 

N=CH 
(1H) 

8,53 
(s) 

8,62 
(s) 

8,35 
(s) 

8,36 
(s) 

8,36 
(s) 

CONH 
(1H) 

11,61 
(s) 

11,71 
(s) 

11,62 
(s) 

11,56 
(s) 

11,44 
(s) 

OH 
(1H) 

12,39 
(s) 

12,39 
(s) 

12,35 
(s) 

12,38 
(s) 

12,48 
(s) 

Ar grubu 
protonları 

 
7,19 

(t, 2H, J=8,30;8,79 Hz, 
ariliden C3,5-H) 

7,45-7,53 
(m, 1H, ariliden C4-H) 

 
7,31; 7,33 

(2d, 1H, J=8,78; 9,76 Hz, 
ariliden C5-H) 

7,39-7,49 
(m, 2H, ariliden C3,4-H) 

7,40 
(t, 1H, J=7,81; 7,81 Hz, 

ariliden C5-H) 
7,57-7,67 

(m, 2H, ariliden C4,6-H) 
7,69 

(d,1H,J=7,81 Hz, 
ariliden C2-H) 

7,65 
(s, 5H, ariliden C2,3,5,6-H 

ve H2N-Ph C6-H) 

7,29 
(d, 2H, J=8,30 Hz, ariliden C3,5-H) 

7,62 
(d, 3H, J=8,30 Hz, ariliden C2,6-H 

ve H2N-Ph C6-H) 
1,17-1,21 

(m, 3H, ariliden C4- CH2-CH3) 
2,64 

(q, 2H, J=7,32; 7,32, 
ariliden C4-CH2-) 

 

* Ariliden C2,3,5,6-H ile birlikte gözlenir. 

** Ariliden C2,6-H ile birlikte gözlenir. 
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Tablo 5-5’in Devamı: Arilidenhidrazid Türevlerinin (11-14) 1H-NMR Verileri 
Proton 

Konumu 11 12 13 14 

Ar-NH2 
(2H) 

5,89 
(s) 

5,89 
(s) 

5,87 
(s) 

5,96 
(s) 

H2N-Ph 
 C3-H 
(1H) 

6,01 
(s) 

6,01 
(d, J=2,44 Hz) 

6,00 
(d, J=1,95 Hz) 

6,02 
(d, J=1,95 Hz) 

H2N-Ph 
 C5-H 
 (1H) 

6,10-6,13 
(m) 

6,11; 6,12 
(2d, J=2,44; 2,44 Hz) 

6,10, 6,13 
(2d, J=1,95, 1,95 Hz) 

6,12; 6,14 
(2d, J=2,44; 2,44 Hz) 

H2N-Ph 
 C6-H 
 (1H) 

7,58-7,65** 
(m) 

7,63* 
(d, J=8,30 Hz) 

7,62-7,65** 
(m) 

7,64 
(d, J=8,80 Hz) 

N=CH 
(1H) 

8,35 
(s) 

8,34 
(s) 

8,33 
(s) 

8,43 
(s) 

CONH 
(1H) 

11,44 
(s) 

11,46 
(s) 

11,39 
(s) 

11,76 
(s) 

OH 
(1H) 

12,48 
(s) 

12,46 
(s) 

12,51 
(s) 

12,27 
(s) 

Ar grubu 
protonları 

7,26 
(d, 2H, J=8,30 Hz, 

ariliden C3,5-H) 
   7,58-7,65 

(m, 3H, ariliden C2,6-H 
ve H2N-Ph C6-H) 

2,34 
(s, 3H, ariliden C4-CH3) 

7,30-7,32 
(m, 2H, ariliden C3,5-H) 

7,63 
(d, 3H, J=8,30 Hz, 

ariliden C2,6-H 
ve H2N-Ph C6-H) 

2,48-2,51 
(m, 5H, ariliden C4-S-CH3 ve 

DMSO-d6’nın değişen 2 protonu) 
 
 

7,08-7,10 
(m, 2H, ariliden C3,5-H) 

7,32-7,47 
(m, 5H,ariliden C4-O- CH2-C6H5) 

7,62-7,65 
(m, 3H, ariliden C2,6-H 

ve H2N-Ph C6-H) 
5,15 

(s, 2H, ariliden C4-O-CH2) 

7,83 
(d, 1H, J=8,80 Hz, ariliden C5-H) 

8,00; 8,02 
(2d, 1H, J=1,95; 1,95 Hz, ariliden 

C6-H) 
8,34 

(d, 1H, J=1,95 Hz, ariliden C2-H) 
 

* Ariliden C3,5-H ile birlikte gözlenir. 

              ** Ariliden C2,6-H ile birlikte gözlenir. 
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5.4.4. 13C-NMR Verileri: 

Sentezlenen hidrazid hidrazonlardan (1-14) prototip olarak seçilen 3, 4 ve 5 

maddelerinin DEPT ve HSQC tekniklerine göre alınan spektrumları literatür 

verilerinden yararlanılarak değerlendirilmiş ve yapıların açıklanmasında bu teknikler 

önemli rol oynamıştır. 

DEPT (Distortionless Enhancement by Polarization Transfer) tekniğinde 

spektrumlarda sinyallerin hangi tür karbona ait olduğu tayin edilir. Bu karbon atomları 

CH, CH2 ve CH3 olabilirken spektrumda katerner karbonlar gözlenmemektedir. 

HSQC (Heteronuclear Single Quantum Correlation) yönteminde hangi 

protonun doğrudan hangi karbona bağlı olduğu tespit edilmektedir. Spektrumda 

birbirlerine dik olarak yerleşmiş 2 skalanın birinde 13C-NMR spektrumu, diğerinde ise 
1H-NMR spektrumu bulunmaktadır. Bu spektrumlar önce ayrı ayrı değerlendirilir 

ardından her iki spektrumdaki piklerden diğer eksene paraleller çizilir ve bu paralellerin 

kesim noktaları dikkate alınarak hangi karbon üzerinde hangi protonun bulunduğu tespit 

edilmiş olur. Bu kesim noktalarında spektrumda lekeler gözlenmektedir. 

Bileşiklerde (1-14) ortak olarak yer alan N=CH karbonunu, Küçükgüzel ve ark. 

148,5 ppm’de tek sinyal (10), Ribeiro ve ark. 143,8-151,5 ppm aralığında (92), Rando 

ve ark. 140,90-147,44 ppm aralığında tek sinyal (101), Gürsoy ve ark. 138,76-143,38 ve 

142,15-146,70 ppm aralıklarında 2 sinyal (111), Gürkok ve ark. 142,72-146,72 ppm 

aralıklarında tek sinyal (119), Gürsoy 143,93-145,55 ve 145,68-147,78 ppm 

aralıklarında 2 sinyal (133), Santos ve ark. 134,50-147,90 ppm aralığında (158) tek 

sinyal olarak gözlemişlerdir. 

PAS artığındaki ve ariliden artığındaki karbonların yerlerini saptamak için 

δC=128,5+Σzi formülünden de yararlanılmıştır (159). Bu hesaplamalarda –CH=N- 

sübstitüenti için –CH=O sübstitüentine ait parametreler kullanılmıştır. 
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NH2

OH

O
1

2

4

3

5 6

 

                                      (PAS Artığı) 

                                    zi (-CONH-)  zi (-NH2)   zi (-OH)   Hesaplanan       Gözlenen   

    C3 (δ)      =    128,5    -   0,9    -    12,4     -   12,7     =     102,5            100,07-100,12 

    C5 (δ)      =    128,5    -   0,9    -    12,4     -   7,3       =     107,9            106,48-106,54 

    C6 (δ)      =    128,5    -   0,3    +   1,3      +   1,4      =      130,9            129,37-129,78 

 

4-Klorobenziliden artığı taşıyan madde 3’ün 13C-NMR/DEPT spektrumunda 

ariliden C3,5 δ 129,30 ppm’de, ariliden C2,6 δ 129,62 ppm’de izlenmiştir. 4-Klorofenil 

karbonlarının sübstitüent etkileri hesaplandığında bulunan değerler, gözlenen değerlerle 

uyumluluk göstermektedir. 

HC
1

2

6

3

5

4
Cl

 

                                    zi (-CH=O)  zi (-Cl)   Hesaplanan       Gözlenen   

    C2,6 (δ)      =    128,5    +  1,2    +    1,0     =     130,7            129,62 

    C3,5 (δ)      =    128,5    +  1,2    +    0,2     =     129,9            129,30 

 

4-klorobenzaldehidin SDBS veritabanından alınan CDCl3  içindeki 13C-NMR 

(15 MHz)  spektrum verileri şu şekildedir (160): 

OHC
1

2

6

3

5

4
Cl

δ (ppm)

2,6      130,89
3,5      129,45

1         134,82

4         140,91  
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Literatürde 4-klorobenziliden artığı taşıyan bazı bileşikler için verilen 13C-NMR 

değerleri aşağıdaki şekildedir (10,101,111): 

 

HC
1

2

6

3

5

4
ClHN N

129,75

133,91

135,67

129,75

129,75
129,75

HC
1

2

6

3

5

4
ClHN N

129,65

141,48

131,52

129,85

129,65
129,85  

 

HC
1

2

6

3

5

4
ClHN N

130,06130,52

136,27

133,72

130,06130,52  

2,6-Diklorobenziliden artığı taşıyan madde 4’ün 13C-NMR/DEPT spektrumunda 

ariliden C3,5 δ 129,78 ppm’de H2N-Ph C6 ile birlikte, ariliden C4 δ 131,75 ppm’de 

izlenmiştir. 2,6-Diklorofenil karbonlarının sübstitüent etkileri hesaplandığında bulunan 

değerler, gözlenen değerlerle uyumluluk göstermektedir. 

HC
1

2

6

3

5

4

Cl

Cl  

                                    zi (-CH=O)  zi (2-Cl)   zi (6-Cl)   Hesaplanan       Gözlenen   

    C4    (δ)      =    128,5    +  6,0    +    1,0   +   1,0      =     136,5            131,75 

    C3   (δ)      =    128,5    +  1,2    +    0,2   -    2,0      =     127,9            129,78 

    C5   (δ)      =    128,5    +  1,2    -     2,0   +   0,2      =     127,9            129,78 

 



 135

2,6-diklorobenzaldehidin SDBS veritabanından alınan CDCl3  içindeki 13C-NMR 

(50MHz) spektrum verileri şu şekildedir (161): 

OHC
1

2

6

3

5

4

Cl

Cl

δ (ppm)

4         133,50
3,5      129,73

1         136,81

2,6      136,81  

4-Florobenziliden artığı taşıyan madde 5’in 13C-NMR/DEPT spektrumunda 

ariliden C3,5 δ 116,58 ppm’de dublet, ariliden C2,6 δ 129,84 ppm’de dublet olarak 

izlenmiştir. Bu madde için dubletlerin gözlenme sebebinin 13C-19F etkileşmesi olduğu 

belirtilmiştir (162). 4-Florofenil karbonlarının sübstitüent etkileri hesaplandığında 

bulunan değerler, gözlenen değerlerle uyumluluk göstermektedir. 

HC
1

2

6

3

5

4
F

 

                                    zi (-CH=O)  zi (-F)   Hesaplanan       Gözlenen   

    C2,6 (δ)      =    128,5    +  1,2    +    0,9     =     130,6            129,84 

    C3,5 (δ)      =    128,5    +  1,2    -    14,3    =     115,4            116,58 

 

4-fluorobenzaldehidin SDBS veritabanından alınan CDCl3  içindeki 13C-NMR 

(25 MHz) spektrum verileri şu şekildedir (163): 

OHC
1

2

6

3

5

4
F

δ (ppm)

2,6      132,09; 132,47

3,5      115,93; 116,82

1         133,10; 133,21

4         161,47; 171,66
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Literatürde 4-florobenziliden artığı taşıyan bazı bileşikler için verilen 13C-NMR 

değerleri aşağıdaki şekildedir (92,133,164):  

 

HC
1

2

6

3

5

4
FHN N

115,2

159,3
146,2

126,8

115,2
126,8

HC
1

2

6

3

5

4
FHN N

117,20

164,37; 164,48, 2d
132,04

130,44; 130,64, 2d

117,20
130,44; 130,64, 2d  

 

HC
1

2

6

3

5

4
FHN N

115,8

161,4
130,5

116,1

115,8
116,1  

 

Maddelerin yapılarının aydınlatılmasında HSQC tekniği de kullanılmış ve 

prototip olarak yine 3, 4 ve 5 maddeleri seçilerek belirli hidrojen atomlarının bağlı 

oldukları karbon atomları tespit edilmiştir. 

HSQC spektrumlarında madde 3, 4 ve 5 için F1 skalasının en yüksek değerleri 

olan sırasıyla 163,57, 163,89 ve 164,24 (dublet) ppm’deki pikler F2 skalasıyla 

ilişkilendirildiğinde hiçbir lekenin gözlenmemesi bu CONH karbonuna ait pikler 

olduğunu göstermiştir. Literatürde CONH karbonuna ait pikler için verilen değerler 

değerlerimizle uyumluluk göstermektedir (92,133). 
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F1 skalasında 146,26, 142,80 ve 146,03 ppm’lerdeki pikleri F2 skalasıyla 

ilişkilendirildiğinde karşılık gelen bölgelerinde lekelerin gözlenmesi bu piklerin N=CH 

karbonuna ait olduğunu göstermektedir. Literatürde N=CH karbonu için verilen 

değerlerle ölçmüş olduğumuz değerler uyum içindedir (92,133,158,165). 

Ortak yapıya ait PAS artığındaki katerner karbonlar olan C2 ve C4 birlikte, 

madde 3, 4 ve 5 için sırasıyla 155,37, 155,56 ve 154,84 ppm’lerde; C1 karbonu ise yine 

sırasıyla 102,42, 102,06 ve 101,96 ppm’lerde gözlenmiş ve 1H-NMR skalasıyla 

ilişkilendirildiklerinde leke vermediklerinden bu karbonların katerner karbon atomu 

olduğu ispat edilmiştir.  

PAS artığındaki C3, C5 ve C6 karbonlarına ait pikler ise madde  3 için sırasıyla 

100,10, 106,51 ve 129,30 ppm’lerde; madde 4 için 100,07, 106,54 ve 129,78  

ppm’lerde; madde 5 için 99,65, 106,01 ve 129,37 ppm’lerde (dublet) izlenmiştir. Bu 

piklerin 1H-NMR spektrumuna karşılık gelen bölgelerinde lekelerin gözlenmesi 

karbonlar üzerinde proton bulunduğunu kanıtlamıştır. 

Madde 3’ün ariliden C2,6 karbonları 129,62 ppm’de, ariliden C3,5 karbonları ise 

H2N-Ph C6 karbonu ile birlikte 129,30 ppm’de gözlenmiş ve bu pikler F2 skalasıyla 

ilişkilendirildiğinde beklenen bölgelerde lekeler verdiklerinden hangi protonların hangi 

karbon atomlarına bağlı olduğu bulunmuştur (Bkz. Şekil 5-1 ve Şekil 5-2). Ayrıca bu 

karbonların yeri, literatürde yapısında 4-klorobenziliden artığı taşıyan bileşiklerle de 

karşılaştırıldığında uyumluluk göstermektedir (10,101,111). 
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Madde 3’e ait HSQC / 1H-NMR (500 MHz) spektrum bulguları ve HSQC / 13C-

NMR (125 MHz) spektrum bulguları sırasıyla aşağıdaki şekiller üzerinde gösterilmiştir: 

 

NH2

OH

O

NH N

1

2

4

3

5 6

HC
1

2

6

3

5

4
Cl

12,39

11,56

8,38

7,72-7,737,64

7,50-7,51

6,11; 6,13

6,02

5,91

7,72-7,73
7,50-7,51

 

NH2

OH

O

NH N

1

2

4

3

5 6

HC
1

2

6

3

5

4
Cl

155,37

163,57 146,26

129,62

129,30

129,30

106,51

100,10

129,62
129,30

102,42
134,09

135,03
155,37

 

 

Şekil 5-1:Madde 3’ün 13C-NMR (HSQC) Spektrumu (125-160 ppm) 
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Şekil 5-2:Madde 3’ün 13C-NMR (HSQC) Spektrumu (92-112 ppm) 

 

Madde 4’ün ariliden C3,5 karbonları 129,78 ppm’de H2N-Ph C6 ile birlikte, 

ariliden C4 karbonu ise 131,75 ppm’de gözlenmiş ve bu pikler F2 skalasıyla 

ilişkilendirildiğinde beklenen bölgelerde lekeler verdiklerinden hangi protonların hangi 

karbon atomlarına bağlı olduğu bulunmuştur (Bkz. Şekil 5-3 ve Şekil 5-4). 

Madde 4’e ait HSQC / 1H-NMR (500 MHz) spektrum bulguları ve HSQC / 13C-

NMR (125 MHz) spektrum bulguları sırasıyla aşağıdaki şekiller üzerinde gösterilmiştir: 

NH2

OH

O

NH N

1

2

4

3

5 6

HC
1

2

6

3

5

4

Cl

Cl12,36

11,76

8,58

7,68

7,55

6,12; 6,14

6,02

5,96

7,55

7,40-7,44
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NH2

OH

O

NH N

1

2

4

3

5 6

HC
1

2

6

3

5

4

Cl

Cl
155,56

163,89 142,80

129,78106,54

100,07

102,06
134,64

131,75

129,78

129,78

155,56

134,64

134,64  

 
Şekil 5-3:Madde 4’ün 13C-NMR (HSQC) Spektrumu (90-160 ppm) 

 

 
Şekil 5-4:Madde 4’ün 13C-NMR (HSQC) Spektrumu (126-146 ppm) 
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Madde 5’in ariliden C2,6 karbonları 129,37 ppm’de H2N-Ph C6 karbonu ile 

birlikte dublet,  ariliden C3,5 karbonları ise 116,11 ppm’de yine dublet olarak izlenmiştir 

ve bu pikler F2 skalasıyla ilişkilendirildiğinde beklenen bölgelerde lekeler 

verdiklerinden hangi protonların hangi karbon atomlarına bağlı olduğu bulunmuştur 

(Bkz. Şekil 5-5 ve Şekil 5-6). Ayrıca bu karbonların ppm değerleri, yapısından 4-

florobenziliden artığı taşıyan bileşiklerle de karşılaştırıldığında uyumluluk göstermiştir 

(92,133,164). 

Madde 5’e ait HSQC / 1H-NMR (500 MHz) spektrum bulguları ve HSQC / 13C-

NMR (125 MHz) spektrum bulguları sırasıyla aşağıdaki şekiller üzerinde gösterilmiştir: 

 

NH2

OH

O

NH N

1

2

4

3

5 6

HC
1

2

6

3

5

4
F

12,42

11,51

8,39

7,67

7,26-7,30

6,11; 6,13

6,02

5,90

7,26-7,30

7,75-7,77

7,75-7,77  

NH2

OH

O

NH N

1

2

4

3

5 6

HC
1

2

6

3

5

4
F

154,84

164,24 146,03

129,37
129,37

116,11

106,01

99,65

129,37
116,11

101,96
131,27

162,69
154,84
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Şekil 5-5:Madde 5’in 13C-NMR (HSQC) Spektrumu (124-150 ppm) 

 

 

Şekil 5-6:Madde 5’in 13C-NMR (HSQC) Spektrumu (94-120 ppm) 
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5.4.5. Kütle Spektroskopisi Verileri: 

Arilidenhidrazid yapısındaki 1-14 bileşiklerinin molekül ağırlıklarının 

doğrulanması için 1, 4, 5 ve 9 maddeleri prototip olarak seçilerek Elektrosprey 

İyonizasyon-Kütle Spektrometrisi (ESI-MS/MS) yöntemi ile negatif modda, kütle 

spektrumları alınmıştır. 

İyon kaynağında atmosferik basınç altında ESI tekniği ile oluşan iyonlar, kütle 

analizöründe değişen elektrik alana tabi tutularak m/z (kütle/yük) oranlarına göre 

ayrılmış, ardından pozitif ve negatif iyon modlarında çalışan bir iyon dedektör sistemi 

ile MS-1 spektrumu, helyum gazı ile bu iyonların daha ileri mertebede parçalanması 

sağlanarak da MS-2 spektrumları elde edilmiştir. 

 

5.4.5.1. MS-1 Verileri 

Uygulanan yöntem gereği 1, 4, 5 ve 9 bileşiklerinin kütle spektrumlarında 

izlenen [M-H]- pikleri bileşiklerin molekül ağırlıklarını doğrulayarak 1, 4 ve 5 

maddelerinde temel piki oluşturmuşlardır. 9 maddesinde ise temel pik olarak [M-H+2]- 

piki (m/z 334) izlenmiştir. 1, 4, 5 ve 9 bileşikleri için [M-H]- pikleri m/z değerleri 

sırasıyla; 279, 322, 272, 334 olarak izlenmiştir. [M-H+2]- pikleri 9 için 81Br izotopu, 4 

için 37Cl izotopundan kaynaklanmaktadır. 

 Literatürde belirtildiği üzere kütle spektrumunda [M-H+2]- / [M-H]- bağıl 

bollukları oranının yaklaşık 1/1 olması bileşiğin yapısında bir Br taşıdığını gösterir ki 9 

maddesinde de bu oran yaklaşık olarak 1/1’dir. Bileşik 4 için ise  37Cl izotop atomunun 

izlendiği  [M-H+2]- iyon piki bağıl bolluğunun [M-H]- moleküler iyon piki bağıl 

bolluğuna oranı beklenilene uygun şekilde yaklaşık 1/3 olarak gözlenmiştir (166). 

Maddelerin  ESI-MS/MS negatif iyonizasyon yöntemi ile alınan kütle spektrumlarında 

moleküler iyon ([M-H]-), bileşiklerin yapısındaki azota bağlı hidrojenin kopması ile 

oluşmaktadır. 
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5.4.5.2. MS-2 Verileri 

Hidrazid hidrazon yapısı taşıyan bileşiklerin kütle parçalanmaları üzerine 

Kingston ve ark.’nın yapmış oldukları bir çalışmada, N-N bağının kırılması, bu N-N 

bağı ayrılırken azot atomu üzerine hidrojen kayması veya CO-NH bağının kırılması ile 

oluşan parçaların görüldüğünü belirtilmiştir (167). 

 

CO NH N C
H

R1 R2

CO NH2

R1

C O

R1 R1

N C
R2

N CHHN

R2+.
+

+.
+

+

+
-CO

-CO
-NH2

.

+

C O

R1 +

-HCN

HN

R2
+

+ .

 

 

 

Hidrazid hidrazon yapısındaki birçok bileşiğe ait parçalanma yolunun yukarıda 

verilen şemaya göre CO-NH bağının ve NH-N bağının kırılması şeklinde yürüdüğü 

belirtilmiştir (3,88,89,93,105,133,168-173). 

2001 yılında Ur’un yapmış olduğu çalışmada 6-metilimidazo[2,1-b]tiyazol-5-

karbohidrazidlerin mass parçalanması aşağıdaki şekilde verilmektedir (168): 
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S
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+
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+

.
-H

+

S

N

N
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ESI-MS negatif iyonizasyon yöntemi ile kütle spektrumu alınan bileşiklerde N-

N bağının kırılması ve N-N bağı ayrılırken azot üzerine hidrojenin kayması  sonucu 

oluşan parçalanma ürünleri gözlenmektedir. Bileşiklerin tümünde bu parçalanma 

şeklinin izlendiği ve oluşan parçalanma ürünlerinin 1, 4 ve 9 numaralı maddelerde temel 

piki oluşturduğu gözlenmektedir. 

 

CO N N C Ar
H

NH2

OH

CO NHNH2

OH

N C Ar+

m/z 151  

Şekil 5-7:Madde 1, 4, 5, 9 ESI (-) genel parçalanma yolu 
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CO NHNH2

OH

m/z 151

NH2

OH

m/z108

OC NH

 

Şekil 5-8:Madde 5 ve 9 ESI (-) parçalanma yolu 

 

NC CH N N

m/z   143

NC N

-HCN

.

116m/z   

.

 

Şekil 5-9:Madde 1 ESI (-) ariliden artığı parçalanma yolu 
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(1-14)

NH2

OH

O

NH N
CH

R

 

Tablo 5-6:Bileşik 1, 4, 5 ve 9’un  moleküler iyon, kütle parçaları ve bağıl bollukları 

MS-1 Spektrumu MS-2 Spektrumu 

Bileşik R 
Moleküler İyon

(Bağıl Bolluk) 

Fragmanlar 

 (Bağıl Bolluk)

Moleküler İyon 

(Bağıl Bolluk) 

Fragmanlar 

 (Bağıl Bolluk) 

1 4-CN 
279 

(100) 
- 

279   

(31,03) 

151 
(100) 
116 

(41,43) 

4 2,6-Cl 
322/324 

(100/50,45) 
- 325 

(31,89) 

151/153 
(100/22,59) 

 

5 4-F 
272 

(100) 

 

- 

 272 

 (46,93) 

244 
(26,14) 

151 
(73,21) 

108 
(100) 

9 4-Br 
332/334 

(70,34/100) 

 

- 

332/334 

(42,37/29,58) 

 

151 
(100) 
108 

(35,18) 
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