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ÖZET 
 

 
Bu çalı�mada 4-(4-metilbenzoil)-5-(4-metilfenil)-furan-2,3-dion (3) bile�i�inin çe�itli 

semikarbazonlarla reaksiyonları gerçekle�tirilerek bu reaksiyonlar sonucu olu�an 

pirimidin türevi bile�iklerin hidroliz çalı�maları yapılmı�tır. Ayrıca hidroliz reaksiyonu 

sonucu elde edilen 1-metilenaminopirimidin-2-on bile�i�inin 1,3-dikarbonil bile�ikleri 

ile reaksiyonları da ara�tırılmı�tır. 

 

Bu ara�tırma birçok yeni bile�i�in senteziyle sonuçlanmı�tır. (3) Bile�i�inin çe�itli 

semikarbazonlarla farklı �artlarda reaksiyonları yapılarak sırasıyla; (HC-1), (HC-2), 

(HC-3-A), (HC-3-B), (HC-4-A), (HC-4-B), (HC-5), (HC-6) bile�ikleri elde edilmi�tir. 

Bir pirimidin türevi olan (HC-5) bile�i�i asitli ortamda hidroliz edilerek 1-

aminopirimidin-2-on (H) bile�i�i elde edilmi�tir. Elde edilen (H) bile�i�inin çe�itli 1,3-

dikarbonil bile�ikleri ile reaksiyonları yapılarak sırasıyla; (H1), (H2), (H3), (H4), (H5) 

bile�ikleri elde edilmi�tir.  

 
 
Sentez edilen bile�iklerin yapıları elementel analiz sonuçları, IR ve 1H-NMR 

spektroskopisi yardımıyla belirlendi ve sonuçlar preperatif organik kimya açısından 

tartı�ıldı. 

 
 
 
 
Anahtar Kelimeler: Furan-2,3-dion, Semikarbazon, 1,3-Dikarbonil,  Aminopirimidin, 
Nükleofilik Adisyon Reaksiyonları. 
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ABSTRACT 

 
In this study, the reactions 4-(4-methylbenzoyl)-5-(4-methylphenyl)-furan-2,3-dione (3) 

with various semicarbazones derivatives and their hydrolysıs were investigated. 

 

At the end of our studies, the compounds of (HC-1), (HC-2), (HC-3-A), (HC-3-B), 

(HC-4-A), (HC-4-B), (HC-5) and (HC-6) were obtained from the reactions of (3) and 

various semicarbazones. Hydrolysis of (HC-5) led to the 1-amino –5- (4-metilbenzoil)-

4-(4-metilfenil)-1H-pyrimidine-2-on (H) in acidic solvent. Additionally, the compounds 

of (H1), (H2), (H3), (H4) and (H5) were obtained from the reactions of (H) and some 

1,3-dicarbonyl compounds, respectively. 

 
The structure of  synthesized new compounds were determined by being interpreted the  

elemental analysis and  IR, 1H-NMR spectra and the results of the reactions were 

discussed according to the reaction conditions and the properties the reactants. 

 

 

Keywords: Furan-2,3-dione, Semicarbazones, 1,3-Dicarbonyl, Aminopyrimidine, 

Nucleophilic Addition.  
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1. BÖLÜM 

 
G�R�� 

 

Daha önce sentez edilmi� olan ve preparatif organik kimya çalı�anlarının bir çok yeni 

heterosiklik bile�i�in elde edilmesinde yararlandı�ı, aktif birer ba�langıç maddesi olan 

4-benzoil-5-fenil-2,3-furandion (1), 4-(4-metoksibenzoil)-5-(4-metoksifenil)-2,3-

furandion (2) ve yakın zamanda ara�tırma laboratuvarımızda sentezlenmi� olan 4-(4-

metilbenzoil)-5-(4-metilfenil)-2,3-furandion (3) bile�ikleri bu çalı�maya ı�ık 

tutmu�lardır. �imdiye kadar yapılan deneysel çalı�malarda bu çıkı� maddelerinin 

nükleofillere, dienofillere ve ısıya kar�ı oldukça aktif oldu�u gözlenmi�tir [1-3]. Ayrıca, 

furandion (1, 2, 3) bile�iklerinin yapısındaki atom yükleri incelendi�inde ço�u karbonil 

karbonu olan 2, 3, 5 ve 6 no.lu atomların pozitif de�ere sahip oldukları yani; elektrofilik 

karekterleri bulundu�u görülmü�tür. Bu nedenle, 1, 2, ve 3 bile�ikleri nükleofillerle 

kolayca adisyon, sübstitüsyon veya kondenzasyon reaksiyonları verebilirler. Bu 

bile�ikler α,β-doymamı� karbonil bile�ikleri yapısında oldukları için de C5 atomu 

pozitiftir ve nükleofillerle basit ya da konjuge (1,2- ya da 1,4-) katılmalara u�rayabilir. 

1, 2, ve 3 ambident substratları dien yapısına da sahip olduklarından çe�itli dienofil 

karakterli bile�iklerle Diels-Alder tipi [4+2] sikloadisyonlar da verirler. Ayrıca bu 

bile�iklere benzeyen 4-asetil-5-(4-metoksifenil)-2,3-furandion, 4-asetil-5-(4-metilfenil)-

2,3-furandion, 4-asetil-5-(2-naftil)-2,3-furandion, 4-benzoil-5-[(E)-2-fenil-1-etenil]-2,3-

dihidro-2,3-furandion, 4-(4-metoksibenzoil)-5-[(E)-2-(4-metoksifenil)-1-etenil]-2,3-

dihidro-2,3-furandion gibi yeni furandion bile�iklerinin sentezi bölümümüz ara�tırma 

laboratuarlarında gerçekle�tirilmi�tir [4, 5]. 

 
Bu çalı�mamızda önce ba�langıç maddesi olarak kullanaca�ımız 4-(4-metilbenzoil)-5-

(4-metilfenil)-2,3-furandion (3) bile�i�inin literatüre göre sentezi yapılarak, sonra bu 

bile�i�in çe�itli semikarbazonlarla (asetofenonsemikarbazon, benzaldehitsemikarbazon, 

4-metoksiasetofenonsemikarbazon, 4-metoksibenzaldehitsemikarbazon, 4-
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metilasetofenonsemikarbazon, 4-metilbenzaldehitsemikarbazon) reaksiyonlarının 

yapılması ve olu�an pirimidin türevi bile�iklerin asitli ortamda hidrolizi yapılarak 

aldehit yada ketonun ortamdan ayrılması neticesinde aminopirimidin elde edilmesi 

amaçlanmı�tır. Ayrıca bu hidroliz ürününü çe�itli 1,3 dikarbonillerle (dibenzoilmetan, 

asetilaseton, di-(p-metilbenzoil)metan, di-(p-metoksibenzoil)metan, etilasetoasetat) 

reaksiyonları yapılmı�tır. Bu çalı�mamızda söz konusu olan reaksiyonlar �imdiye kadar 

ara�tırılması yapılmamı� reaksiyonlardır. Çalı�mamızda sentez edilen pirimidin türevi 

heterohalkalı sistemler biyolojik ve farmakolojik özelliklere sahip oldu�u dü�ünülen 

bile�iklerdir. Bunlardan bazıları antialerji, antitümör, antiparazitik özellikler 

göstermektedir [6-10]. 

 
Yapılan denemelerin ço�unda ba�arılı olunmu� ve iyi sonuçlar alınmı�tır. Sentezi 

gerçekle�tirilen heterosiklik bile�iklerle yukarıdaki amaca ula�ılmı�tır. Bazı 

reaksiyonlarda ürünler olu�masına ra�men maddi imkanlar yetersizli�inden bu ürünlerin 

IR ve NMR analizleri yaptırılamamı�tır. 
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2. BÖLÜM 

 

GENEL B�LG�LER 

 

2.1. Literatür Bölümü  
 
Literatür ara�tırıldı�ında, a�a�ıdaki reaksiyon �emasında gösterilen oksalilklorür ve 

türevlerinin çe�itli substratlarla reaksiyonları sonunda, bu tür visinal-dion sistemlerinin 

olu�tu�u gözlenmi�tir. Oksalikasit ve türevlerinin çe�itli nükleofillerle, direk olarak, 

sikloaçillenmesinde de yine aktif dionlar meydana gelmektedir. Bunlar, uygun 

bile�iklerle siklokondenzasyon reaksiyonları verdikleri gibi, katalitik �artlar altında 

termik yönden de parçalanmaya u�rarlar [11]. 

 

Y H C
CY H

O
O

X

X

C
C

O
O

Y

Y

  +
Y= sp3-C, sp 2-C, sp-C, O, S
X= Halojen, -OR, -SR, -NHOH

-2HX

 
 

Sentezlerde önem ta�ıyan ve ba�langıç maddesi olan visinal-dion sistemi, E.Ziegler ve 

çalı�ma grubu tarafından, 1,3-diketon olan dibenzoil metan’ın oksalilklorür ile siklo 

kondenzasyonundan elde edilmi�tir [12]. 

 

Dibenzoilmetanın susuz eterli ortamda oksalilklorürle, oda sıcaklı�ındaki 

reaksiyonundan sarı renkte, heterosiklik bir bile�ik olan 4-benzoil-5-fenil-2,3-furandion 

(1) elde edilir. Elde edilen 1 bile�i�i, P2O5 üzerinde vakumda kararlılık göstermektedir 

[12]. Literatür ara�tırmalarında, dibenzoilmetan ve türevlerinin okzalilklorür ile 

siklokondenzasyonu sonucunda, be�li heterosiklik sistemler, malonilklorür ile 

siklokondenzasyonundan da altılı heterosiklik bile�iklerin elde edildi�i görülür [12-14]. 

Lakton halkası içeren di�er bir örnek olarak da dibenzoilmetan veya di-p-brom-
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benzoilmetanın klorokarbonil sülfonilklorürle reaksiyonundan, benzer tipte 4-aroil-5-

aril-1,3-oksotiol-2-on bile�i�i sentez edilmi�tir [15]. 

 

Ar CH

O

XHAr

- 2 HCl

(COCl)2

CH2(COCl)2

ClCOSCl

+

+

+

X

O

O

O

Ar

Ar

H2O

H2O

+
-

X
O

O
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OH
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X

O

Ar

Ar O
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X

S
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O
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Ar

I a,c,e,f II e,f

III a,b,d

IV b,g

I, II, III, IV Ar X
a
b
c
d
e

f
g

-Ph

-Ph

-Ph
-Ph

-Ph

-Ph

-p-Br-C6H4

S
O
NH
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Yine 1,3-dikarbonil bile�iklerinin MgCl2 e�li�inde okzalil klorür ile reaksiyonlarından 

heterosiklik yapıya sahip çe�itli furan-2,3-dionlar sentezlenmi�tir [16]. 

 
Furan-dion türevi 1, 2, ve 3 bile�ikleri su ve alkol gibi nükleofillere kar�ı çok hassas 

oldukları için, sentez edildikten sonra sürekli vakum desikatöründe P2O5 üzerinde 

muhafaza edilmelidirler. 1 bile�i�inin sentezi için gerekli olan dibenzoilmetan, 

literatürde verildi�i gibi bir seri reaksiyonlar sonunda elde edilir [12, 17]. Bilindi�i 

üzere, dibenzoilmetan 1,3-diketon olup, keto-enol tautomer özelli�i gösterir ve denge 

daha ziyade enol tarafınadır [18]. 

O
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O
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O
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+
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S
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Yukarıda incelenen literatür bilgileri sonucunda, 1, 2 ve 3 bile�iklerinin karbonil 

grupları ve bilhassa lakton halkaları bulundurmaları nedeniyle oldukça aktif oldukları ve 

bir çok heterosiklik bile�iklerin sentezinde ba�langıç maddesi olarak kullanıldıkları 

görülmektedir [17, 19-21].  

 
Bu nedenle yeni pirimidin türevi bile�iklerin sentez çalı�malarına girmeden önce 

literatürdeki 1, 2 ve 3 bile�i�i reaksiyonlarının incelenmesi, çalı�malarımız sonucu elde 

edilen bile�iklerin yapılarının aydınlatılmasında ve reaksiyon mekanizmalarının 

açıklanmasında büyük önem ta�ır. 

 

2.2. 1 Bile�i�inin Reaksiyonları  

 
1 Bile�i�i ile �imdiye kadar yapılan reaksiyonlar incelendi�inde, gerek kimyasal i�lem 

ve gerekse reaksiyon türü bakımından sınıflandırma üç �ekilde yapılabilir : 

 
1-Termoliz sonucu olu�an sikloadisyonlar  

2-Direk sikloadisyonlar, 

3-Nükleofillerle verdi�i reaksiyonlar. 

 
Bu tezde çalı�ılan reaksiyonlar 1. ve 3. grup reaksiyonlara girdi�i için literatür bilgileri 

bu yönde ele alınacaktır.  

 

1.3.1. Termoliz Sonucu Olu�an Sikloadisyonlar  

 
1 bile�i�inin gaz fazı piroliz metodu kullanılarak yapılan termolizinden, bir mol CO 

ayrılmasıyla dibenzoilketenin olu�tu�u belirlenmi�tir [22-25]. 

 

O

O

O

Ph

Ph

O C

Ph

Ph

O
C

C

O

*

*

250 0C, 10-3 Torr

-CO
+

C

Ph

Ph

O
C

O

O

*

*

 
 

Bu termoliz reaksiyonlarıyla, (1)’in dekarbonillendirilmesi ile ara kademede olu�an 

aktif dibenzoilketen, e�er ortamda sikloadisyon yapacak substrat bulamazsa, reaksiyon 
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ortamına göre iki �ekilde dimerle�ir [23-25]. Böylece, termoliz sonucu sikloadisyonlar 

ortaya çıkar. Örnek olarak, çözücü içerisinde 130 oC’de (1)’in termolizi neticesinde 

[4+2] sikloadisyonu ile 5 no’lu, [4+4] sikloadisyonu ile de 6 no’lu bile�i�in elde edildi�i 

E. Ziegler tarafından yayınlanmı�tır [22]. Fakat daha sonra X-ı�ını kristal yapı tayini 

metoduyla 6 no’lu bile�i�in olu�madı�ı, [4+2] siklodimerizasyonu ile 4 no’lu bile�i�in 

meydana geldi�i belirlenmi�tir [24]. 
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O
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3

45
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1 dibenzoilketen

 
 

Son yıllarda, dibenzoilketen gibi bir çok yeni diaçilketenler (�-okso-ketenler) sentez 

edilmi�tir [26, 27]. �-Okso-ketenler, normal ko�ullarda izole edilemeyen oldukça reaktif 

moleküllerdir. Bu ketenler, 2-diazo-1,3-dikarbonil bile�ikleri, 1,3-dioxinon’ların 

termolizi ya da fotoliziyle elde edilirler [28-33]. �-Okso-ketenler ayrıca furan-2,3-dion, 

�-ketoester ve asit klorürlerin sadece termolizi ile de elde edilirler [34-36].  

�-ketoesterlerin termolizinden alkolün ayrılması ile E, Z ketenler olu�ur [37-40]. 

Nükleofilin veya uygun dienofilin olmaması durumunda dimerle�me meydana gelir. 

Basit ketenlerin aksine �-okso-ketenlerin dimerle�mesi, birinci açilketenin açil grubu ve 

heterokumulenin (C=C) çift ba�ı, ikinci açilketen molekülünün (C=C) ba�ıyla (birinci 

molekül dien ikinci molekül dienofil olarak davranarak) [4+2] sikloadisyon tarzında 

dimerle�erek 3-açil-γ-pyron olu�ur [41, 42]. 

 
Diaçilketenlerin bir ço�u dü�ük sıcaklıkta, Argon matrix ortamında ya da inert çözelti 

ortamında bulunurlar [42, 43]. Oda ko�ullarında flash vakum pirolizi (FVP) ile elde 

edilebilen �-okso-ketenler de vardır [26]. Özellikle, tersiyer bütil gibi hacimli grupların 

bulunması ketenlerin kararlılı�ını artıran faktörlerdendir. 
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1 Bile�i�inin termal bozunması ile ara kademede olu�an ve çok aktif bir bile�ik olan 

dibenzoil keten, ortamda arilizosiyanatlar [44], karbodiimitler [44], nitriller [45, 46] ve 

schiff-bazları [47] gibi uygun bir dienofil olması durumunda [4+2] sikloadisyon 

reaksiyonu vererek 1,3-oksazin türevleri, çe�itli keten ve ketonlarla yapılan 

reaksiyonları ile de bir çok altılı heterosiklik bile�ikler sentez edilmi�tir [48]. 
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1.3.2. 1 Bile�i�inin Nükleofillerle Verdi�i Reaksiyonlar  
 
Daha öncede belirtildi�i gibi, 1 bile�i�inin elektrofilik merkezleri vardır ve nükleofillere 

kar�ı oldukça aktiftir. Dolayısıyla nükleofilin yapısına ve reaksiyon �artlarına ba�lı 

olarak çe�itli heterosiklik bile�iklerin sentezine imkan vermektedir. Ancak su ve etil 

alkol gibi nükleofillerle ise kolayca etkile�erek, dibenzoilmetan ve okzalik asit (alkol 

takdirinde ester) verecek �ekilde bozunarak ba�langıç maddelerine dönü�tü�ü 

bilinmektedir [49]. 

 
Literatürde yer alan 1’in çe�itli aminlerle yapılan nükleofilik katılma reksiyonlarından 

bazıları a�a�ıda görülmektedir. 1’in anilin ve türevleriyle yapılan reaksiyonlarında 

çe�itli pirrol türevi bile�ikler sentez edilmi�tir [49]. 
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1_
2 Ph-NH2

H2O-
N
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O

OH

Ph

NH

Ph

Ph
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NH

Ph

Ph

Ph

O

Ph OH

 
1 Bile�i�inin o-fenilendiamin ile uygun �artlardaki reaksiyonunda ise a�a�ıda görüldü�ü 

gibi kinoksalin türevi bile�ik elde edilmi� ve bunun da müteakip reaksiyonları 

gerçekle�tirilmi�tir [49]. 
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1’in çe�itli tiyosemikarbazonlar, semikarbazonlar, üreler ve tiyoürelerle yapılan 

nükleofilik katılma reaksiyonları sonucu, pirimidin türevi yeni bile�ikler sentez 

edilmi�tir. Olu�an pirimidin türevi bile�iklerin hidrolizinden 1-aminopirimidin-2-on/-

tiyon elde edilmi�tir [50-52]. 



 9 

O

O

O

Ph

O

Ph H2N-C-NH-N=C

X R2

R1

X=C
NH2

NH2

N

N

Ph

O

Ph

X

N

N

Ph

O

Ph

X N

N

Ph

O

Ph

X

N

N

Ph

O

Ph

X

N=C
R2

R1

N

C
R1 R2

R

R

-CO2
-H2O

-CO2, H2O

X=O,S

 
 
 

N

N

Ph

Ph

N C
R1

R2

O

O

 H
+
 , H 2O N

N

Ph

Ph

NH2

O

O
+ C

R1

R2

O

(S) (S)  
 

 

Di�er bir ilginç reaksiyonda 1’in fenilhidrazin ve çe�itli fenilhidrazonlarla 

reaksiyonudur. Burada her bir fenilhidrazon, 1 ile gerek benzenli ortamda ve gerekse 

70-80 oC’lerde direk olarak bir pirazol-3-karboksilli asit türevini vermektedir. 

Reaksiyonunun süzüntüsünden de bir piridazin-3-on türevi bile�ik elde edilmi�tir [53]. 

Toplu reaksiyon �eması ise a�a�ıda gösterildi�i gibidir. 
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1’in Çe�itli aminoguanidinlerle reaksiyonlarında ise pirimidin sistemleri yerine, 

a�a�ıdaki reaksiyon denkleminde görüldü�ü üzere, imidazol sistemlerinin olu�tu�u 

belirlenmi�tir [54]. 

 

1_ + C N

R

R
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NH2

NH2
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N
HO

O N N C
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1'in Oksimlerle de halka açılması olmadan direk katılma reaksiyonları verdi�i 

görülmü�tür. Bu reaksiyonlardan elde edilen ürünlerin ayrıca termolizi yapılarak, yeni 

tür bile�iklerin elde edilmesi yoluna gidilmi�tir [55]. 
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1 Bile�i�inin N,N-dialkilürelerle reaksiyonundan ise a�a�ıda görülen pirrol-dion türevi 

bile�ikler elde edilmi�tir [56]. 
 

O

O

O

O

Ph

Ph

NH2

O

N

R R

+

N

O

O

O

Ph

Ph

O

N

R R

1

2 a,b

- H2O

2 R
a
b

- Me
- Et  
 

1 Bile�i�inin üretan, anilid ve amid türevleriyle reaksiyonları da çalı�ılarak, bu defa düz 

zincir yapısında sırasıyla; dibenzoilasetik asit-N-karboksialkil amid ve dibenzoil- asetik 

asit-N-alkil amid türevi yeni bile�ikler sentez edilmi�tir [20, 57, 58].  
 

NH2 OR

O
Ph CH NH OR

O O O

Ph O

1_ +
CO-

R: C10H7, H  
 

Daha sonraki bir çalı�mayla 1 ve 2 bile�i�inin amid’lerle deneysel ve teorik çalı�maları 

birlikte yayınlanmı�tır [20]. Yine 2 bile�i�i ile schiff bazlarının reaksiyonları incelenmi� 

ve elde edilen ürünlerin teorik çalı�maları da yapılmı�tır [59]. 

 

2 bile�i�inin fenil hidrazin ile (1:2) reaksiyonu sonucunda pirazolo piridazin türevi 

bile�ikler elde edilmi�tir [60]. 
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+ 2 Ph NH NH2
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N

OH3CO
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Ayrıca 2 bile�i�inin çe�itli semikarbazon ve tiyosemikarbazonlarla reaksiyonu 

sonucunda pirimidin türevi bile�ikler elde edilmi�tir [61]. 
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1 ve 2 bile�iklerinin çe�itli hidrazinlerle reaksiyonundan pirazol-3-karboksilik asit-

hidrazit elde edilmi�tir [62]. 
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1 ve 2 bile�iklerinin N-aril substitue fenilhidrazonlarla reaksiyonundan proponohidrazit 

türevi bile�ikler elde edilmi�tir  [63]. 
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Ayrıca 3 bile�i�inin çe�itli amidlerle reaksiyonu sonucunda düz zincirli �-N-açil-okso-

amid türevi bile�ikler elde edilmi�tir [64]. 
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3 Bile�i�inin anilidlerle reaksiyonu sonucunda düz zincirli dibenzoilasetik asit türevi 

bile�ikler sentez edilmi�tir [65]. 
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3 Bile�i�inin çe�itli diaminlerle reaksiyonundan kinoksalin türevi bile�ikler elde 

edilmi�tir [66]. 
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3 Bile�i�inin 1-naftilamin ile reaksiyonundan 2,3 piroldion ve bütanoik asit türevi 
bile�ikler elde edilmi�tir [66]. 
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3 Bile�i�inin o-toluidin ve p-toluidin ile reaksiyonundan pirrolin-2-on türevi bile�ikler 
elde edilmi�tir [66].  
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3. BÖLÜM  

 
MATERYAL VE YÖNTEMLER 

 
3.1. Deneylerde Kullanılan Kimyasal Maddeler  
 
Deneylerde kullanılan ba�lıca kimyasal maddeler, analitik saflıkta olup Merck, Fluka, 

Sigma ve Aldrich gibi firmaların maddeleridir. Reaksiyon ortamında ve safla�tırma 

i�lemlerinde benzen, toluen, etil alkol, asetik asit, dietileter, petrol eteri, asetonitril, n-

bütil alkol gibi organik çözücüler kullanıldı. Gerekli görüldü�ünde bazı çözücüler 

destile edilerek kullanıldı. Ba�langıç maddeleri ise literatürde verildi�i gibi hazırlandı. 

 

3.2.  Deneylerde Faydalanılan Araç ve Cihazlar  

 
Bu ara�tırmada elde edilen tüm bile�iklerin C, H ve N gibi elementel analizleri ile IR 

spektrumları Erciyes Üniversitesi Fen-Edebiyat Fakültesi ve Yozgat Fen-Edebiyat 

Fakültesi Kimya Bölümlerinde, 1H-NMR spektrumları �nönü Üniversitesi Fen-Edebiyat 

Fakültesi ve Atatürk Üniversitesi Fen-Edebiyat Fakültesi Kimya Bölümlerinde alındı.  

 

Çalı�ma sırasında a�a�ıdaki cihazlardan gerekti�i yerlerde yararlanıldı. 

 

-Bruker-Avance DPX 300 MHz 1H-NMR Spektrofotometresi, 

-Gemini-Varian 200 MHz 1H-NMR Spektrofotometresi, 

-Jasco 460 FTIR Spektrofotometresi, 

-Shimadzu 8400 FTIR Spektrofotometresi, 

-Carlo-Erba 1108 HP 105 Model Elementel Analiz Cihazı, 

-Electrothermal Marka 9200 Model Erime Noktası Cihazı. 

Ayrıca deneyler süresince;  

-Su Banyosu, 

-Vakum Pompası, 
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-Isıtıcılı Magnetik Karı�tırıcı, 

-Buchi RE 111 Marka Rotary Evaporator, 

-Camag Marka �nce Tabaka Kromotogram Cihazı (254/366nm), 

-DC Alufolien Kiesegel 60/254 Merck TLC Levhaları, 

-Nüve Marka FN-500 Model Etüv (0-300 oC), 

-R 17 Cot Marka Karı�tırıcı, 

 

3.3. Deneylerde Kullanılan Metodlar 

 
Genelde bütün reaksiyonlar, organik kimya preparatif çalı�ma metodlarına göre, 

kurutma ba�lıklı geri so�utucu altında, uygun çözücülerde reaktiflerin kaynatılmasıyla 

ya da reaktiflerin etüvde sabit sıcaklıkta direk etkile�tirilmesi ile gerçekle�tirildi. 

Reaksiyonların yürüyü�ü ve sentezlenen ürünlerin saflı�ı ince tabaka kromatografisi 

(TLC) ile takip ve kontrol edildi. Uygun çözücülerde kristallendirme ve yıkama 

yöntemleriyle ürünler safla�tırıldı. 

 
Sentezlenen bile�iklerin yapı aydınlatılmasında ise; elementel analiz, IR ve NMR 

spektrofotometresinden faydalanıldı. Bilindi�i gibi IR spektroskopisi tekni�i, organik 

bile�iklerdeki fonksiyonel grupların tespit edilmesinde kullanılır. KBr disk tekni�iyle 

alınan spektrumların de�erlendirilmesinde IR korelasyon tabloları, literatür bilgileri ve 

bazı yardımcı kitaplardan faydalanıldı. NMR spektroskopisi yardımıyla molekülde 

bulunan hidrojen ve karbon atomlarının türü, kom�u oldu�u gruplar ve sayıları 

hakkında bilgi edinilir. CDCl3 veya DMSO’de çözülerek alınan NMR spektrumlarının 

yorumu NMR korelasyon tabloları, literatür bilgileri, bazı yardımcı kitaplar ve 

bilgisayar programlarından yararlanılarak yapıldı. 

 

3.4. 4-(4-Metilbenzoil)-5-(4-Metilfenil)-2,3-Furandion Bile�i�inin Sentez      
       Çalı�maları 
 
3.4.1. p,p’-Dimetil Benzalasetofenon Sentezi 
 
1 Litrelik üç boyunlu balona 22 g (0.55 mol) NaOH konuldu ve üzerine 200 mL su+ 

140 mL etilalkol karı�ımı ilave edildi. Bir mekanik karı�tırıcı vasıtasıyla oda �artlarında 

karı�tırılarak çözüldü. Üzerine, damlatma hunisine alınan 67 g (67 mL, 0.5 mol) p-metil 

asetofenon damla damla ilave edildi. Bu i�lem tamamlanınca 60 g (58.8 mL, 0.5 mol) p-
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metil benzaldehit ilave edilerek karı�tırma i�lemine 4-5 saat devam edildi. Reaksiyon 

balonunda ba�langıçta berraklık varken zamanla açık sarı bulanıklık ve çökelme 

görüldü. Bu arada verimin artması ve kristal olu�umunun daha kolay olması için 

reaksiyon ortamına 20 mL etilalkol ilave edildi. Süre sonunda çöken katı madde bir 

gece buzdolabında bekletilip ertesi gün çökelek vakumda süzüldü ve 200 mL su + 140 

ml etilalkol karı�ımı ile iyice yıkandı. Elde edilen ürün vakum desikatöründe P2O5 

üzerinde kurutuldu. Ürün açık sarı renkli kristaller �eklinde olup 116 gramdır (verim: 

%98) [66]. 
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3.4.2. p,p’-Dimetil Benzalasetofenondibromür  Sentezi 
 
11.52 g (0.0488 mol) p,p’ -Dimetil benzalasetofenon üç boyunlu balonda 150 mL CCl4 

içinde tuz-buz ortamında iyice çözüldükten sonra, e�de�er miktarda 7.8 g (2.5 ml, 

0.0488 mol) brom, damlatma hunisi vasıtasıyla, sıcaklık -10 oC civarında tutularak ve 

bir mekanik karı�tırıcı ile karı�tırılarak yava� yava� damlatıldı. Brom buharlarının bir 

lastik boru yardımıyla çeker ocakta emici fana ba�lanmasına özen gösterildi. Bromlama 

i�lemi bromun renginin kaybolmadı�ı ana kadar devam ettirildi. Karı�tırma i�lemi, 

brom ilavesi bittikten sonra aynı sıcaklıkta 1.5 saat daha sürdürüldü. Bu süre sonunda 

elde edilen ürün vakumlanarak süzüldü ve fazla bromun uzakla�tırılması için önce 

so�uk alkolle, daha sonra ılık alkolle iyice yıkandı. Ürün portakal kırmızısı renkten açık 

sarıya dönü�ür. Petri kabına alınarak vakum desikatöründe P2O5 üzerinde kurutuldu. Ele 

geçen ürün 9.23 gramdır (verim: % 59.7) [66]. 
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3.4.3. p,p’-Dimetil Dibenzoilmetan (Di-(p-metilbenzoil)metan) Sentezi 
 
20 g (0.05 mol) p,p’ -Dimetil benzalasetofenondibromür üç boyunlu balona konarak 

üzerine 50 mL metanol ilave edildi. Di�er taraftan �ilifli kuru bir erlene üzerinde CaCl2 

kurutma ba�lı�ı bulunan bir geri so�utucu takıldı. Bu erlene önce 40 mL destile metanol 

konuldu, sonra üzerine küçük parçalar halinde metalik sodyum aralıklı olarak ilave 

edildi. 2.32 g (0.1 mol) sodyum’ un çözünmesi tamamlandıktan sonra olu�mu� olan 

NaOCH3 damlatma hunisine alınıp üç boyunlu balona takıldı. Karı�tırılan balona 

damlatma hunisindeki NaOCH3 yava� yava� eklenirken, ısıtıcı ayarlanarak sıcaklık 50-

60 oC arasında tutulmaya çalı�ıldı. Reaksiyon bu �ekilde bir saat karı�tırılarak 

ısıtıldıktan sonra karı�tırma ve ısıtma i�lemi kesilip so�umaya bırakıldı. Oda �artlarında 

pH= 1 olacak �ekilde kontrol edilerek yakla�ık 20 mL deri�ik HCl ilave edildi. Bundan 

sonra ısıtmaya ba�lanılan maddeye karı�tırılırken 4 mL daha deri�ik HCl eklendi. Be� 

dakika karı�tırılıp bırakılan madde buzdolabında bir saat bekletildi. Vakumda 

süzüldükten sonra 50 mL kadar % 50’ lik so�uk metanol ile ardından so�uk saf su ile 

yıkandı ve ele geçen ham ürün metanolde kristallendirildi. �nce, çubuk �eklinde açık sarı 

kristaller halinde çöken ürün vakum desikatöründe P2O5 üzerinde kurutuldu (E.N.: 122 

oC, verim: % 51) [66]. 

 

 

Ar

O

Ar

BrH

HBr

2 NaOCH3

2 NaBr

+

-

Ar

O

Ar

OCH3H

OCH3H

CH3OH- Ar

O

H

Ar OCH3

CH3OH- H2O+

Ar

O

O
Ar

Ar

O

Ar OH

p,p' dimetil benzalasetofenon dibromür

Ar: (p)-CH3-C6H4

p,p'-Dimetil Dibenzoilmetan  1  
 

 



 21 

3.4.4. 4-(4-Metilbenzoil)-5-(4-Metilfenil)-2,3-Furandion Bile�i�inin Sentezi 

 
1 g p,p’ -Dimetil dibenzoilmetan yakla�ık 30 mL benzende çözülür. Üzerine 0.4 mL 

oksalilklorür ilave edilip geri so�utucu altında 50-60 dakika kaynatılır. Bu süre sonunda 

benzen rotavapordan atılır. Geriye kalan ya�ımsı ürün üzerine petrol eteri ilave edilip 

yakla�ık 2 saat karı�tırılır. Çöken sarı renkli ürün vakumda süzülür P2O5 üzerinde 

kurutulur (E.N.: 127 oC, verim: % 82) [66]. 
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3.5. Semikarbazonların Genel Eldesi 
 
�stenilen semikarbazonun elde edilmesi için 0,02 mol semikarbazithidroklorür ve (1:1 

mol) oranında aldehit/keton alınarak %50’ lik etanol su karı�ımında çözünmesi sa�lanır. 

Üzerine tampon olarak sodyum asetat eklenir ve geri so�utucu altında 1-4 saat 

kaynatılır. So�uduktan sonra olu�an ürün süzülür ve sulu etil alkolde kristallendirilir 

[67]. 
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3.5.1. Asetofenonsemikarbazon Sentezi 

 

2,3 mL (0,02 mol) Asetofenonun sulu alkol çözeltisine 1,99 g (0,02 mol) 

semikarbazithidroklorür ve 1 g (0,0125 mol) sodyum asetat kristali karı�tırılır ve geri 

so�utucu altında 2 saat kaynatılır. So�uduktan sonra olu�an beyaz çökelek süzülür ve 

etil alkolde kristallendirilir. EN.: 205 oC’  dir. 
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3.5.2. Benzaldehitsemikarbazon Sentezi 

 

2 mL (0,02 mol) Benzaldehitin sulu alkol çözeltisine 1,99 g (0,02 mol) 

semikarbazithidroklorür ve 1 g (0,0125 mol) sodyum asetat kristali karı�tırılır ve geri 

so�utucu altında 2 saat kaynatılır. So�uduktan sonra olu�an beyaz çökelek süzülür ve 

etil alkolde kristallendirilir. EN.: 220 oC’  dir. 
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3.5.3. 4-Metoksiasetofenonsemikarbazon Sentezi 

 

3 g (0,02 mol) 4-Metoksiasetofenonun sulu alkol çözeltisine 1,99 g (0,02 mol) 

semikarbazithidroklorür ve 1 g (0,0125 mol) sodyum asetat kristali karı�tırılır ve geri 

so�utucu altında 4 saat kaynatılır. So�uduktan sonra olu�an beyaz çökelek süzülür ve 

etil alkolde kristallendirilir. EN.: 198 oC’  dir. 

 



 23 

C O

CH3

H3CO

+
-H2O

NH2

C
NH

O

NH2
NH2

C

NH

O

N C
CH3

OCH3

NaOAc

 
 

3.5.4. 4-Metoksibenzaldehitsemikarbazon Sentezi 

 

3 mL (0,02 mol) 4-Metoksibenzaldehitin sulu alkol çözeltisine 1,99 g (0,02 mol) 

semikarbazithidroklorür ve 1 g (0,0125 mol) sodyum asetat kristali karı�tırılır ve geri 

so�utucu altında 4 saat kaynatılır. So�uduktan sonra olu�an beyaz çökelek süzülür ve 

etil alkolde kristallendirilir. EN.: 208 oC’  dir. 
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3.5.5. 4-Metilasetofenonsemikarbazon Sentezi 

 

2,68 mL (0,02 mol) 4-Metilasetofenonun sulu alkol çözeltisine 1,99 g (0,02 mol) 

semikarbazithidroklorür ve 1 g (0,0125 mol) sodyum asetat kristali karı�tırılır ve geri 

so�utucu altında 4 saat kaynatılır. So�uduktan sonra olu�an beyaz çökelek süzülür ve 

etil alkolde kristallendirilir. EN.: 224 oC’  dir. 
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3.5.6. 4-Metilbenzaldehitsemikarbazon Sentezi 

 

3,5 mL (0,02 mol) 4-Metilbenzaldehitin sulu alkol çözeltisine 1,99 g (0,02 mol) 

semikarbazithidroklorür ve 1 g (0,0125 mol) sodyum asetat kristali karı�tırılır ve geri 

so�utucu altında 4 saat kaynatılır. So�uduktan sonra olu�an beyaz çökelek süzülür ve 

etil alkolde kristallendirilir. EN.: 227 oC’  dir. 
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3.6. 3 Bile�i�inin Semikarbazonlar ile Reaksiyonu 

 

Bilindi�i gibi kimyasal reaksiyonların gidi�ini belirleyen en önemli parametreler; 

sıcaklık, zaman, konsantrasyon, çözücünün cinsi, reaktiflerin yapısı ve aktifli�idir. 

Çalı�malarımızda her bir reaksiyon için bu parametreler göz önüne alınarak, defalarca 

yapılan denemeler sonucunda en uygun reaksiyon �artları belirlendi ve yeni maddeler 

literatüre kazandırıldı. 
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3.6.1. 3 Bile�i�inin Asetofenonsemikarbazon ile Reaksiyonu 

 

4-(4-Metilbenzoil)-5-(4-metilfenil)-2,3-furandion ile asetofenonsemikarbazon (1:1mol) 

oranında alınarak taze destile edilmi� benzen içersinde CaCl2 kurutma ba�lı�ı takılı geri 

so�utucu altında 4 saat kaynatıldı. Reaksiyon tamamlandıktan sonra benzen evaporatör 

yardımıyla atıldı. Reaksiyon balonunda kalan ürüne dietileter ilave edildi ve bir süre 

magnetik karı�tırıcı ile karı�tırıldı. Çöken krem renkli ham ürün süzülüp alındı. Uygun 

kristallendirme vasıtası olan etanol ile kristallendirildi. TCL (ince tabaka 

kromatografisi), IR ve erime noktası tayinlerinden sonra, reaktiflerden farklı bir ürün 

oldu�u anla�ıldı. Elementel analiz sonucuna göre bile�i�in (HC-1) kapalı formülünün 

C27H23N3O2 oldu�u belirlendi. 

 

Bilindi�i gibi, IR spektroskopisi tekni�i yardımıyla, temel titre�im frekansları IR 

bölgede olan organik bile�iklerin yapısındaki fonksiyonel grupları belirler ve yapıları 

hakkında bazı ön bilgiler elde edilir. KBr disk tekni�i ile bir bile�i�in spektrumu 

alınırken, kullanılan KBr’ ün çok kuru olmasına dikkat edilmelidir. Genelde KBr 

yeterince saf olarak üretilir. Fakat KBr preslemeye hazırlanırken, ince ö�ütülüp yüzey 

alanı geni�ledi�i için nem çekme olasılı�ını artırır. Nemlilik özellikle 3450 cm-1 ve 1640 

cm-1’ de bozucu etki yapar. Bu etkiyi azaltmak için KBr birkaç saat boyunca 200 oC 

civarında kurutulmalıdır. En iyi kurutma vakum desikatörü içerisinde 150 oC de yapılır. 

Kurutulmu� KBr silikajel (özellikle mavisi) bulunan desikatörde saklanmalıdır [68, 69]. 

KBr disk tekni�i ile alınan spektrumların de�erlendirilmesinde IR korelasyon tabloları, 

bazı yardımcı kitaplardan yararlanılmı�tır [69, 70]. IR spektrumlarının hidrojen gerilme 

bölgesinde 3700-3100 cm-1 arasında yer alan geni� bandlar çe�itli O-H ve N-H gerilme 

titre�imlerine aittir. O-H bandları genellikle N-H ba�larından daha geni�, �iddetli ve 

yayvan bandlardır. Ayrıca, hidrojen köprüsü ba�ları bu gruplara ait pikleri geni�letir ve 

dü�ük dalga sayısına kaymasına sebep olur [69-72]. 

 

�ekil 3.1.’ de görülen bile�i�in IR spektrumu incelendi�inde; hidrojen gerilme 

bölgesinde 3082-3028 cm-1 de görülen pik aromatik C-H gerilme titre�imlerini yani 

moleküldeki fenil gruplarını göstermektedir. 2917 cm-1 deki pikler metil gruplarındaki 

C-H gerilme titre�imlerini gösterir.1656 cm-1 deki pikler kimyasal çevresi farklı olan 

karbonil gruplarına ait olaca�ı IR korelasyon tabloları yardımıyla belirlendi [69]. 1603-
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1570 cm-1 deki pikler aromatik C=C ve C=N gerilme titre�imlerine kar�ılık gelir. 

Spektrumun parmak izi bölgesinde 833-692 cm-1 arasındaki pikler de moleküldeki 

pirimidin halkası iskelet titre�imine aittir. 

  

�ekil 3.2.’ de verilen DMSO’ da çözülerek alınan 1H-NMR spektrumunun incelenerek 

yorumlanması için proton kimyasal kayma korelasyon tablolarından ve kitaplardan 

yararlanılmı�tır [73, 74]. Referans madde olarak TMS kullanılmı� olup, kimyasal kayma 

de�erleri �= ppm ölçü birimindedir. Yüksek alanlarda görülen pikler metil, dü�ük 

alanda görülenler ise aromatik grupları gösterir. Bilindi�i gibi, aromatik bile�ikler 

magnetik anizotropi özelli�i gösterir. Bu durum çift ba�lardaki elektron akımları sonucu 

ortaya çıkar. Aromatik, olefinik, asetilenik ve karbonil gruplarına ba�lı protonların 

kimyasal kaymaları (�= ppm), bu tür perdeleme ile açıklanır. Aromatik halkaya ba�lı  

protonların rezonanslarının a�a�ı alana kayması, aromatik halkanın olu�turdu�u halka 

akımından kaynaklanır. Bu nedenle aromatik protonlar, �= 6.00-9.00 ppm arasında 

çıkabilir. Benzen halkasında tüm protonlar e�de�er olduklarından �= 7,27 ppm’ de 

rezonans olur. Halkaya giren bir sübstituentin elektronik yapısına göre, halkada elektron 

yo�unlu�u artar veya azalır. Bunlar göz önünde tutularak, 1H-NMR spektrumu 

yorumlandı�ında; �= 7.92 ppm de pirimidin halkası hidrojenine ve �= 7.63-7.02 ppm 

arasında görülen multiple pikler bile�ikteki elektron yo�unlukları farklı olan fenil grubu 

protonlarına aittir. �= 2.38, 2.26, 2.32 ppm’ deki pikler moleküldeki metil grubu 

protonlarına aittir. Spektrumdaki piklerin integral alanları kar�ıla�tırıldı�ında, bulunan 

proton sayısı elementel analizle uyum içindedir. 

 

Kimyasal Kayma (�=ppm):            7.92               7.63-7.02               2.26, 2.32, 2.38 

�ntegrasyon (proton sayısı):              1                        13                               9 

 

Bu spektral ve elementel analiz verileri do�rultusunda bile�i�in reaksiyon denklemi 

a�a�ıdaki gibi olup, IUPAC adlandırma sistemine göre 1-(fenilmetilmetilenamino)-5-(4-

metilbenzoil)- 4-(4-metilfenil)-1H-pirimidin-2-on (HC-1) �eklinde adlandırıldı. 
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3.6.2. 3 Bile�i�inin Benzaldehitsemikarbazonla Reaksiyonu 

 

4-(4-Metilbenzoil)-5-(4-metilfenil)-2,3-furandion ile benzaldehitsemikarbazon (1:1mol) 

oranında alınarak asetonitril içersinde CaCl2 kurutma ba�lı�ı takılı geri so�utucu altında 

4 saat kaynatıldı. Reaksiyon tamamlandıktan sonra sarı renkli berrak çözelti elde edildi. 

Asetonitril evaporatör yardımıyla atıldıktan sonra reaksiyon balonunda kalan ürüne 

dietileter ilave edildi ve bir süre magnetik karı�tırıcı ile karı�tırıldı. Çöken sarı renkli 

ham ürün süzülüp alındı. Uygun kristallendirme vasıtası olan etanol ile kristallendirildi. 

TLC (ince tabaka kromatografisi), IR ve erime noktası tayinlerinden sonra reaktiflerden 

farklı bir ürün oldu�u anla�ıldı. Elementel analiz sonucuna göre bile�i�in (HC-2) kapalı 

formülünün C26H21N3O2 oldu�u belirlendi. 

 

�ekil 3.3.’ de verilen HC-2 bile�i�inin IR spektrumu incelendi�inde; spektrumun 

hidrojen gerilme bölgesinde 3047 cm-1 de görülen pik aromatik C-H gerilme 

titre�imlerini, 2922 cm-1 deki pikler metil gruplarındaki C-H ba�ları gerilme 

titre�imlerini gösterir. 1689-1648 cm-1 deki pikler C=O gruplarına aittir. 1615-1566  cm-

1 deki pikler C=C ve C=N grupları titre�im frekanslarına aittir. Spektrumun parmak izi 

bölgesinde 779-696 cm-1 arasındaki pikler de moleküldeki pirimidin halkası iskelet 

titre�imine aittir. 

 

HC-2  bile�i�inin �ekil 3.4.’ de verilen 1H-NMR spektrumunda ise; �= 9.74 ppm’ deki 

pik imino grubundaki protona aittir. �= 8.29 ppm’ deki pik pirimidin halkasındaki C-H 

protonunu ve �= 7.85-7.04 ppm arasındaki multiple pik grubu aromatik protonlara aittir. 

�= 2.35, 2.28 ppm’ deki pikler metil gruplarını temsil eder. Spektrumdaki piklerin 

integral alanları kar�ıla�tırıldı�ında, bulunan proton sayısı elementel analizle uyum 

içindedir. 

 

Kimyasal Kayma (�= ppm) :        9.74            8.29          7.85-7.04        2.35-2.28 

�ntegrasyon (proton sayısı) :           1                  1                  13                     6 

 

Bu spektral ve elementel analiz verileri do�rultusunda bile�i�in reaksiyon denklemi 

a�a�ıdaki gibi olup, IUPAC adlandırma sistemine göre 1-(fenilmetilenamino)-5-(4-

metilbenzoil)- 4-(4-metilfenil)-1H-pirimidin-2-on (HC-2) �eklinde adlandırıldı. 
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3.6.3. 3 Bile�i�inin 4-Metoksiasetofenonsemikarbazonla Reaksiyonu 

 

1 Bile�i�inin termal bozunması ile ara kademede olu�an ve çok aktif bir bile�ik olan 

dibenzoil keten üzerinden semikarbazonlarla yapılan nükleofilik katılma reaksiyonları 

sonucu, pirimidin türevi yeni bile�ikler sentez edilebilmektedir. Bu esaslara göre 3 

bile�i�i de semikarbazonlarla böyle reaksiyonlar verebilir. Bahsetti�imiz bilgilere 

dayanılarak nükleofil olarak seçilen 4-metoksiasetofenonsemikarbazon ile 3 bile�i�inin 

reaksiyonunda çözücü ve reaksiyon süresi gibi parametreler de�i�tirildi�inde farklı 

ürünler elde edilmi�tir. 

 

3.6.3.1. 3 Bile�i�inin 4-Metoksiasetofenonsemikarbazonla Reaksiyonu (A) 

 

4-(4-Metilbenzoil)-5-(4-metilfenil)-2,3-furandion ile 4-metoksiasetofenonsemikarbazon 

(1:1mol) oranında alınarak taze destile edilmi� benzen içersinde CaCl2 kurutma ba�lı�ı 

takılı geri so�utucu altında 4 saat kaynatıldı. Reaksiyon tamamlandıktan sonra turuncu 

renkli berrak çözelti elde edildi. Benzen evaporatör yardımıyla atıldıktan sonra 

reaksiyon balonunda kalan ürüne dietileter ilave edildi ve bir süre magnetik karı�tırıcı 

ile karı�tırıldı. Çöken sarı renkli ham ürün süzülüp alındı. Uygun kristallendirme 

vasıtası olan etanol ile kristallendirildi. TLC (ince tabaka kromatografisi), IR ve erime 

noktası tayinlerinden sonra reaktiflerden farklı bir ürün oldu�u anla�ıldı. Elementel 

analiz sonucuna göre bile�i�in (HC-3-A) kapalı formülünün C28H25N3O3 oldu�u 

belirlendi. 

 

HC-3-A bile�i�inin IR spektrumu �ekil 3.5.’ de verilmi�tir. 3048 cm-1 de görülen pik 

aromatik C-H gerilme titre�imlerini, 2967-2838 cm-1 deki pikler metil gruplarındaki C-

H gerilme titre�imlerini gösterir. 1683-1642 cm-1 deki pikler C=O grubunu, 1603-1566 

cm-1 deki pik C=C ve C=N grupları titre�im frekanslarını 1181 cm-1 deki pik ise C-O-C 

gerilme titre�im frekansına aittir. Spektrumun parmak izi bölgesinde 835-768 cm-1 

arasındaki pikler de moleküldeki pirimidin halkası iskelet titre�imine aittir. 

 

HC-3-A bile�i�inin 1H-NMR spektrumu �ekil 3.6.’ da verilmi�tir. Buna göre; �= 8.06 

ppm’ deki pik pirimidin halkasındaki C-H protonunu, �= 7.94-6.90 ppm arasındaki 

multiple pik grubu aromatik protonları temsil eder. �= 3.85 ppm’ deki singlet pik 
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metoksi grubu protonlarını ve �= 2.33, 2.32, 2.26 ppm’ deki pikler 3 metil grubunu 

temsil eder. Spektrumdaki piklerin integral alanları kar�ıla�tırıldı�ında, bulunan proton 

sayısı elementel analizle uyum içindedir. 

 

Kimyasal Kayma (�=ppm) :       7.94-6.90         8.06         3.85          2.33, 2.32, 2.26 

�ntegrasyon (proton sayısı) :             12                 1              3                      9 

 

Bu spektral ve elementel analiz verileri do�rultusunda bile�i�in reaksiyon denklemi 

a�a�ıdaki gibi olup, IUPAC adlandırma sistemine göre 5-(4-metilbenzoil)-4-(4-

metilfenil)-1-(4-metoksifenilmetilmetilen-amino)-1H-pirimidin-2-on (HC-3-A) 

�eklinde adlandırıldı. 
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3.6.3.2. 3 Bile�i�inin 4-Metoksiasetofenonsemikarbazonla Reaksiyonu (B) 

 

4-(4-Metilbenzoil)-5-(4-metilfenil)-2,3-furandion ile 4-metoksiasetofenonsemikarbazon 

(1:1mol) oranında alınarak homojen bir �ekilde karı�tırılan maddeler �ilifli bir balonda 

CaCl2 kurutma ba�lı�ı takılarak 185 oC ayarlı etüvde 3 saat bekletildi. Süre 

tamamlanınca etüvden alındı ve oda sıcaklı�ına kadar so�utuldu. Üzerine dietileter ilave 

edildi ve bir gün magnetik karı�tırıcı ile karı�tırıldı. Çöken sarı renkli ham ürün süzülüp 

alındı. Uygun kristallendirme vasıtası olan etanol ile kristallendirildi. TLC (ince tabaka 

kromatografisi), IR ve erime noktası tayinlerinden sonra reaktiflerden farklı bir ürün 

oldu�u anla�ıldı. Elementel analiz sonucuna göre bile�i�in (HC-3-B) kapalı formülünün 

C28H25N3O4 oldu�u belirlendi. 

 

HC-3-B bile�i�inin IR spektrumu �ekil 3.7.’ de verilmi�tir. 3012 cm-1 de görülen pik 

aromatik C-H gerilme titre�imlerini, 2965-2837 cm-1 deki pikler metil gruplarındaki C-

H gerilme titre�imlerini gösterir. 1593 cm-1 deki pikler C=O grubunu, 1506 cm-1 deki 

pikler C=C ve C=N grupları titre�im frekanslarını, 1173 cm-1 deki pik ise C-O-C 

gerilme titre�im frekansına aittir. Spektrumun parmak izi bölgesinde 835-768 cm-1 

arasındaki pikler de moleküldeki pirimidin halkası iskelet titre�imine aittir. 

 

Bu spektral ve elementel analiz verileri do�rultusunda bile�i�in reaksiyon denklemi 

a�a�ıdaki gibi olup, IUPAC adlandırma sistemine göre 5-(4-metilbenzoil)-6-(4-

metilfenil)-1-{[1-(4-metoksifenil)etiliden]amino}pirimidin-2,4(1H,3H)-dion (HC-3-B) 

�eklinde adlandırıldı. 
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4.6.4. 3 Bile�i�inin 4-Metoksibenzaldehitsemikarbazon ile Reaksiyonu 

 

Yukarıdaki HC-3 bile�iklerinin reaksiyonunda bahsedildi�i gibi 3 bile�i�inin 4-

metoksibenzaldehitsemikarbazonla reaksiyonunda da çözücü ve reaksiyon süresi gibi 

parametreler de�i�tirildi�inde farklı ürünler sentezlenmi�tir. 

 

4.6.4.1. 3 Bile�i�inin 4-Metoksibenzaldehitsemikarbazon ile Reaksiyonu (A) 

 

4-(4-Metilbenzoil)-5-(4-metilfenil)-2,3-furandion ile 4-metoksibenzaldehit 

semikarbazon (1:1mol) oranında alınarak, yeni destile edilmi� benzen içerisinde CaCl2 

kurutma ba�lı�ı takılı geri so�utucu altında, 4 saat kaynatıldı. Reaksiyon 

tamamlandıktan sonra turuncu renkli berrak çözelti elde edildi. Benzen evaporatör 

yardımıyla atıldıktan sonra reaksiyon balonunda kalan ürüne dietileter ilave edildi ve bir 

süre magnetik karı�tırıcı ile karı�tırıldı. Çöken sarı renkli ham ürün süzülüp alındı. 

Uygun kristallendirme vasıtası olan etanol ile kristallendirildi. TLC (ince tabaka 

kromatografisi), IR ve erime noktası tayinlerinden sonra reaktiflerden farklı bir ürün 

oldu�u anla�ıldı. Elementel analiz sonucuna göre bile�i�in (HC-4-A) kapalı formülünün 

C27H23N3O3 oldu�u belirlendi. 

 

�ekil 3.8.’ de verilen HC-4-A bile�i�inin IR spektrumu incelendi�inde 3050 cm-1 

civarında görülen pik aromatik C-H gerilme titre�imlerini, 2920 cm-1 deki pikler metil 

gruplarındaki C-H gerilme titre�imlerini gösterir. 1672-1654 cm-1 deki pikler C=O 

gruplarına, 1618-1604 cm-1 deki pikler C=C ve C=N grupları titre�im frekanslarına, 

1172 cm-1 deki pik ise C-O-C gerilme titre�im frekansına aittir. Spektrumun parmak izi 

bölgesinde 833-754 cm-1 arasındaki pikler de moleküldeki pirimidin halkası iskelet 

titre�imine aittir. 

Bu spektral ve elementel analiz verileri do�rultusunda bile�i�in reaksiyon denklemi 

a�a�ıdaki gibi olup, IUPAC adlandırma sistemine göre 5-(4-metilbenzoil)-4-(4-

metilfenil)-1-(4-metoksifenilmetilen-amino)-1H-pirimidin-2-on (HC-4-A) �eklinde 

adlandırıldı. 
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3.6.4.2. 3 Bile�i�inin 4-Metoksibenzaldehitsemikarbazon ile Reaksiyonu (B) 

 

4-(4-Metilbenzoil)-5-(4-metilfenil)-2,3-furandion ile 4-metoksibenzaldehit 

semikarbazon (1:1mol) oranında alınarak homojen bir �ekilde karı�tırılan maddeler 

�ilifli bir balonda CaCl2 kurutma ba�lı�ı takılarak 175 oC ayarlı etüvde 2 saat bekletildi. 

Süre tamamlanınca etüvden alındı ve oda sıcaklı�ına kadar so�utuldu. Üzerine dietileter 

ilave edildi ve bir gün magnetik karı�tırıcı ile karı�tırıldı. Çöken sarı renkli ham ürün 

süzülüp alındı. Uygun kristallendirme vasıtası olan etanol ile kristallendirildi. TLC (ince 

tabaka kromatografisi), IR ve erime noktası tayinlerinden sonra reaktiflerden farklı bir 

ürün oldu�u anla�ıldı. Elementel analiz sonucuna göre bile�i�in (HC-4-B) kapalı 

formülünün C27H23N3O4 oldu�u belirlendi. 

 

�ekil 3.9.’ da verilen HC-4-B bile�i�inin IR spektrumu incelendi�inde 3050 cm-1 

civarında görülen pik aromatik C-H gerilme titre�imlerini, 2965-2838 cm-1 deki pikler 

metil gruplarındaki C-H gerilme titre�imlerini gösterir. 1624 cm-1 deki pikler C=O 

grubunu, 1571-1507 cm-1 deki pik C=C ve C=N grupları titre�im frekanslarına, 1248 

cm-1 deki pik pirimidin halkası titre�im frekansına, 1166 cm-1 deki pik ise C-O-C 

gerilme titre�im frekansına aittir. Spektrumun parmak izi bölgesinde 834-779 cm-1 

arasındaki pikler de moleküldeki pirimidin halkası iskelet titre�imine aittir. 

 

Bu spektral ve elementel analiz verileri do�rultusunda bile�i�in reaksiyon denklemi 

a�a�ıdaki gibi olup, IUPAC adlandırma sistemine göre 5-(4-metilbenzoil)-6-(4-

metilfenil)-1-[(4-metoksibenziliden)amino]pirimidin-2,4(1H,3H)-dion (HC-4-B) 

�eklinde adlandırıldı. 
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3.6.5. 3 Bile�i�inin 4-Metilasetofenonsemikarbazon ile Reaksiyonu 

 

4-(4-Metilbenzoil)-5-(4-metilfenil)-2,3-furandion ile 4-metilasetofenonsemikarbazon 

(1:1mol) oranında alınarak, taze destile edilmi� toluen içersinde, CaCl2 kurutma ba�lı�ı 

takılı geri so�utucu altında 4 saat kaynatıldı. Reaksiyon tamamlandıktan sonra turuncu 

renkli berrak çözelti elde edildi. Toluen evaporatör yardımıyla atıldıktan sonra, olu�an 

ya�ımsı ürün üzerine dietileter ilave edildi ve bir süre magnetik karı�tırıcı ile karı�tırıldı. 

Çöken sarı renkli ham ürün süzülüp alındı. Uygun kristallendirme vasıtası olan etanol 

ile kristallendirildi. TLC (ince tabaka kromatografisi), IR ve erime noktası tayinlerinden 

sonra reaktiflerden farklı bir ürün oldu�u anla�ıldı. Elementel analiz sonucuna göre 

bile�i�in (HC-5) kapalı formülünün C28H25N3O2 oldu�u belirlendi. 

 

�ekil 3.10.’ da verilen HC-5 bile�i�inin IR spektrumu incelendi�inde; 3044 cm-1 arası 

aromatik C-H gerilme titre�imlerini göstermektedir. 2919 cm-1 deki zayıf band alifatik 

C-H gerilme titre�imlerine aittir. 1690-1645 cm-1 arasında görülen �iddetli pikler 

karbonil grupları gerilme titre�imleri; 1602-1568 cm-1 arasında kalan pikler ise aromatik 

C=C ve C=N gerilme titre�imleri ve N-H e�ilme titre�imleridir. Spektrumun parmak izi 

bölgesinde 780-680 cm-1 arasındaki pikler de moleküldeki pirimidin iskeletine ait 

titre�imleri göstermektedir.  

 

�ekil 3.11.’ de verilen 1H-NMR spektrumda ise; �= 8.47 ppm’ deki pik pirimidin 

halkasındaki C-H protonunu, �= 7.94-7.13 ppm arasındaki multiple pik grubu aromatik 

protonları ve �= 2.39, 2.33, 2.31, 2.27 ppm’ deki pikler 4 metil grubunu temsil eder. 

Spektrumdaki piklerin integral alanları kar�ıla�tırıldı�ında, bulunan proton sayısı 

elementel analizle uyum içindedir. 

 

Kimyasal Kayma (�=ppm) :           8.47                7.94-7.13              2.39, 2.31,2.33, 2.27 

�ntegrasyon (proton sayısı) :             1                          12                                  12 

 

HC-5 bile�i�inin 13C-NMR spektrumu da �ekil 3.11.’ de görülmektedir. Karbonun 

kimyasal kayması, C’ un hibritle�mesine ve çevresine ba�lıdır. C’ un ba�lı oldu�u atom 

veya gruplar de�i�tikçe, sinyalin gözlenme yerleri de de�i�ecektir. Aromatik C’ lar 
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(alken C’ ları gibi) �= 110-150 ppm arasında so�urma yaparlar. Substitue aril 

karbonunun absorpsiyonu, substituentin elektronegatifli�ine ba�lıdır ve pik �iddeti 

dü�üktür. Alkil grupları �= 0-70 ppm arasında, karbonil bile�ikleri ise �= 160-250 ppm 

‘de sinyal verirler. Karbonil grubu üzerinde elektron yo�unlu�unu artıran her 

fonksiyonlu grup, kimyasal kaymanın azalmasına sebep olur. Yani TMS’ ye yakın çıkar. 

Sentezledi�imiz bile�i�in 13C-NMR spektrumlarının yorumu yapılırken, benzer yapıda 

olan bile�iklerdeki C’ ların kimyasal kayma de�erleri literatürlerden çıkarılmı�tır. 

Ayrıca, 13C-NMR kimyasal tablolarından da yararlanılmı�tır [73, 74]. 

 

HC-5 bile�i�inin spektrumunun analizi, C atomlarının numaralarına göre a�a�ıda 

gösterilmi�tir. 

 

 C17   :     193.02 ppm              C4   :   178.19 ppm                                                             

               C2    :     172.00 ppm              C6   :   151.55 ppm 

             C8    :     149.78 ppm              C5   :   145.71 ppm                                                                      

   C16   :     18.75 ppm       

                 

136.17-117.29 ppm arasındaki pikler aromatik karbonlara ve 22.93-22.68 ppm arasında 

ki pikler de metil grubu karbonlarına aittir.                 

               

Bu spektral ve elementel analiz verileri do�rultusunda bile�i�in reaksiyon denklemi 

a�a�ıdaki gibi olup, IUPAC adlandırma sistemine göre 5-(4-metilbenzoil)-4-(4-

metilfenil)-1-(4-metilfenilmetilmetilen-amino)-1H-pirimidin-2-on (HC-5) �eklinde 

adlandırıldı. 
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�ekil 3.11. HC-5 Bile�i�inin 1H-NMR ve 13C-NMR Spektrumu 
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3.6.6. 3 Bile�i�inin 4-Metilbenzaldehitsemikarbazon ile Reaksiyonu 

 

4-(4-Metilbenzoil)-5-(4-metilfenil)-2,3-furandion ile 4-metilbenzaldehitsemikarbazon 

(1:1mol) oranında alınarak yeni destile edilmi� benzen içersinde CaCl2 kurutma ba�lı�ı 

takılı geri so�utucu altında 4 saat kaynatıldı. Reaksiyon tamamlandıktan sonra turuncu 

renkli berrak çözelti elde edildi. Benzen evaporatör yardımıyla atıldıktan sonra 

reaksiyon balonunda kalan ürüne dietileter ilave edildi ve bir gün magnetik karı�tırıcı ile 

karı�tırıldı. Çöken sarı renkli ham ürün süzülüp alındı. Uygun kristallendirme vasıtası 

olan etanol ile kristallendirildi. TLC (ince tabaka kromatografisi), IR ve erime noktası 

tayinlerinden sonra reaktiflerden farklı bir ürün oldu�u anla�ıldı. Elementel analiz 

sonucuna göre bile�i�in (HC-6) kapalı formülünün C27H23N3O2 oldu�u belirlendi. 

 

�ekil 3.12.’ de verilen HC-6 bile�i�inin IR spektrumu incelendi�inde; 3030 cm-1 de 

görülen pik aromatik C-H gerilme titre�imlerini, 2916 cm-1 deki pikler metil 

gruplarındaki C-H gerilme titre�imlerini gösterir. 1695-1652 cm-1 deki pikler C=O 

grubunu, 1607-1566 cm-1 deki pik C=C ve C=N grupları titre�im frekanslarına aittir. 

Spektrumun parmak izi bölgesinde 833-757 cm-1 arasındaki pikler de moleküldeki 

pirimidin halkası iskelet titre�imine aittir. 

 

HC-6 Bile�i�inin 1H-NMR spektrumu �ekil 3.13.’ de verilmi�tir. Buna göre; �= 9.63 

ppm’ deki pik imino protonlarını, �= 8.27 ppm’ deki pik pirimidin halkasındaki C-H 

protonunu, �= 7.73-7.03 ppm arasındaki multiple pik grubu aromatik protonlarını ve �= 

2.40, 2.34, 2.27 ppm’ deki pikler 3 metil grubunu temsil eder. Spektrumdaki piklerin 

integral alanları kar�ıla�tırıldı�ında, bulunan proton sayısı elementel analizle uyum 

içindedir. 

 

Kimyasal Kayma (�= ppm) :      9.63          8.27           7.73-7.03           2.40, 2.34, 2.27 

�ntegrasyon (proton sayısı) :          1              1                   12                            9 

 

Bu spektral ve elementel analiz verileri do�rultusunda bile�i�in reaksiyon denklemi 

a�a�ıdaki gibi olup, IUPAC adlandırma sistemine göre 5-(4-metilbenzoil)-4-(4-

metilfenil)-1-(4-metilfenilmetilen-amino)-1H-pirimidin-2-on (HC-6) �eklinde 

adlandırıldı. 
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3.6.7. (HC-1)-(HC-6) Bile�iklerinin Reaksiyon Mekanizması 
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3.7.  HC-5 Bile�i�inin Asidik Ortamda Hidrolizi 

 

Sentezledi�imiz pirimidin türevi bile�iklerde 1 nolu heteroatom olan azota ba�lı bir 

imino grubu bulundurmaktadır. Bilindi�i gibi, imino grubu içeren bile�ikler, asidik ve 

sulu ortamda kolayca hidroliz olurlar. Hidroliz sonuca karbonil bile�ikleri ve aminler 

olu�ur. 

 

Belirli miktarda HC-5, geri so�utucu düzene�inde etil alkolde ısıtılarak çözüldü. 3 mL 

asetik asit ilave edildi. Bulanma olmayıncaya kadar damla damla yakla�ık 15-16 mL su 

ilave edilerek 1 saat kaynatıldı. So�uduktan sonra çöken krem renkli ham ürün 

süzülerek uygun kristallenme vasıtası olan etil alkolde kristallendirildi. TLC, IR ve 

erime noktası tayinlerinden sonra ba�langıç maddesinden farklı oldu�u anla�ılan 

bile�i�in (H), elementel analiz sonucuna göre kapalı formülü C19H17N3O2 �eklindedir. 
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�ekil 3.14.’ de verilen H bile�i�inin IR spektrumu incelendi�inde; 3307-3240 cm-1 de 

görülen ikiye yarılmı� pik NH2’ yi, 3010 cm-1 civarındaki pik aromatik C-H gerilme 

titre�imlerini, 2981 cm-1 deki pikler metil gruplarındaki C-H gerilme titre�imlerini 

gösterir. 1670-1643 cm-1 deki pikler C=O grubunu, 1612-1560 cm-1 deki pik C=C ve 

C=N grupları titre�im frekanslarına aittir. Spektrumun parmak izi bölgesinde 906-773 

cm-1 arasındaki pikler de moleküldeki pirimidin halkası iskelet titre�imine aittir. 

 

�ekil 3.15.’ de verilen 1H-NMR spektrumunda ise; �= 8.39 ppm’ deki pik pirimidin 

halkasındaki C-H protonunu, �= 7.66-7.08 ppm arasındaki multiple pik grubu aromatik 

protonlarını �= 6.43 ppm’ deki pik NH2 protonlarını ve �= 2.31, 2.23 ppm’ deki pikler iki 

metil grubunu temsil eder. Ayrıca �= 3.37 ppm de görülen keskin pikin ortamdaki suya 

ait oldu�u tahmin edilmektedir. Spektrumdaki piklerin integral alanları 

kar�ıla�tırıldı�ında, bulunan proton sayısı elementel analizle uyum içindedir. 

 

Kimyasal Kayma (�=ppm) :         8.39           7.66-7.08           6.43            2.31, 2.23 

�ntegrasyon (proton sayısı) :           1                     8                    2                     6 

 

Bu spektral ve elementel analiz verileri do�rultusunda bile�i�in reaksiyon denklemi 

a�a�ıdaki gibi olup, IUPAC adlandırma sistemine göre 1-amino-5-(4-metilbenzoil)-4-

(4-metilfenil)-1H-pirimidin-2-on (H) �eklinde adlandırıldı. 
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3.7.1. Hidrolizin Reaksiyon Mekanizması 
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3.7.2. H Bile�i�inin Dibenzoilmetan ile Reaksiyonu 

 

1-Amino-5-(4-metilbenzoil)-4-(4-metilfenil)-1H-pirimidin-2-on ve dibenzoilmetan 

(1:20) mol oranında reaksiyon balonuna alındı. CaCl2 kurutma ba�lı�ı takılarak, 115 
oC’ ye ayarlanmı� etüvde 1 saat ısıtıldı. Etüvden çıkartılıp oda sıcaklı�ına kadar 

so�utuldu. Ya�ımsı kalıntı üzerine dietileter ilave edildi ve so�ukta 1 gün karı�tırıldı. 

Çöken krem renkli ham ürün süzülerek alındı. Uygun kristallendirme vasıtası olan 

etanol ile kristallendirildi. TLC (ince tabaka kromatografisi), IR ve erime noktası 

tayinlerinden sonra reaktiflerden farklı bir ürün oldu�u anla�ıldı. Elementel analiz 

sonucuna göre bile�i�in (H1) kapalı formülünün C34H27N3O3 oldu�u belirlendi.  

 
�ekil 3.16.’ da görülen bile�i�in IR spektrumu incelendi�inde; 3278 cm-1 görülen pik 

pirimidin halkasındaki NH gerilmesini, 3023 cm-1 deki pik aromatik C-H gerilme 

titre�imlerini temsil eder. 2940 cm-1 deki band alifatik CH3 gerilme titre�imlerine aittir. 

1722, 1697, 1672 cm-1 deki �iddetli pikler moleküldeki karbonil (C=O) gruplarına aittir. 

1592-1565 cm-1 deki pikler aromatik halkaların C=C ve C=N gerilme titre�imlerine 

kar�ılıktır. Ayrıca spektrumun parmak izi bölgesinde 800-660 cm-1 arasındaki 

piklerinde moleküldeki pirimidin iskeletine ait titre�imleri temsil etti�i IR korelasyon 

tabloları yardımıyla anla�ıldı.  

 
�ekil 3.17.’ de verilen DMSO’ da çözülerek alınan 1H-NMR spektrumunun incelenerek 

yorumlanması için proton kimyasal kayma korelasyon tablolarından ve ilgili kitaplardan 

yararlanılmı�tır. �= 7.80-7.16 ppm arasındaki pik grubu aromatik protonlara, �= 5.94, 

5.79 ppm arasındaki dublet pikler –CH protonlarına aittir. �= 2.11, 2.05 ppm’ deki iki 

pik bile�ikteki metil grubu protonlarını gösterir. NH protonunun –C=O grubu ile 

tautomeri yaparak –OH �eklinde enol formuna dönü�tü�ü dü�ünülmektedir. Enol 

formuna ait OH pikinin aromatik bölge protonları arasında bulundu�u tahmin 

edilmektedir. Spektrumdaki piklerin integral alanları kar�ıla�tırıldı�ında, bulunan proton 

sayısı elementel analizle uyum içindedir. 

 

Kimyasal Kayma (�=ppm) :           7.80-7.16            5.94         5.79            2.11, 2.05 

�ntegrasyon (proton sayısı) :               18                      1               1                    6          
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Bu spektral ve elementel analiz verileri do�rultusunda bile�i�in reaksiyon denklemi 

a�a�ıdaki gibi olup, IUPAC adlandırma sistemine göre 3-asetil-4-(4-metilbenzoil)-2-

metil-5-(4-metilfenil)-3a,6-dihidropirazolo[1,5-c]pirimidin-7(3H)-on (H1) �eklinde 

adlandırıldı. 
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3.7.3. H Bile�i�inin Asetilaseton ile Reaksiyonu 

 

1-Amino-5-(4-metilbenzoil)-4-(4-metilfenil)-1H-pirimidin-2-on ve asetilaseton (1:20) 

mol oranında reaksiyon balonuna alındı. Homojen bir �ekilde karı�tırılan maddeler, p-

toluen sulfonik asit katalizörlü�ünde �ilifli bir balonda CaCl2 kurutma ba�lı�ı takılarak, 

110 oC’ ye ayarlanmı� etüvde 1 saat ısıtıldı. Süre tamamlanınca etüvden çıkartılıp oda 

sıcaklı�ına kadar so�utuldu. Asetilasetonun fazlası evoporatordan atıldıktan sonra 

ya�ımsı kalıntı üzerine dietileter ilave edildi ve magnetik karı�tırıcıda bir süre 

karı�tırıldı. Çöken krem renkli ham ürün süzülerek alındı. Uygun kristallendirme 

vasıtası olan etil alkolde ile kristallendirildi. TLC (ince tabaka kromatografisi), IR ve 

erime noktası tayinlerinden sonra reaktiflerden farklı bir ürün oldu�u anla�ıldı. 

Elementel analiz sonucuna göre bile�i�in (H2) kapalı formülünün C24H23N3O3 oldu�u 

belirlendi.  

 

�ekil 3.18.’ de H2 bile�i�inin IR spektrumu görülmektedir. 3205 cm-1 görülen pik 

pirimidin halkasındaki NH gerilmesini, 3031-2913 cm-1’ deki pik  aromatik ve alifatik 

C-H gerilme titre�imlerine aittir. 1718-1696 cm-1 deki �iddetli pik moleküldeki karbonil 

(C=O) gruplarına ait absorpsiyon pikleridir. 1595-1565 cm-1 deki pikler aromatik 

halkaların C=C ve C=N gerilme titre�imlerine kar�ılıktır. Ayrıca spektrumun parmak izi 

bölgesinde 800-583 cm-1 arasındaki piklerinde moleküldeki pirimidin iskeletine ait 

titre�imleri göstermektedir.  

 
�ekil 3.19.’ da verilen H2 bile�i�inin 1H-NMR spektrumunda; �= 7.24-6.78 ppm 

arasındaki pik grubu aromatik protonlara, �= 5.53, 4.00 ppm arasındaki dublet pikler 

pirazol halkasındaki –CH protonlarına aittir. �= 2.45, 2.16, 2.15, 2.04 ppm’ deki dört pik 

bile�ikteki metil grubu protonlarını gösterir. NH protonunun –C=O grubu ile tautomeri 

yaparak –OH �eklinde enol formuna dönü�tü�ü dü�ünülmektedir. Enol formuna ait -OH 

pikinin aromatik bölge protonları arasında bulundu�u tahmin edilmektedir. 

Spektrumdaki piklerin integral alanları kar�ıla�tırıldı�ında, bulunan proton sayısı 

elementel analizle uyum içindedir. 
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Kimyasal Kayma (�=ppm) :      7.24-6.78            5.53, 4.00             2.45, 2.16, 2.15, 2.04 

�ntegrasyon (proton sayısı) :             9                         2                                  12 

 

Bu spektral ve elementel analiz verileri do�rultusunda bile�i�in reaksiyon denklemi 

a�a�ıdaki gibi olup, IUPAC adlandırma sistemine göre 3-asetil-4-(4-metilbenzoil)-2-

metil-5-(4-metilfenil)-3a,6-dihidropirazolo[1,5-c]pirimidin-7(3H)-on (H2) �eklinde 

adlandırıldı. 
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3.7.4. H Bile�i�inin Di-(p-metilbenzoil)metan ile Reaksiyonu  

 

1-Amino-5-(4-metilbenzoil)-4-(4-metilfenil)-1H-pirimidin-2-on ve di-(p-metilbenzoil) 

metan’ dan (1:20) mol oranında alınarak homojen bir �ekilde karı�tırılan maddeler, �ilifli 

bir balonda CaCl2 kurutma ba�lı�ı takılarak, 130 oC’ ye ayarlanmı� etüvde sabit 

sıcaklıkta 1 saat ısıtıldı. Burada p-toluen sulfonik asit katalizör olarak kullanıldı. Süre 

tamamlanınca etüvden çıkartılıp oda sıcaklı�ına kadar so�utuldu. Üzerine dietileter 

ilave edildi ve magnetik karı�tırıcıda bir süre karı�tırıldı. Çöken krem renkli ham ürün 

süzülerek alındı. Uygun kristallendirme vasıtası olan etil alkolde ile kristallendirildi. 

TLC (ince tabaka kromatografisi), IR ve erime noktası tayinlerinden sonra reaktiflerden 

farklı bir ürün oldu�u anla�ıldı. Elementel analiz sonucuna göre bile�i�in (H3) kapalı 

formülünün C36H31N3O3 oldu�u belirlendi.  

 

�ekil 3.20.’ de H3 bile�i�inin IR spektrumu görülmektedir. 3223 cm-1 deki pik NH 

gerilme titre�imini ve 3041 cm-1 deki pik aromatik C-H gerilme titre�imlerini temsil 

eder. 2968-2921 cm-1 arasındaki pikler CH3 gruplarına ait gerilme titre�imlerini 

gösterir.1717, 1647, cm-1 deki �iddetli pikler moleküldeki karbonil (C=O) gruplarına 

aittir. 1603-1571 cm-1 deki pik aromatik halkaların C=C ve C=N gerilme titre�imlerine 

kar�ılıktır. Ayrıca spektrumun parmak izi bölgesinde 907-768 cm-1 arasındaki pikler, 

moleküldeki pirimidin iskeletine ait titre�imleri göstermektedir. 

 
Bile�i�in 1H-NMR spektrumu �ekil 3.21.’ de görülmektedir. �= 7.45-6.83 ppm 

arasındaki pikler aromatik halkalara ait protonları gösterir. �= 2.23, 2.21, 2.18, 2.15 

ppm’ deki dört pik bile�ikteki metil grubu protonlarını gösterir. Spektrumda pirazol 

halkasındaki –CH protonlarına ait pikler görülmemektedir. Pirazol halkasındaki –CH 

protonun ve pirimidin halkasındaki NH protonunun, –C=O grupları ile tautomeri 

yaparak –OH �eklinde, enol formuna dönü�tü�ü tahmin edilmektedir. Enol formuna ait 

OH pikinin aromatik bölge protonları arasında bulundu�u dü�ünülmektedir. 

Spektrumdaki piklerin integral alanları kar�ıla�tırıldı�ında, bulunan proton sayısı 

elementel analizle uyum içindedir. 
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Kimyasal Kayma (�=ppm) :            7.45-6.83                       2.23, 2.21, 2.18, 2.15 

�ntegrasyon (proton sayısı) :                  17                                            12 

 

Bu spektral ve elementel analiz verileri do�rultusunda bile�i�in reaksiyon denklemi 

a�a�ıdaki gibi olup, IUPAC adlandırma sistemine göre 3,4-di(4-metilbenzoil)-2,5-di(4-

metilfenil)-3a,6-dihidropirazolo[1,5-c]pirimidin-7(3H)-on (H3) �eklinde adlandırıldı. 
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3.7.5. H Bile�i�inin Di-(p-metoksibenzoil)metan ile Reaksiyonu  

 

1-Amino-5-(4-metilbenzoil)-4-(4-metilfenil)-1H-pirimidin-2-on ve di-(p-metoksi 

benzoil)metan’ dan (1:20) mol oranında alındı ve  p-toluen sulfonik asit katalizörü 

katılarak homojen hale getirildikten sonra, �ilifli bir balonda CaCl2 kurutma ba�lı�ı 

takılarak, 120oC’ ye ayarlanmı� etüvde sabit sıcaklıkta 1 saat ısıtılarak reaksiyon yapıldı. 

Süre tamamlanınca etüvden çıkartılıp oda sıcaklı�ına kadar so�utuldu. Üzerine dietileter 

ilave edildi ve magnetik karı�tırıcıda 24 saat karı�tırıldı. Çöken krem renkli ham ürün 

süzülerek alındı. Uygun kristallendirme vasıtası olan etil alkolde ile kristallendirildi. 

TLC (ince tabaka kromatografisi), IR ve erime noktası tayinlerinden sonra reaktiflerden 

farklı bir ürün oldu�u anla�ıldı. Elementel analiz sonucuna göre bile�i�in (H4) kapalı 

formülünün C36H31N3O5 oldu�u belirlendi.  

 

�ekil 3.22.’ de H4 bile�i�inin KBr disk tekni�i ile alınan IR spektrumu görülmektedir. 

3223 cm-1 görülen pik pirimidin halkasındaki NH gerilmesini, 3041 cm-1 deki pik 

aromatik C-H gerilme titre�imlerini temsil eder. 2958-2831 cm-1 arasındaki pikler CH3 

gruplarına ait gerilme titre�imlerini gösterir.1712, 1650, 1639 cm-1 deki �iddetli pik 

moleküldeki karbonil (C=O) gruplarına aittir. 1600 cm-1 deki pik aromatik halkaların 

C=C ve C=N gerilme titre�imlerine kar�ılıktır. 1190 cm-1 deki pik ise C-O-C gerilme 

titre�im frekansına aittir. 1500-1400 cm-1 arasındaki pikler ise aromatik halka iskelet 

titre�imine aittir. Ayrıca spektrumun parmak izi bölgesinde 839-768 cm-1 arasındaki 

piklerinde moleküldeki pirimidin iskeletine ait titre�imleri. göstermektedir. 

 

Bu spektral ve elementel analiz verileri do�rultusunda bile�i�in reaksiyon denklemi 

a�a�ıdaki gibi olup, IUPAC adlandırma sistemine göre 4-(4-metilbenzoil)-3-(4-

metoksibenzoil)-2-(4-metoksifenil)-5-(4-metilfenil)-3a,6-dihidropirazolo[1,5-c] 

pirimidin-7(3H)-on (H4) �eklinde adlandırıldı. 
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3.7.6. H Bile�i�inin Etilasetoasetat ile Reaksiyonu 

 

1-Amino-5-(4-metilbenzoil)-4-(4-metilfenil)-1H-pirimidin-2-on ve etilasetoasetat (1:20) 

mol oranında reaksiyon balonuna alındı. p-toluen sulfonik asit katalizörlü�ünde taze 

destile edilmi� toluende CaCl2 kurutma ba�lı�ı takılı geri so�utucu altında 2 saat 

kaynatıldı.Reaksiyon tamamlandıktan sonra sarı renkli berrak çözelti elde edildi. Toluen 

evoporatordan atıldıktan sonra ya�ımsı kalıntı üzerine dietileter ilave edildi ve magnetik 

karı�tırıcıda bir süre karı�tırıldı. Çöken krem renkli ham ürün süzülerek alındı. Uygun 

kristallendirme vasıtası olan etil alkolde ile kristallendirildi. TLC (ince tabaka 

kromatografisi), IR ve erime noktası tayinlerinden sonra reaktiflerden farklı bir ürün 

oldu�u anla�ıldı. Elementel analiz sonucuna göre bile�i�in (H5) kapalı formülünün 

C25H25N3O4 oldu�u belirlendi. 

  

H5 bile�i�inin �ekil 3.23.’ de IR spektrumu görülmektedir. 3224 cm-1 görülen pik 

pirimidin halkasındaki NH gerilmesini, 3031-2921 cm-1 arasındaki pik aromatik ve 

alifatik C-H gerilme titre�imlerini gösterir. 3000 cm-1 in altındaki küçük pikler alifatik 

gruplara ait C-H gerilme titre�imlerini temsil eder. 1740-1714 cm-1 deki �iddetli pikler 

moleküldeki karbonil (C=O) gruplarına aittir. 1590 cm-1 civarındaki pikler aromatik 

halkaların C=C ve C=N gerilme titre�imlerine kar�ılıktır. 1183 cm-1 deki pik ise C-O-C 

gerilme titre�im frekansına aittir.1500-1400 cm-1 arasındaki bandlar fenil gruplarını, 

1200-1100 cm-1 arasındaki kuvvetli pikler alifatik gruplara ait C-H e�ilme titre�imlerini 

gösterir. 800-600 cm-1 arasındaki piklerinde pirimidin halkasına ait iskelet 

titre�imleridir. 

 
�ekil 3.24.’ de verilen H5 bile�i�inin 1H-NMR spektrumunda; �= 7.26-6.79 ppm 

arasındaki pik grubu aromatik protonlara, �= 5.62-5.57 ve  �= 3.82-3.77 ppm’ deki 

dublet pikler pirazol halkasındaki –CH protonlarına aittir. �= 2.17, 2.15, 2.07 ppm’ deki 

üç pik bile�ikteki metil grubu protonlarını gösterir. �= 1.33 ppm’ de (OCH2-CH3) 

grubuna ba�lı –CH3 protonları triplete yarılmı� olarak görülmektedir. Bu gruba ba�lı 

CH2 protonları ise �= 4.34 ppm’ de metil grubundaki protonlar nedeniyle visinal-spin-

spin etkile�mesi yaparak bir quartet vermi�tir. NH protonunun –C=O grubu ile 
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tautomeri yaparak –OH �eklinde enol formuna dönü�tü�ü dü�ünülmektedir. Enol 

formuna ait OH pikinin aromatik bölge protonları arasında bulundu�u tahmin 

edilmektedir. Spektrumdaki piklerin integral alanları kar�ıla�tırıldı�ında, bulunan proton 

sayısı elementel analizle uyum içindedir. 

 

Kimyasal Kayma (�=ppm) : 7.26-6.79      5.62      4.34     3.82      2.17, 2.15, 2.07    1.33 

�ntegrasyon (proton sayısı) :       9                  1         2          1                     9                  3 

Bu spektral ve elementel analiz verileri do�rultusunda bile�i�in reaksiyon denklemi 

a�a�ıdaki gibi olup, IUPAC adlandırma sistemine göre 3-asetil-4-(4-metilbenzoil)-2-

etoksi-5-(4-metilfenil)-3a,6-dihidropirazolo[1,5-c]pirimidin-7(3H)-on (H5) �eklinde 

adlandırıldı. 
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3.7.7. H Bile�i�inin 1,3-Dikarbonillerle Reaksiyon 

Mekanizması
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4. BÖLÜM 

 

BULGULAR 

 

Bu ara�tırmada deneylerin nasıl yapıldı�ı, deney metotlarının ve sentez edilen yeni 

bile�iklerin reaksiyon �artlarının nasıl oldu�u, bundan önceki deneysel çalı�malar 

bölümünde verildi. Ayrıca deneylerde kullanılan kimyasal maddeler ve yararlanılan alet 

ve cihazlar belirtildi, spektrumların yorumu yapıldı. Bu bölümde ise, literatüre 

kazandırılan bu bile�iklerin elementel analiz sonuçları, yani yapılarında yer alan C, H ve 

N yüzde oranlarının hesaplanan ve deneysel olarak bulunan de�erleri verildi. 

 

4.1. 1-(Fenilmetilmetilenamino)-5-(4-metilbenzoil)- 4-(4-metilfenil)-1H-pirimidin-     

       2-on (HC-1) 

0.5 g 4-(4-Metilbenzoil)-5-(4-metilfenil)-furan-2,3-dion (3) ve 0.3 g, 

asetofenonsemikarbazon, (1:1 mol) ) oranında alınarak taze destile edilmi� benzen 

içersinde CaCl2 kurutma ba�lı�ı takılı geri so�utucu altında 4 saat kaynatılır. Benzen 

evaporatör yardımıyla atılır. Geriye kalan ya�ımsı kısım üzerine dietileter ilave edilerek 

bir süre magnetik karı�tırıcı ile karı�tırıldı. Çöken sarı renkli ham ürün süzülüp alınır, 

etanol ile kristallendirildi ve P2O5 üzerinde kurutulur.  

E.N.: 178 oC , verim: %80 

Molekül Formülü        : C27H23N3O2 (421.50 g/mol) 

 
Bile�en         %            :    C       H       N    

Hesaplanan  %             :  76.94      5.50      9.97  

Bulunan       %             :  76.87      5.71      9.81  

 
IR (cm-1)                      :     3082 (aromatik, C-H ); 2917 (alifatik, C-H); 
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                                           1656 (C=O); 1603-1570 (C=C ve C=N) 
1H-NMR (� =ppm)      :      7.92 (H, pirimidin);7.63-7.02 (13H, Ar-H); 2.26-2.32- 

                                           2.38 (9H, 3CH3)   

4.2. 1-(Fenilmetilenamino)-5-(4-metilbenzoil)- 4-(4-metilfenil)-1H-pirimidin-2-on  

        (HC-2)   

0.5 g 4-(4-Metilbenzoil)-5-(4-metilfenil)-furan-2,3-dion (3) ve 0.27 g 

benzaldehitsemikarbazon (1:1 mol) oranında alınarak CaCl2 kurutma ba�lı�ı takılı geri 

so�utucu altında asetonitril içersinde 4 saat kaynatılır. Reaksiyon tamamlandıktan sonra 

asetonitril evaporatör yardımıyla atılır. Balonunda kalan ya�ımsı ürüne dietileter ilave 

edildir ve bir süre magnetik karı�tırıcı ile karı�tırıldı. Çöken sarı renkli ham ürün etanol 

ile kristallendirildi ve P2O5 üzerinde kurutulur.  

E.N.: 182 oC , verim: %80 

Molekül Formülü        : C26H21N3O2 (407.47 g/mol) 

 
Bile�en         %            :    C       H       N   

Hesaplanan  %             :  76.64      5.19      10.31  

Bulunan       %             :  76.87      5.41       10.02  

 
IR (cm-1)                      :     3047 (aromatik, C-H ); 2922 (alifatik, C-H); 1689-1648  

                                           (C=O); 1615-1566 (C=C ve C=N)1H-NMR (� =ppm)       :    

9.74 (imino); 8.29 (H, pirimidin); 7.04-7.85 (13H, Ar-H);             2.35-2.28 (6H, 2CH3)                                                                                          

4.3. 5-(4-Metilbenzoil)-4-(4-metilfenil)-1-(4-metoksifenilmetilmetilen-amino)-1H- 

       pirimidin-2-on (HC-3-A) 

0.5 g 4-(4-Metilbenzoil)-5-(4-metilfenil)-furan-2,3-dion (3) ve 0.34 g 4-

metoksiasetofenonsemikarbazon, (1:1 mol) oranında alınarak taze destile edilmi� 

benzen içersinde CaCl2 kurutma ba�lı�ı takılı geri so�utucu altında 4 saat kaynatılır. 

Benzen evaporatör yardımıyla atıldıktan sonra reaksiyon balonunda kalan ürüne 
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dietileter ilave edildi ve bir süre magnetik karı�tırıcı ile karı�tırıldı. Çöken sarı renkli 

ham ürün etanol ile kristallendirildi ve P2O5 üzerinde kurutulur.  

E.N.: 240oC , verim: %78 

Molekül Formülü        : C28H25N3O3 (451.52 g/mol) 

 
Bile�en         %            :    C       H       N    

Hesaplanan  %             :  74.48      5.58      9.31  

Bulunan       %             :  74.33      5.36      9.39  

 
IR (cm-1)                      :        3048 (aromatik, C-H ); 2967-2838 (alifatik, C-H); 1683-  

                                              1642 (C=O); 1603-1566 (C=C ve C=N) 

1H-NMR (� =ppm)      :         8.06 (H, pirimidin); 7.94-6.90 (12H, Ar-H); 3.85                                               

                                              (OCH3); 2.26-2.32-2.33 (9H, 3CH3) 

4.4. 5-(4-metilbenzoil)-6-(4-metilfenil)-1-{[1-(4-metoksifenil)etilidine]amino}  

       pirimidine-2,4(1H,3H)-dion (HC-3-B) 

0.5 g 4-(4-Metilbenzoil)-5-(4-metilfenil)-furan-2,3-dion (3) ve 0.34 g 4-

metoksiasetofenonsemikarbazon, (1:1 mol) oranında alınarak homojen bir �ekilde 

karı�tırılır. Karı�ım 50 mL �ilifli bir balonda kalsiyum klorür kurutma ba�lı�ı takılarak 

185 oC ayarlı etüvde 3 saat ısıtılır. Oda sıcaklı�ına so�utulduktan sonra susuz eterle 

karı�tırılır ve çöken ham ürün süzülerek etanolde kristallendirilir ve P2O5 üzerinde 

kurutulur.  

E.N.: 205 oC , verim: %78 

Molekül Formülü        : C28H25N3O4 (467.52 g/mol) 

 
Bile�en         %            :    C       H       N    

Hesaplanan  %             :  71.93      5.34      8.99  

Bulunan       %             :  72.23      5.43      8.69  
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 IR (cm-1)                 :         3012 (aromatik, C-H ); 2965-2837 (alifatik, C-H); 1593  

                                           (C=O); 1506 (C=C ve C=N) 

  4.5.    5-(4-Metilbenzoil)-4-(4-metilfenil)-1-(4-metoksifenilmetilen-amino)-1H- 

            pirimidin-2-on (HC-4-A)   

0.5 g 4-(4-Metilbenzoil)-5-(4-metilfenil)-furan-2,3-dion (3) ve 0.32 g 4-

metoksibenzaldehitsemikarbazon (1:1 mol) oranında alınarak taze destile edilmi� 

benzende kurutma ba�lı�ı takılı geri so�utucu altında 4 saat kaynatıldı. Reaksiyon 

tamamlandıktan sonra kırmızı renkli berrak çözelti elde edildi. Benzen evaporatör 

yardımıyla atıldıktan sonra olu�an ya�ımsı ürün mutlak eterle karı�tırıldı. Çöken sarı 

ürün etanolde kristallendirildi ve P2O5 üzerinde kurutulur. E.N.: 148 oC , verim: %76 

Molekül Formülü        : C27H23N3O3 (437.50 g/mol) 

Bile�en         %            :    C       H       N    

Hesaplanan  %             :  74.12      5.30      9.60  

Bulunan       %             :  74.61      5.33      9.27  

 
IR (cm-1)                      :     3050 (aromatik, C-H ); 2920 (alifatik, C-H); 1672-1654  

                                           (C=O); 1618-1604 (C=C ve C=N) 

4.6. 5-(4-metilbenzoil)-6-(4-metilfenil)-1-[(4-metoksibenzilidine)amino]pirimidine- 

       2,4(1H,3H)-dion (HC-4-B)   

0.5 g 4-(4-Metilbenzoil)-5-(4-metilfenil)-furan-2,3-dion (3) ve 0.32 g 4-

metoksibenzaldehitsemikarbazon (1:1 mol) oranında alınarak homojen bir �ekilde 

karı�tırılır. Karı�ım 50 mL �ilifli bir balonda kalsiyum klorür kurutma ba�lı�ı takılarak 

175 oC ayarlı etüvde 2 saat ısıtılır. Oda sıcaklı�ına so�utulduktan sonra susuz eterle 

karı�tırılır ve çöken ham ürün süzülerek etanolde kristallendirilir ve P2O5 üzerinde 

kurutulur. E.N.: 168 oC , verim: %75 

Molekül Formülü        : C27H23N3O4 (453.50 g/mol) 
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Bile�en         %            :    C       H       N    

Hesaplanan  %             :  71.51      5.11      9.27  

Bulunan       %             :  71.72      5.56      9.85  

 

 IR (cm-1)                     :     3050 (aromatik, C-H ); 2965-2838 (alifatik, C-H); 1624- 

                                           1601 (C=O); 1571-1507 (C=C ve C=N)               

4.7. 5-(4-Metilbenzoil)-4-(4-metilfenil)-1-(4-metilfenilmetilmetilen-amino)-1H- 

       pirimidin-2-on (HC-5) 

0.5 g 4-(4-Metilbenzoil)-5-(4-metilfenil)-furan-2,3-dion (3) ve 0.34 g 4-

metilasetofenonsemikarbazon (1:1 mol) alınarak taze destile edilmi� toluende kurutma 

ba�lı�ı takılı geri so�utucu altında 4 saat kaynatıldı. Reaksiyon tamamlandıktan sonra 

kırmızı renkli berrak çözelti elde edildi. Toluen evaporatör yardımıyla atıldıktan sonra 

olu�an ya�ımsı ürün mutlak eterle karı�tırıldı. Çöken sarı ürün etanolde kristallendirilir 

ve P2O5 üzerinde kurutulur.                                                                                                                           

E.N.: 216 oC , verim: %80 

Molekül Formülü        : C28H25N3O2 (435.52 g/mol) 

Bile�en         %            :    C       H       N   

Hesaplanan  %             :  77.21      5.78      9.64  

Bulunan       %             :  77.50      6.07      9.50  

IR (cm-1)                      :    3044 (aromatik, C-H); 2919 (alifatik, C-H);                                                                                                                                                                                                    

                                         1690-1645 (C=O); 1602-1568 (C=C ve C=N) 

1H-NMR (� =ppm)     :      8.47 (1H, pirimidin); 7.94-7.13 (12H, ArH);  

                                          2.39-2.33-2.31-2.27 (12H, 4CH3)                                        

13C-NMR (� =ppm)    :     193.01 ppm C17; 178.19 ppm C4; 172.00 ppm C2; 

                                                             151.55 ppm C6; 149.78 ppm C8; 145.71 ppm C5; 

                              18.75 ppm C16                                                                                                             
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 4.8. 5-(4-Metilbenzoil)-4-(4-metilfenil)-1-(4-metilfenimetilen-amino)-1H- 

        pirimidin-2-on (HC-6)                                                                                                              

0.5 g 4-(4-Metilbenzoil)-5-(4-metilfenil)-furan-2,3-dion (3) ve 0.31 g 4-

metilbenzaldehitsemikarbazon (1:1 mol) alınarak taze destile edilmi� benzende kurutma 

ba�lı�ı takılı geri so�utucu altında 4 saat kaynatıldı. Reaksiyon tamamlandıktan sonra 

kırmızı renkli berrak çözelti elde edildi. Benzen evaporatör yardımıyla atıldıktan sonra 

olu�an ya�ımsı ürün mutlak eterle karı�tırıldı. Çöken sarı ürün etanolde kristallendirilir 

ve P2O5 üzerinde kurutulur.  

E.N.: 208 oC , verim: %76 

Molekül Formülü        : C27H23N3O2 (421.50 g/mol) 

Bile�en         %            :    C       H       N    

Hesaplanan  %             :  76.94      5.50                  9.97  

Bulunan       %             :  76.75      5.61      9.75  

 
IR (cm-1)                      :     3030 (aromatik, C-H ); 2916 (alifatik, C-H); 1695-1652  

                                           (C=O); 1607-1566 (C=C ve C=N) 

1H-NMR (� =ppm)     :      9.63 (imino); 8.27 (H, pirimidin); 7.73-7.03 (12H, Ar-H);  

                                          2.40-2.34-2.27 (9H, 3CH3) 

4.9. 1-Amino-5-(4-Metilbenzoil)-4-(4-metilfenil)-1H-pirimidin-2-on (H)                         

Belirli miktarda madde HC-5, bir geri so�utucu düzene�inde etil alkolde ısıtılarak 

çözüldü. 3 mL asetik asit ilave edildi. Bulanma olmayıncaya kadar damla damla 

yakla�ık 15-16 ml su ilave edilerek 30 dakika kaynatıldı. So�uduktan sonra çöken krem 

renkli ham ürün süzülerek etil elkolde kristallendirilir ve P2O5 üzerinde kurutulur.  

E.N.: 230 oC , verim: %85 

Molekül Formülü        : C19H17N3O2 (319.36 g/mol) 

Bile�en         %            :    C       H       N    

Hesaplanan  %             :  71.46      5.36                 13.16 

Bulunan       %             :  71.05      5.04                 13.21  
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IR (cm-1)                      :     3307-3240 (NH2); 3010 (aromatik, C-H ); 2981  

                                           (alifatik, C-H); 1670-1643 (C=O); 1612-1560 (C=C ve 

C=N) 
1H-NMR (� =ppm)     :      8.39 (H, pirimidin);7.66-7.08 (8H, Ar-H); 6.43 (NH2);   

                                           2.23-2.31 (6H, 2CH3)                                 

4.10. 3-asetil-4-(4-metilbenzoil)-2-metil-5-(4-metilfenil)-3a,6-dihidropirazolo[1,5- 

          c]pirimidin-7(3H)-on (H1) 

0.5 g 1-Amino-5-(4-metilbenzoil)-4-(4-metilfenil)-1H-pirimidin-2-on  dibenzoilmetan 

(1:1 mol) homojen bir �ekilde karı�tırılır. Karı�ım 50 mL �ilifli bir balonda kalsiyum 

klorür kurutma ba�lı�ı takılarak 115 oC ayarlı etüvde 1 saat ısıtılır. Oda sıcaklı�ına 

so�utulduktan sonra susuz eterle karı�tırılır ve çöken ham ürün süzülerek etanolde 

kristallendirilir ve P2O5 üzerinde kurutulur.  

E.N.: 250 oC , verim: %75 

Molekül Formülü        : C34H27N3O3 (525.61 g/mol) 

 
Bile�en         %            :    C       H       N    

Hesaplanan  %             :  77.70      5.18      7.99  

Bulunan       %             :  78.14      5.35      7.74  

 
IR (cm-1)                      :     3278 (NH); 3023 (aromatik, C-H ); 2940 (alifatik, C-H);                                          

                                          1722-1672 (C=O); 1592-1565 (C=C ve C=N) 

 1H-NMR (� =ppm)     :      7.80-7.16 (19H, Ar-H); 5.94-5.79 (2H, pirazol);    

                                           2.05-2.11 (6H, 2CH3) 

4.11. 3-asetil-4-(4-metilbenzoil)-2-metil-5-(4-metilfenil)-3a,6-dihidropirazolo[1,5- 

         c]pirimidin-7(3H)-on (H2) 

0.5 g 1-Amino-5-(4-metilbenzoil)-4-(4-metilfenil)-1H-pirimidin-2-on  asetilaseton (1:1 

mol) homojen bir �ekilde karı�tırılır. Karı�ım 50 mL �ilifli bir balonda kalsiyum klorür 

kurutma ba�lı�ı takılarak 110 oC ayarlı etüvde 1 saat ısıtılır. Oda sıcaklı�ına 
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so�utulduktan sonra susuz eterle karı�tırılır ve çöken ham ürün süzülerek etanolde 

kristallendirilir ve P2O5 üzerinde kurutulur.  

E.N.: 235 oC , verim: %75 

Molekül Formülü        : C24H23N3O3 (401.46 g/mol) 

 

 
Bile�en         %            :    C       H       N    

Hesaplanan  %             :  71.80      5.77      10.47  

Bulunan       %             :  72.04      6.03      10.83  

 
IR (cm-1)                      :    3205 (NH); 3031 (aromatik, C-H ); 2913 (alifatik, C-H);                                                 

                                         1718-1696 (C=O); 1595-1565 (C=C ve C=N) 
1H-NMR (� =ppm)      :    7.24-6.78 (9H,Ar-H); 5.53-4.00 (2H, pirazolo);   

                                         2.45, 2.16, 2.15, 2.04 (12H, 4 CH3) 

 

4.12. 3,4-Di(4-metilbenzoil)-2,5-di(4-metilfenil)-3a,6-dihidropirazolo[1,5-c]  

         pirimidin-7(3H)-on (H3) 

 

0.5 g 1-Amino-5-(4-metilbenzoil)-4-(4-metilfenil)-1H-pirimidin-2-on di-(p-metil 

benzoil)metan (1:1 mol) homojen bir �ekilde karı�tırılır. Karı�ım 50 mL �ilifli bir 

balonda kalsiyum klorür kurutma ba�lı�ı takılarak 130 oC ayarlı etüvde 1 saat ısıtılır. 

Oda sıcaklı�ına so�utulduktan sonra susuz eterle karı�tırılır ve çöken ham ürün 

süzülerek etanolde kristallendirilir ve P2O5 üzerinde kurutulur. 

E.N.: 272 oC , verim: %78 

Molekül Formülü        : C36H31N3O3 (553.66 g/mol) 
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Bile�en         %            :    C       H       N    

Hesaplanan  %             :  78.10      5.64      7.59  

Bulunan       %             :  78.23      5.98      7.35  

IR (cm-1)                     :      3223 (NH); 3031 (aromatik, C-H ); 2968-2921 (alifatik,  

                                           C-H);1717-1647 (C=O); 1603-1571 (C=C ve C=N) 

 

1H-NMR (� =ppm)     :      7.45-6.83 (19H, Ar-H); 2.23-2.21-2.18-2.15  

                                           (12H, 4CH3)  

 

4.13. 4-(4-metilbenzoil)-3-(4-metoksibenzoil)-2-(4-metoksifenil)-5-(4-metilfenil)- 

         3a,6-dihidropirazolo[1,5-c]pirimidin-7(3H)-on (H4) 

0.5 g 1-Amino-5-(4-metilbenzoil)-4-(4-metilfenil)-1H-pirimidin-2-on di-(-p-metoksi 

benzoil)metan (1:1 mol) homojen bir �ekilde karı�tırılır. Karı�ım 50 mL �ilifli bir 

balonda kalsiyum klorür kurutma ba�lı�ı takılarak 120 oC ayarlı etüvde 1 saat ısıtılır. 

Oda sıcaklı�ına so�utulduktan sonra susuz eterle karı�tırılır ve çöken ham ürün 

süzülerek etanolde kristallendirilir ve P2O5 üzerinde kurutulur.  

E.N.: 285 oC , verim: %70 

Molekül Formülü        : C36H31N3O5 (585.66 g/mol) 

 
Bile�en         %            :    C       H       N    

Hesaplanan  %             :  73.83      5.33      7.17  

Bulunan       %             :  73.66      5.74      7.51  

 
IR (cm-1)                      :     3223 (NH); 3041 (aromatik, C-H ); 2958-2831 (alifatik,  

                                         C-H);1712-1650-1639 (C=O); 1600 (C=C ve C=N) 

  

4.14. 3-asetil-4-(4-metilbenzoil)-2-etoksi-5-(4-metilfenil)-3a,6-dihidropirazolo[1,5- 
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         c]pirimidin-7(3H)-on (H5) 

0.5 g 1-Amino-5-(4-metilbenzoil)-4-(4-metilfenil)-1H-pirimidin-2-on  etilasetoasetat 

(1:1 mol) alınarak taze destile edilmi� toluende kurutma ba�lı�ı takılı geri so�utucu 

altında 2 saat kaynatıldı. Reaksiyon tamamlandıktan sonra sarı renkli berrak çözelti elde 

edildi. toluen evaporatör yardımıyla atıldıktan sonra olu�an ya�ımsı ürün mutlak eterle 

karı�tırıldı. Çöken sarı ürün etanolde kristallendirilir ve P2O5 üzerinde kurutulur.  

E.N.: 240 oC , verim: %70 

Molekül Formülü        : C25H25N3O4 (431.49 g/mol) 

 
Bile�en         %            :    C       H       N    

Hesaplanan  %             :  69.59      5.84      9.74  

Bulunan       %             :  69.51      5.86      9.39  

 
IR (cm-1)                     :    3223 (NH); 3031 (aromatik, C-H ); 2976-2921 (alifatik, C-

H);                                                  

                                         1740-1714 (C=O); 1590 (C=C ve C=N) 
1H-NMR (� =ppm)     :     7.26-6.79 (8H, Ar-H); 5.62-5.57, 3.82-3.77 (2H, pirazol);            

                                         4.34 (CH3CH2); 1.33 (CH3CH2); 2.17-2.15-2.07 (9H, 3CH3 ) 

                                          

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



 88 

 
 
 
 
 
 
 
 

 

 

 

 
 
 

5. BÖLÜM 
 

TARTI�MA VE SONUÇ 

 

Literatür kısmında belirtildi�i gibi furandion yapısındaki bile�iklerin atom yükleri 

incelenmi� ve ço�u karbonil karbonu olan 2, 3, 5 ve 6 no.lu atomların pozitif de�ere 

sahip oldukları yani; elektrofilik karakterleri bulundu�u görülmü�tür. Bu nedenle 3 

bile�i�i de nükleofillerle kolayca adisyon, sübstitüsyon veya kondenzasyon 

reaksiyonları verebilir. Çünkü bu bile�ik de α,β-doymamı� karbonil bile�i�i yapısında 

oldu�u için C5 atomu da pozitiftir ve nükleofillerle basit ya da konjuge (1,2- ya da 1,4-) 

katılmalara u�rayabilir. Bu noktadan hareketle 3 bile�i�inin bazı semikarbazonlarla 

reaksiyonları ara�tırılmı�tır. 

 
Bu çalı�mada, 3 bile�i�i ba�langıç maddesi olarak sentezlenmi� ve bunların çe�itli 

semikarbazonlarla reaksiyonları ayrı ayrı incelenerek, benzer ve farklı yönleri 

ara�tırılmı�tır. Bu reaksiyonlar neticesinde hem pirimidin türevi yeni bile�ikler 

sentezlenerek literatüre kazandırılmı�, hem de sentezi gerçekle�tirilen bu yeni 

bile�iklerin hidrolizi yapılarak farklı bir reaksiyonda ba�langıç maddesi olarak 

kullanılıp, 1,3-dikarbonil bile�ikleriyle reaksiyonları yapılmı�tır.  

 

Çalı�mamızda önce; Deneysel Çalı�malar kısmında verildi�i gibi literatürdekine benzer 

�ekilde, ilk ba�langıç bile�i�imiz olan 4-(4-metilbenzoil)-5-(4-metilfenil)-2,3-

furandion’ un 3, sentezi gerçekle�tirilmi�tir. Elde edilen 3 bile�i�inin semikarbazonlarla 
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reaksiyonlarında asetofenonsemikarbazon, benzaldehitsemikarbazon, 4-

metoksiasetofenonsemikarbazon, 4-metoksibenzaldehitsemikarbazon, 4-

metilasetofenonsemikarbazon, 4-metilbenzaldehitsemikarbazon kullanılmı� ve (HC-1), 

(HC-2), (HC-3-A), (HC-3-B), (HC-4-A), (HC-4-B), (HC-5), (HC-6) bile�ikleri 

sentezlenmi�tir. Reaksiyon �artlarına ula�mak için bir seri denemeler yapılmı�tır. 

Bu bile�ikler genellikle, uygun çözücü ortamında (destile benzen, toluen, asetonitril), 

geri so�utucu altında kaynatılarak ve uygun �artlar (sıcaklık, çözücü, süre, vb) 

ara�tırılarak sentezlenmi�tir. Sadece (HC-3-B) ve (HC-4-B) bile�ikleri etüvde herhangi 

bir çözücü kullanılmaksızın CaCl2 kurutma ba�lı�ı takılarak, direk reaksiyonları 

sonucunda sentezlenmi�tir. Bu iki bile�i�in farklı bir mekanizma ile a�a�ıda gösterildi�i 

gibi b yolunu takip ederek �–oksoketen üzerinden gerçekle�ti�i dü�ünülmektedir.. Bu 

durumda reaksiyonların a�a�ıda gösterildi�i gibi oldu�u sanılmaktadır. 
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3 Bile�i�inin semikarbazonlarla reaksiyonları, furan-2,3 dion halkasındaki 5. mevkiye 

semikarbazonun –NH2 grubunun nükleofilik ata�ıyla gerçekle�ir ve pirimidin türevi 

bile�ikler iyi bir verimle (%60-70) elde edilir. 
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Çalı�mamızın ikinci bölümünde, elde edilen yeni pirimidin türevi bile�i�in (HC-5) 

hidrolizi yapılarak ortamdan keton uzakla�tırılması ile elde edilen N-amino grubu içeren 

bile�i�imiz ba�langıç maddesi olarak kullanılmı� ve 1,3-dikarbonil bile�ikleriyle 

reaksiyonlarından (H1), (H2), (H3), (H4) ve (H5) bile�ikleri elde edilmi�tir. 1,3-

dikarbonil bile�ikleri olarak, dibenzoilmetan, asetilaseton, di-(p-metilbenzoil)metan, di-

(p-metoksibenzoil)metan ve etilasetoasetat kullanılmı�tır. Reaksiyonlar genellikle 110-

130 oC aralı�ında etüvde, katalizör e�li�inde direk olarak yapılmı�tır ve reaksiyon 

süreleri 1 saat ile 2 saat arasında de�i�mektedir. Sadece (H5) bile�i�i uygun çözücü olan 

toluen çözelti ortamında, geri so�utucu altında kaynatılarak sentezlenmi�tir. Reaksiyon 

mekanizması a�a�ıda gösterildi�i gibi gerçekle�mektedir [75]. 
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Çalı�mamız süresince sentezlenen bütün bile�iklerin yapısı elementel analiz, IR, 1H-

NMR spektrum yorumları, erime noktası ve TLC metodu ile do�rulanmı�tır. 

Bütün bu veriler ı�ı�ında, biyolojik ve farmakolojik yönden önemli oldu�u dü�ünülen, 

bakteriyel, fungusit ve herbisit özellikleri bulunabilecek yeni bile�ikler literatüre 

kazandırılmı�tır. 
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