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OZET
Yiiksek Lisans Tezi
BAZI 2,4-DIARIL-5,6,7,8-TETRAHIDROKINOLIN TUREVLERININ SENTEZI
BIYOLOJIK AKTIVIT E\IC]IEERININ INCELENMESI
Alparslan DINGIL
Gaziosmanpasa Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Kimya Anabilim Dali
Danisman: Dog. Dr. Mustafa CEYLAN
Bu calismada oncelikle, 2,4-diaril-5,6,7,8-tetrahidrokinolin tiirevlerinin (6) sentezi i¢in

gerekli baslangic bilesikleri olan kalkon tiirevleri (3), ilgili asetofenon (1) ve
benzaldehit tiirevlerinin (2) bazik ortamdaki kondenzasyonu sonucu sentezlendi.
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Projenin ikinci basamaginda 1,5-diketon tiirevlerinin (5) sentezi, ilk basamakta elde
edilen kalkon tiirevlerine (3) siklohekzanon’un (4) bazik ortamda 1,4 katilmasi sonucu
gergeklestirildi.

O (6] (0] O
+ ———————————————-
[ [ FTK [ G Y
X Y X

3 4 5

Calismanin sentez kisminin son asamasi olan 2,4-diaril-5,6,7,8-tetrahidrokinolin
tiirevlerinin (6) sentezi ise, ikinci asamada elde edilen 1,5-diketon tiirevlerinin (5) asetik
asit icerisinde amonyum asetat (NH4OAc) varliginda refliiks edilerek halka kapatma
reaksiyonu sonucu ger¢eklestirildi.
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Elde edilen 2,4-diaril-5,6,7,8-tetrahidrokinolin tiirevlerinin (6) biyolojik aktiviteleri
insan patojeni 12 farkli mikroorganizmaya kars1 disk diflizyon teknigi ile belirlendi.
Bilesiklerin her biri ayr1 ayr1 metanolde ¢oziilerek 5.2 mg/ml’lik stok ¢ozeltisi
hazirlandi. Bu cozeltinin 20 pL’si NA (Nutrient Agar) hazirlanmis petri kaplarinda
inokiilasyonu yapilmig bakteriler iizerine yerlestirilmis diskler {lizerine emdirildi. 18
saatlik siire sonunda diskler etrafinda olusan zonlar (mm cinsinden) 6l¢iildii.

2008, 157 sayfa
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ABSTRACT
Master Thesis

SYNTHESIS AND RESEARCH OF BIOLOGICAL ACTIVITIES
OF
SOME 2,4-DIARYL-5,6,7,8-TETRAHYDROQUINOLINE DERIVATIVES

Alparslan DINGIL
Gaziosmanpasa Universty
Graduate School of Natural and Applied Science
Department of Chemistry
Supervisor: Assoc. Prof. Dr. Mustafa CEYLAN
In this study, firstly, chalcone derivatives (3) that is starting compounds for synthesis of

2,4-diaryl-5,6,7,8-tetrahydroquinoline derivatives (6) were synthesized by condensation
of corresponding acetophenone (1) and benzaldehyde derivatives (2) in basic condition.
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In second stage of study, 1,5-diketone derivatives (5) were obtained by 1,4 addition of
cyclohexanone (4) to chalcone derivatives (3) in basic condition.
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The synthesis of 2,4-diaryl-5,6,7,8-tetrahydroquinoline derivatives (6), which is the last
stage of synthesis part, was carried out by the ring closing reaction of 1,5-diketone
derivatives (5), with amonnium acetat (NH4OAc) in acetic acid.
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The biological activities of obtained 2,4-diaryl-5,6,7,8-tetrahydroquinoline derivatives
(6) were determined against the human pathogen 12 different microorganism with disc
diffusion assay. Each of the compounds was dissolved in methanol and 5.2 mg/ml
dilution was prepared. 20 puL of this dilution was made absorb on the disk placed on
inokulated bacterias in petri container prepared NA (Nutrient Agar), and the zones
constituting around the discs was measured end of the 18 hours.

2008, 157 pages

Key Words: Chalcone, 1,5-diketone, quinoline, 2,4-diaryl-5,6,7,8-tetrahydroquinoline,
antibacterial, ring closing reaction, disc diffusion assay.
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1. GIRIS

Kinolin (7), 1-azanaftalin, 1-benzazin veya benzo[b]pridin olarak da bilinen ve CoH;N
formiiliine sahip, 129.16 g molekiil agirlikli, 239 °C kaynama noktali, heterosiklik,
aromatik, organik bir bilesik olup keskin kokulu, renksiz ve nem ¢ekici bir maddedir.
Dogal olarak komiir katraninda bulunan kinolin ilk olarak 1834 yilinda Ferdinand

Runge tarafindan bu kaynaktan izole edilmistir (Sahin, 2005).

Kinolin ve 5,6,7,8-tetrahidrokinolin tiirevlerinin (7,8) glukagon ve canabinoid reseptorii
(Goya, 2000), antiprotozoal ve antitumor (Das, 2001), Pirazo[3,4-b]kinolin tiirevlerinin
antiparazit, antibakteriyel, enzimatik inhibitér (Quiroga, 2007), 8-hidroksikinolin
tirevlerinin antifungal ve herbisidal (Jampilek, 2005), stirilkinolin tiirevlerinin HIV
inhibitorii ve bazi enilamin tiirevlerinin anti-kanser olarak (Singh, 2007) aktivite

gosterdikleri de literatiirde rapor edilmistir.

5104

7 =2 |/
8 1
7 8

Sema 1. Kinolin (7) ve 5,6,7,8-Tetrahidrokinolin’in (8) Yapis1

Kinolin ve tiirevlerinin genis biyolojik aktiviteye sahip olmalari bilim insanlarini bu tiir
bilesiklerin sentezi ve 6zelliklerinin incelenmesine itmistir. Bu ylizden, bu bilesiklerin

sentezi iizerine ¢cok sayida calisma mevcuttur.

Bu tez projesinin amaci, asetofenon (1) ve benzaldehit (2) tiirevlerinden ¢ikarak {i¢
kademede baz1 2,4-diaril-5,6,7,8-tetrahidrokinolin (6) tiirevlerini sentezlemek ve insan
patojeni 12 farkli mikroorganizmaya kars1 biyolojik aktivitelerini disk difiizyon

yontemine gore test etmektir.



Bu projenin kapsami1 dort ayri kademeden olugmaktadir: 1) Bu kademede, asetofenon (1)
ve benzaldehit (2) tiirevlerinden cikilarak Claisen-Schmidt Kondenzasyonu ile ilgili

kalkon (3) tiirevleri (14 adet) sentezlendi (Sema 2).

1) O
NaOH
| A CH3+| N H ——————» | o Z | o
EtOH (25°C)
X Y
1 2 3

Sema 2. Asetofenon (1) ve Benzaldehitin (2) Claisen-Schmidt Kondenzasyonu

Tablo 1. Asetofenon (1) ve Benzaldehit (2) I¢in Siibstitiientler

X Y Y X
2’-OCH; | H 4- OCH; H
3’- OCHj; 3-Cl
4’- OCH; 4-Cl
2’-Cl 2- Br
4’-Cl 3-Br
2’-Br 4- Br
4’- Br 4- CH;4

i1) Elde edilen kalkon (3) tiirevlerine katalitik miktarda KOH ve faz transfer katalizorii
(Benziltrietilamonyum kloriir) esliginde siklohekzanon’un (4) 1,4-katilmasit (Michael

Katilma) sonucu 1,5-dikarbonil bilesikleri (5) (14 adet) elde edildi (Sema 3).

% 6 mol KOH _
+ % 6 mol C4HsN(C,Hs);CI

Sema 3. Siklohekzanon’un Kalkon’a 1,4-Katilmasi



iii) Bu kademede ise sentezlenen 1,5-dikarbonil bilesikleri (5), amonyum asetat
(NH4OACc) ile asetik asit icerisinde 1sitilarak halka kapatmasi sonucu 14 farkli 2.4-
diaril-5,6,7,8-tetrahidrokinolin (6) tiirevinin sentezi gerceklestirildi (Sema 4).

NH4OAC

AcOH(refliiks)

Sema 4. 1,5-Dikarbonil Bilesiginin Amonyum Asetat Ile Halka Kapatma Reaksiyonu

iv) 2,4-Diaril-5,6,7,8-tetrahidrokinolin (6) tiirevlerinin biyolojik aktivite testleri insan
patojeni 12 mikroorganizma ve antibiyotik olarak SCF (Sulbactam-Cefoperazon)
kullanilarak disk diflizyon yontemine gore yapildi ve kinolinin 2 konumunda baglh

aromatik halkada siibstitiiente sahip olan tiirevlerinin daha aktif oldugu gozlendi.



2. LITERATUR OZETLERI

2.1. Kinolin ve Tiirevlerinin Sentez Yontemleri

Kinolin grubu bilesiklerin yukarida anlatilan ilging biyolojik 6zellikleri bu tiir bilesikler

lizerine olan ilgiyi artirmis ve siirekli olarak cesitli sentez yontemleri gelistirilmistir.

Kinolin ve tiirevleri laboratuvar ortaminda Combes, Conrad-Limpach, Doebner-Miller,
Skraup, Friedlander, Skraup Kinolin Sentezi ve Povarov Reaksiyonu gibi bir¢ok genel

sentez yontemi ile sentezlenebilir.

2.1.1. Combes Kinolin Sentezi

Bu yontemin temeli, anilinle (9) 1,3-dikarbonil bilesiklerinin (10) etkilestirilerek, Schiff
baz1 (11) lizerinden halka kapanmasina dayanir. Bu yontem, 2,4-distiibstitiie kinolin

tiirevlerinin (12) sentezine imkan tanir (Sema 5).

O O
©\ R; R2 fL H,S0, @\
— L ST
- ~Z
NH2 N/ Rl H20 N R]
9 10 11 12

Sema 5. Combes Kinolin Sentezi igin Genel Reaksiyon

Kouznetsov ve arkadaslari, katalizér olarak H,;SO, yerine POCI; kullandiklar
reaksiyonla Combes Kinolin Sentezi yontemini kullanarak kinolin tiirevlerini (16) elde

etmeyi basarmislardir (Kouznetsov ve ark., 2007) (Sema 6).

(0] R,
R, R, R,
L 9 0 | R, poci, N
(L — o, )
NH, R, N N
H

13 14 15 16

Sema 6. POCIl; Katalizli Combes Kinolin Sentezi



2.1.2. Conrad-Limpach Kinolin Sentezi

Bu yontem ise anilin (9) ve P-ketoesterlerin (17) etkilestirilmesiyle olusan Schiff
bazlarinin (18) 1s1 yardimiyla halka kapanmasi esasina dayanir ve Combes Kinolin
Sentezinden farkli olarak 2,3-disiibstitlie-4-hidroksikinolin (19) tiirevlerinin sentezi

gerceklestirilir (Sema 7).

0O O
R, OR, o OH
R,

R, ISI R,

Ol —0 O O

~ ~
NH, N™ R -R;0H N~ R,

9 18 19

Sema 7. Conrad- Limpach Kinolin Sentezi I¢in Genel Reaksiyon

Nandhakumar ve arkadaslari, anilin (9) ve B-ketoesterden (20) yola ¢ikarak 2-alkil-4-
hidroksikinolin (22) tiirevlerini sentezlemis ve Vilsmeier-Haack reaksiyonuyla 23

numarali yapinin 5 adet tiirevini elde etmistir (Nandhakumar ve ark., 2007) (Sema 8).

O O

Ry )]\)]\ R, R, OH
R; OEt R4 COOEt Ry N
— J§
i N”>cn, N7 >cH
R; NH, 1 Rj i 3 R, 3
Rl R] Rl
9 20 21 22 il
E . or.
1 der. HCI (1:1), 25 °C; R, Ol
ii = Ph,0, 240 °C; R CHO
iii = Vilsmeier-Haack Reaktifi (DMF-POCl; ), 100 °C 3 A
P G
a:R1:R2:R3:R4:H R2 N OH
b:Rl:CH3,R2:R3:R4:H Rl
C: RZZCH3,R1 :R3:R4:H
d:R3:C1,R1:R2:R4:H 23

e:R1:R4:CH3,R2:R3:H

Sema 8. Conrad- Limpach Yo6ntemiyle Kinolin Sentezi



2.1.3. Doebner -Miller Kinolin Sentezi

Bu yontem ise anilin (9) ve a,f-doymamis karbonil bilesiklerinin (24) etkilestirilmesine

dayanir ve 2-siibstitiiekinolin (25) tlirevinin olusmasina olanak saglar (Sema 9).

0
+ H N
o _
NH, R N R

9 24 25
Sema 9. Doebner-Miller Kinolin Sentezi
Matsugi ve arkadaglari, toluen / 6M HCI kullanarak iki fazli sistemde Doebner -Miller

yontemiyle 3 adet kinolin tiirevini (28) elde etmeyi basarmislardir (Matsugi ve ark.,

2000) (Sema 10).

Organik Faz \¥ b
HCI1 Sulu Faz \
R R; 1
Rz H3O+R2 R2 \
a
4 —
NHR NH; NH"™ "Me
R; Ry  fcr Ry CI
26 27 28

1: R1:R2:R3:F,R4:AC
2: R]ZMC, R2:R3:R4:H
3:R;=H,R;=0Me, R3=R4,=H

a: 1.1 eq. HCI, 100 °C
b: 2 eq. krotonaldehit, 100 °C, 2 s.

Sema 10. iki Fazl1 Sistemde Doebner-Miller Kinolin Sentezi



2.1.4. Friedlander Kinolin Sentezi

Bu yontem 2-aminobenzaldehit (29) ile uygun karbonil bilesiklerinin (30) oda
sartlarinda etkilestirilmesi ile 2,3-distibstitiiekinolin (31) tiirevlerinin elde edilmesine

imkan tanir (Sema 11).

29 30 31

Sema 11. Friedlander Kinolin Sentezi Icin Genel Reaksiyon

Muscia ve arkadaglari, 2’amino asetofenon tiirevlerinden (32) yola ¢ikarak HCI katalizli
ve mikrodalga yardimli % 45-90 verimle 3 adet kinolin tirevini (34 a-c)

sentezlemislerdir (Muscia ve ark., 2006) (Sema 12).

R1 Rl
R, o ith HCI Kat. R, oo R
+ 0) R MW =
NH, 3 N R,
32 33 34 a-c

34 a: R1 = CH3, R2 =H
34 b: R] = Ph, R2 = N02
34 c: R1 = Ph, R2 =Cl

Sema 12. Mikrodalga Yardimli Friedlander Tipi Kinolin Sentezi

2.1.5. Skraup Kinolin Sentezi

Bu yoéntem ise anilin (9) ve gliserinden (35) yola ¢ikilarak siilfiirik asit ve nitrobenzen
esliginde 1liman sartlarda, kisa siirede kinolin (7) elde etmeyi miimkiin kilan bir

reaksiyondur (Sema 13).



\

NH, H,S0, N°

PhNO,

Sema 13. Skraup Kinolin Sentezi i¢in Genel Reaksiyon Semasi

Oleynik ve calisma grubu, Skraup tipi kinolin sentezi ile floroanilin tiirevleri (36) ve
gliserinden (35) yola ¢ikarak kinolin tiirevlerini (37) % 73—82 verimle sentezlemislerdir

(Oleynik ve ark., 1998) (Sema 14).

OH
E F
. HO OH
35 X N
F NH, i,ii P N7
36 37

x: -H, -F
1: Gliserol, % 96 H,SO4, FeSO4, H;BO3
ii: NaOH, buhar destilasyonu

Sema 14. Flor Siibstitiie Kinolin Tiirevlerinin Sentezi

2.1.6. Povarov Reaksiyonu

Oncelikle anilin (9) ve benzaldehitten (2) Schiff bazinin (38) olusumu, ardindan BF;
varliginda bir alkenin (39) katilmasi s6z konusu olan metod ile 2-arilkinolin (43) elde

edilir (Sema 15).



@O|>

Sema 15. Povarov Reaksiyonu Ile Kinolin Sentezi igin Reaksiyon Mekanizmasi

Kouznetsov ve arkadaslart anilin (9), benzaldehit (2) ve I1-metoksi-4-(prop-1-
enil)benzeni (44) BF; varliginda reflikks ederek kinolin (45) ve tetrahidrokinolin
tiirevlerini (46) sentezleyip (Sema 16) GC-MS kullanarak her iki bilesigin ayr1 ayri
miktarlarini belirlemislerdir (Kouznetsov ve ark., 2007) (Tablo 2) .

OCH; OCH,4

H,CO BF;,0Et,
o~ —
+ + T
NH,

9 2 44

1: CH3CN, 70 °C, 10 sa.

Sema 16. Povarov Reaksiyonuyla Kinolin ve Tetrahidrokinolin Tiirevlerinin Sentezi



10

Tablo 2. Kinolin ve Tetrahidrokinolin Tirevlerinin Verimleri

Bilesik R; R, R; R4 THK verim (%) Kinolin verim(%)
a H H H H 52 24
b Et H H H 55 17
c OCH; H H H 59 17
d Cl H H H 58 7
e NO, H H H 95 -
f H H NO, H 68 -
g H NO, H H 8 -
h H H H NO; 80 -

THK = Tetrahidrokinolin

Yukarida anlatilan ve literatiire yontem olarak gecmis bu sentez yontemleri haricinde
farkl1 bircok kinolin elde etme metodu gelistirilmistir. Gergeklestirilen bu reaksiyonlar

icin birkag¢ ornek asagida goriilmektedir.

Lee ve grubu, c¢alismasinda  a,f-doymamis  karbonil  bilesigine  (47)
siklohekzentrimetilsilileteri (48) katarak 1,5-diketon’u (49) elde etmis ve ardindan 2-
alkil-4-aril-5,6,7,8-tetrahidrokinolin tiirevlerini (50) elde etmistir (Lee ve ark., 2005)
(Sema 17).

R R
0 OTMS
a 0 b
N . , . y
R N
0 N
47 48 49 50

R=H, OMe, a=TiCly, CH,Cl,, -40 °C, b =NH4OAc, AcOH, refliiks

Sema 17. 2-Alkil,4-aril-5,6,7,8-tetrahidrokinolin Sentezi
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Lin ve arkadaglar1 ise 9 adet imin tiirevini (51) sentezledikten sonra, bu tiirevleri 7 farkli
enol dengesine sahip aldehit tiirevi (52) ile % 1 mol iyot varlifinda etkilestirerek 18
farkli kinolin tiirevini (53) % 63-86 verimle sentezlemislerdir (Lin ve ark., 2006) (Sema

18).

| N 0 I, %1 mol
B + )J\/ ¢
Z N/ AN H R penzen refluks
| =R, 30 dak.
/
51 52 53

Sema 18. Imin ve Aldehitin Iyot Katalizli Reaksiyonu

Ayrica literatiirde Metwally ve grubunun yaptigi ¢alisma ile siibstitiie isatinlerin (54)
asetofenon (1) tiirevleriyle sulu etanolde ve bazik ortamda etkilestirilmesi sonucu 2-
arilkinolin-4-karboksilik asit tlirevlerinin (55) olustugu kanitlanmistir (Metwally ve

ark., 2006) (Sema 19).

COOH
X
o T HC a O X
N =
H R N

54 1 55

R

a: NaOH, sulu EtOH, x: H, CI, R:H, Cl, Br, CH3, OCHj;

Sema 19. Isatin Tiirevlerinden Kinolin Tiirevi Eldesi

2.2. Kinolin Tiirevi Bilesiklerin Biyolojik Aktiviteleri

Hem dogal olarak bulunan hem de sentetik yolla elde edilebilen kinolin ve tiirevlerinin,
antitumor (Deady ve ark., 2000), antialerjenik (Mahajan ve ark., 2006), antiinflamatuar
(Chen ve ark., 2006) gibi bircok biyolojik 6zelligi calisilmis ve olumlu sonuclar elde

edilmistir.
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Ornek olarak Nandhakumar ve grubu, yaptiklari testler sonucunda bazi metil, hidroksi
ve klor siibstitue kinolinlerin (56 a-e, 57 a-e) antibakteriyel ve antifungal gibi 6nemli
farmakolojik aktivitelere sahip olduklarini gézlemislerdir (Nandhakumar ve ark., 2007)

(Tablo 3).

R, (I R, ClI
R CHO R =
3 \ 3 \ N\
A NH
=
R, N OH R, N =
R, R,
56 a-e 57 a-e

a: Ry, Ry, R3, Rg=H; b: Ri=CH3; Ry, R3, Ry=H; ¢: R, =CHj;; R1, R3, Ry=H;
d: R3=CI; Ry, Ry, Ry=H; e: R;, R4= CH3; Ry, R3=H

Sema 15. Metil, Hidroksi ve Klor Siibstitue Kinolinlerin Yapilar1 ve Siibstitlientler

Tablo 3. 56 a-e ve 57 a-e Bilesiklerinin Antifungal Aktiviteleri (mm cinsinden
inhibisyon alanlari, g/ml)

A. flavus P. funiculosum  A. Macrospora F. oxysporum

0.5% 1.0% 2.0% 0.5% 1.0% 2.0% 0.5% 1.0% 2.0% 0.5% 1.0% 2.0%

56a 2 3 8 - 1 5 - 1 4 - - 4

56b 1 2 5 -2 6 2 5 9 - 3 7

56¢ 3 5 9 1 3 8 2 4 7 1 4 9
56d 3 6 10 2 5 10 3 7 11 2 5 11
56e 4 7 12 3 7 11 3 8 13 3 7 12
57a 3 5 9 1 4 9 1 3 7 - 3 7
57b 2 4 8 - 3 10 3 6 10 2 6 10
57¢c 4 7 11 3 6 11 4 10 12 3 7 11
57d 5 8 13 6 9 14 5 9 15 4 8 13
57e 4 9 16 5 10 17 7 11 17 4 11 15
Carbendazim6 14 21 9 16 21 7 13 18 6 1 18

(-) Inhibisyon yok
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Nayyar ve arkadaslar1 kinolin-2-karboksilik asitten c¢ikarak birka¢ basamak sonunda
adamantil siibstitiiec kinolin bilesiklerini sentezlemis ve her bir madde i¢in Oncelikle
6.250 pg/mL konsantrasyonda, % 99 inhibisyon gozlenenlerde 3.125 pg/mL, tekrar %
99 inhibisyon gozlenenlerde ise 1 pg/mL konsantrasyonda anti tiiberkiiloz aktivitelerini
incelemiglerdir (Nayyar ve ark., 2007). Yapilan denemelerden bir¢ogunda % 99

inhibisyon gozlenmistir. Bu denemelerden bazilar1 Tablo 4 ve Tablo 5’de verilmistir.

X X X
A { {
=
N \NHz N/ N\II\I/R N/ \N/\R
Ry
58 59 serisi 60 serisi

Sema 16. Adamantil Siibstitiie Kinolin Tiirevleri

Tablo 4. Adamantil Siibstitiie Kinolinlerin % Inhibisyon Degerleri, (58) ve (59) Serisi

No R R, Test Kons. (ug/mL) % inhibisyon
58 H H 6.250 99
59a  COCHs3 H 3.125 99
596 CHO H 6.250 19
59¢  (CH2),CHj H 6.250 82
59d (CH2),CHj (CH,),CHj; 6.250 75
59¢  (CH2);CHj3 H 6.250 55
59f  (CH2);CH3 (CH»);CH3 6.250 64

59¢  CH(CH3)C,Hs H 6.250 97
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Tablo 5. Adamantil Siibstitiie Kinolinlerin % Inhibisyon Degerleri, (60) serisi

No R Test Kons. (ug/mL) % inhibisyon
60a (CH»),CH; 6.250 69
60b CH(CH3), 6.250 63
60c C(CHs)s 6.250 10

60d \© 3.125 99

60¢ OH 6.250 99

Zhang ve arkadaslar1t ise yaptiklari c¢alismada 7-siibstitiie-4-klorkinolin ile
monoaminoalkan ve diaminoalkanlar1 etkilestirerek 10 adet kinolin tiirevini

sentezlemislerdir (Sema 17).

/\/\
HN CH,
a AN 61 X=Cl
 — 62 X=F
P
X N
NH,
HN/\/
b AN
— 63 X=Cl
CH
= | 3
X N N
cl N N e,
64 X=Cl
AN ¢ x 65 X=F
—_—
_ _ 66 X=CF,
X N X N 67 X=OCH,
NN CH;,
HN 1|\1/
CH
d X 3
— 68 X=Cl
P
X N
un ONH
e X = 69 X=CI
—_—
Pz X 70 X=F
X N N X

Sema 17. 4,7-Distibstitiiekinolin Tiirevleri
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Ayrica elde edilen kinolin tiirevlerinin insan viicudundan alinan iki farkli kanserli timdor
hiicresine kars1 sitotoksik ozelliklerini c¢alismis ve Tablo 6’daki degerleri elde
etmiglerdir. Calismalar1 esnasinda her bir bilesikten 1,625 uM’lik diliisyonlar hazirlanip
48 saatlik inkiibasyon siiresi sonunda kanserli hiicreler SRB (Siilforhodamin B) ile
muamele edilmis ve spektrofotometre kullanilarak degerler okunmustur (Zhang ve ark.,

2007).

Tablo 6. Sentezlenen 7-siibstitiie-4-aminokinolin Tiirevleri (61-69) ve Kanser

Hiicrelerine Kars1 Glso Degerleri

No Verim(%) Glso (UM)
MDA-MB-46 MCEF-7

61 88 13,72 £ 0,51 11,52 +£0,25
62 82 10,85+ 0,34 8,22+ 0,10
63 85 11,01 £ 0,29 51,57 +£0,59
64 76 8,73 £0,11 36,77 + 0,45
65 72 11,47 0,12 13,25+ 0,28
66 70 12,85+ 0,15 14,47 £0,31
67 74 14,09 £ 0,17 12,90 0,27
68 71 10,86 £ 0,11 14,47 £ 0,33
69 74 7,35+0,10 14,80 £ 0,35
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3. MATERYAL VE YONTEMLER

Tez projesi kapsaminda gergeklestirilen calismalar Gaziosmanpasa Universitesi Kimya
Boliimii Arastirma Laboratuvarlarinda ve Gaziosmanpasa Universitesi Biyoloji Boliimii

Mikrobiyoloji Arastirma Laboratuarinda gerceklestirildi.

3.1. Kullanilan Materyaller

3.1.1. Arac ve Malzemeler
Manyetik karistirict, doner buharlastirici, degisik cam malzemeler.
3.1.2. Kimyasallar

3.1.2.1. Reaktifler

Asetofenon ve benzaldehit tiirevleri, siklohekzanon, amonyum asetat (NH4OAc),
NaOH, KOH, HCI ve Benziltrietil amonyum kloriir. Bu reaktifler ticari olarak (Merck,
Aldrich ve Fluka) temin edildi.

3.1.2.2. Coziicii ve Kurutucular

Etanol, kloroform, hekzan, karbontetrakloriir ve asetik asit. Etanol, kloroform ve hekzan
literatiirde belirtilen yontemlere gore saflagtirilarak kullanildi. Diger ¢oziiciiler ise saf

olarak temin edildiklerinden (Merck) saflastirma islemi yapilmadan kullanildi.

Sodyum siilfat (Na;SOy), kalsiyum kloriir (CaCly).

3.1.2.3. Kolon Dolgu Maddeleri

Silikajel 60(0,063-0,200 mm) (Merck).
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3.1.3. Cihazlar

"H-NMR

Jeol 60 MHz Spektrometre
Bruker 400 MHz Spektrometre
Varian 200 MHz Spektrometre

BC.NMR

Varian 50 MHz Spektrometre
Bruker 100 MHz Spektrometre

IR

Jasco 430 FT/IR Spektrometre

Erime Noktasi

Elektrotermal 9100 Erime Noktas1 Tayin Cihazi

3.1.4. Mikroorganizmalar

Proteus vulgaris KUEN 1329: Lagim sularinda bolca bulunur. Genellikle hastanelerde

diger bakterilerle birlikte {ist ve alt {iriner sistem enfeksiyonlarina neden olur.

Candida albicans ATCC 1213, Candida utilis KUEN 1031: Bagisiklig1 baskilanmis
hastalarda (AIDS, kanser kemoterapisi, organ veya kemik 1iligi transferi) mantarsal

(fungal) enfeksiyonlar, hastalik ve 6liimiin baslica nedenleri arasindadirlar.

Staphylococcus homilis, Staphylococcus aureus ATCC 29213: Stafilokoklar insanlar ve
diger hayvanlarda toksin tiretmek veya isgal yoluyla bir¢cok hastaliga yol acabilirler.

Hastaneden kazanilan enfeksiyonlarda ana etkendir.
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Escherichia coli 111: Normal bagirsak bakterilerinden biridir. Biyolojik siniflandirmada
da bagirsaklarda yasayan bakteriler ailesinde yer alir. Bazi tiirleri kanl ishale ve 6liime

yol agabilir.

Bacillus cereus DSM 4312, Bacillus subtilis ATCC 6633: Gida zehirlenmesinin genel
tanimidir. Her yerde bulunabildiklerinden besin maddelerine kolayca bulasabilirler ve
ozellikle siit olmak tizere gida maddesinde iireyerek toksin olustururlar. Hastaligin tanisi

ishal ve kusmadir.

Pseudomonas aeruginosa ATCC 9027: Cogu toprak ve suda bulunur. Glikozu
oksidasyon yoluyla parcalayan fakat fermantasyon yapmayan bakterilerdir. Aerobik
olmalar1 nedeni ile gidalarin ylizeyinde hizli gelisebilmeleri sonucu okside iiriinler

olustururlar.

Salmonella enteridis ATCC 13076: Tifo, paratifo ve gida zehirlenmesine yol acabilen bir

bakteri cinsidir. Hidrojen siilfiir iiretirler.

Streptecoccus pyogenez ATCC 176: Bogmaca hastaligina sebep olan bakteridir.

Enterococcus faecalis ATCC 29122: Gida yolu ile bulasan bir mikroorganizmadir. Ishal,
karin kramplari, bulanti, kusma, ates, lislime, bag donmesine neden olur. Bu belirtiler 2-

36 saatte gozlenir.

3.2. Saflastirma Yontemleri

Elde edilen ham iiriinlerin ve c¢oziciilerin ayirma ve saflagtirma islemlerinde,

destilasyon, kristallendirme, kolon kromatografisi ve ince tabaka kromatografisi
teknikleri kullanildi.

3.2.1. Kolon kromatografisi

Silikajel 60(0,063-0,200 mm), (Merck)
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3.2.2. ince Tabaka Kromatografisi

Silikajel 60 HF 254+366 (Preparatif) (Merck)

3.2.3. Kristallendirme

Reaksiyon sonunda olusan firiinler kloroform/hekzan ve karbontetrakloriir/hekzan

karisimi ¢oziicii sistemlerinde oda sicakligl veya buzdolabinda kristallendirildi.

3.3. Kalkon Tiirevlerinin Sentezi i¢cin Genel Prosediir

Calismanin ilk basamaginda ilgili kalkon (3) tlirevleri Claisen-Schmidt kondenzasyonu
ile sentezlendi. Bunun i¢in uygun asetofenon (1) (25 mmol) ve benzaldehit (2) (25
mmol) tiirevleri oda sartlarinda baz Kkatalizli olarak etkilestirildi. Asetofenon
tiirevlerinin 10 ml etanoldeki ¢ozeltisine % 6 mol (1.5 mmol) sodyum hidroksitin 5 ml
sudaki cozeltisi ilave edilerek 1-2 dakika manyetik karistiricida karistirildi. Ardindan
benzaldehit tiirevlerinin 10 ml etanoldeki ¢6zeltisi karisima ilave edilerek karistirilmaya
devam edildi ve yaklasik 10 dakika sonra sari-turuncu renkli ¢okelek olusmaya basladi.
Reaksiyonun tamamlanmas i¢in ilave olarak 3-5 saat daha karistirmaya devam edildi.
Etanol evaporatorde uzaklastirildiktan sonra kalinti az miktarda kloroform ile ¢oziildii
ve % 5’lik HCI ile asitlendirilip kloroform ile (3 X 15 ml) ekstrakte edildi. Ayrilan
kloroform fazi1 Na,SQy ile kurutuldu ve kloroform doner buharlastiricida buharlastirildi.
Elde edilen ham fdriinlerden bazilar1 kloroform/hekzan (3:1) karisiminda
kristallendirilerek, bazilar1 ise silikajel kolonda yiiriitilerek saflastirma islemi

gergeklestirildi (Gezegen ve ark., 2006, 2008).

O (0]
NaOH
| N CH, + | X H —————
EtOH (25°C )
/NP A
X Y

1 2 3

Sema 18. Asetofenon ve Benzaldehitin Claisen-Schmidt Kondenzasyonu
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Tablo 7. Sentezi Yapilan Kalkon Tiirevleri

0 Q 0
O = O
OCH; H,CO
3a*

OCH; b .
3¢

O (0] (@]
SRA e

Cl Cl Br

3d* 3e* 3f*

(0]
Br
3

2

0 0
70
OCH,

3 3i Cl

h

O o (o)
7T
Cl Br
31 Br

3j 3k

O 0
Br CH;
3m 3n

( * ) = Grubumuzun 6nceki ¢calismalarinda sentezlendi (Gezegen ve ark., 2006, 2008).
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3.4. 1,5-Diketon Bilesiklerinin Sentezi i¢in Genel Prosediir

Kalkonlara (3) siklohekzanonun (4) katilmasi faz transfer katalizorii varliginda baz
katalizli olarak 1,4-Michael katilmasiyla yapildi. Bunun i¢in, kalkon tiirevi (5 mmol) ve
siklohekzanon (20 mmol) karistmina % 6 mol FTK (faz transfer katalizori,
benziltrietilamonyum kloriir) ve % 6 mol KOH ilave edildi. Karigim oda sicakliginda
1-5 saat arasinda degisen siirelerde manyetik olarak karistirilarak reaksiyon tamamlandi.
Reaksiyon sonunda olusan ham iirtin 10 ml kloroform ile ¢oziilerek % 2’lik HCI
cozeltisiyle notralize edildikten sonra kloroform (2 X 10 ml) ile ekstrakte edildi.
Toplanan organik faz Na,SO, iizerinden kurutulup c¢oziicii doner buharlastiricida
uzaklagtirildi. Kalan ham iiriin karbontetrakloriir/hekzan karisimiyla kristallenmeye tabi
tutularak ortamda kalan siklohekzanonun uzaklastirilmasi saglandi (Gezegen ve ark.;

2006, 2008).

% 6 mol KOH _
+ % 6 mol C4HsN(C,Hs)sCI

Sema 20. Siklohekzanon’un Kalkon’a 1,4 Katilmasi



Tablo 8. Sentezi Yapilan 1,5-Dikarbonil Bilesikleri

OCH;

S5a*

5§

Cl

51

Br

( * ) = Grubumuzun 6nceki ¢calismalarinda sentezlendi (Gezegen ve ark., 2006, 2008).
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3.5. 2,4-Diaril-5,6,7,8-tetrahidrokinolin Tiirevlerinin Sentezi icin Genel Prosediir

Calismanin sentez kisminin son asamasinda ise onceki basamakta saf olarak izole edilen
1,5-diketonlar (5) (1.5 mmol) 25 ml asetik asit i¢erisinde amonyum asetat (NH4OAc)
(4.5 mmol) varliginda 2-5 saat arasinda degisen siirelerde refliiks edilerek halka
kapatma reaksiyonu sonucu 2,4-diaril-5,6,7,8-tetrahidrokinolin (6) tiirevleri sentezlendi.
1:1 hekzan/kloroform kullanilarak ince tabaka kromatografisi ile reaksiyonun
tamamlandigi anlasildiktan sonra doner buharlastiricida asetik asit uguruldu. Kalan
kisim 3 defa 10 ml kloroform ile ekstrakte edilip Na,SOy ile kurutuldu. Kloroform
doner buharlastiricida uzaklastirildi ve ham {iriin silikajel kolonda yiiriitiilerek

saflastirildi.

NH4OAC

AcOH(refliiks)

Sema 22. 1,5-Dikarbonil Bilesiginin Amonyum Asetat Ile Halka Kapatma Reaksiyonu
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Tablo 9. Sentezi Yapilan 5,6,7,8-Tetrahidrokinolin Tiirevleri
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3.6. Biyolojik Aktivite

3.6.1. Mikroorganizmalarin Hazirlanmasi

Bu c¢aligmada on tanesi bakteriyel iki tanesi ise fungal olmak iizere 12 adet
mikroorganizma kullanildi. Bu mikroorganizmalardan C. albicans ve C. Utilis,
Sabouraud Dextrose Broth (Merck) ile hazirlanan besi yerinde 25 °C’de 24 saat,
digerleri ise Mueller-Hinton Broth (Merck) ile hazirlanmis besi yerlerinde 36 °C’de 24
saat inkiibe edildi (Doern ve ark., 1991; Karaman ve ark., 2003; Sahin ve ark., 2003).

3.6.2. Disk-difiizyon Teknigi

Elde edilen 2,4-diaril-5,6,7,8-tetrahidrokinolin tiirevlerinin (6a-n) biyolojik aktiviteleri
disk diflizyon teknigi ile belirlendi. Calismada (SCF = Sulbactam/Cefoperazone)
antibiyotik olarak, metanol ise negatif kontrol olarak kullanildi. Bilesiklerin her biri
metanolde ¢oziilerek 5.2 mg/ml’lik stok ¢6zeltisi hazirlandi. Bu ¢6zeltinin 20 pL’si (105
png/disk), NA (Nutrient Agar) hazirlanmis petri kaplarinda inokiilasyonu yapilmis
bakteriler iizerine yerlestirilmis bos diskler (Oxoid = 6 mm ¢apinda) iizerine emdirilerek
37 °C’de 18 saatlik bekleme siiresinin ardindan diskler etrafinda olusan inhibisyon
alanlart (mm cinsinden) Olciildii. Sonu¢ olarak standart maddenin diskler etrafinda
olusturdugu inhibisyon alanlar1 ile kinolin tiirevlerinin diskler etrafindaki test
mikroorganizmalarina karsi olusturdugu inhibisyon alanlar1 karsilastirildi ve goreceli
olarak antibakteriyel aktiviteleri belirlenmis oldu (Doern ve ark., 1991; Karaman ve

ark., 2003; Sahin ve ark., 2003).
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4. BULGULAR VE TARTISMA

4.1. Kalkon Tiirevleri
4.1.1. 1-(2-Metoksifenil)-3-fenilprop-2-en-1-on (3a)

Sar1 Renkli Yagims: Madde, Verim = % 95
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Sekil 4.1. 1-(2-Metoksifenil)-3-fenilprop-2-en-1-on’un (3a) 400 MHz 'H-NMR
Spektrumu (CDCl3)

1-(2-Metoksifenil)-3-fenilprop-2-en-1-on’a (3a) ait 400 MHz 'H-NMR spektrumu,
Sekil 4.1°de goriilmektedir. Spektrumda & = 7.57-7.48 ppm arasindaki multiplet 2° ve 5’
protonlarina aittir. 6 = 7.44-7.42 ppm arasinda goriilen sinyal grubu fenil halkasinin orto
protonlarina ve ¢ift bag protonlarinin AB sisteminin A kisminin dubletine aittir. AB
sisteminin B kismini olusturan o protonuna ait dublet ise 6 = 6.85 ppm’de (J = 8.4 Hz)
goriilmektedir. Spektrumda, Hy> protonunu & = 7.36-7.31 ppm arasinda, Hj- ise 0 =
6.93-6.88 ppm arasinda triplet goriiniimiinde multiplet olarak rezonans olmaktadirlar.
Diger protonar da & = 7.29-7.21 ppm arasinda multiplet olarak rezonans olmaktadirlar.

Metoksi grubuna ait singlet ise & = 3.73 ppm’de goriilmektedir.
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Sekil 4.2. 1-(2-Metoksifenil)-3-fenilprop-2-en-1-on’un (3a) 100 MHz BC-NMR
Spektrumu (CDCl5)

Sekil 4.2°deki 1-(2-metoksifenil)-3-fenilprop-2-en-1-on’a ait 100 MHz "“C-NMR
spektrumunda goriilen on ii¢ sinyal yapiyr dogrulamaktadir. Kuvarterner karbonlardan
karbonil karbonu ve metoksi grubunun bagli bulundugu 6’ karbon atomu sirasiyla 6 =
192.9 ppm ve & = 158.2 ppm’de rezonans olmaktadirlar. ipso karbonlardan 1’ karbonu &
= 129.3 ppm’de, 1 numarali karbon da 6 = 135.1 ppm’de rezonans olmaktadir. 3
karbonu 6 = 143.2 ppm’de goriiliirken, yapidaki diger karbon atomlar1 6 = 133.0 (1C),
130.4 (1C), 130.3 (1C), 128.9 (2C), 128.4 (3C), 111.7 (1C) ve 127.1 (1C) ppm’de,

metoksinin karbonu ise & = 55.7 ppm’de rezonans olmaktadir.
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4.1.2. 1-(3-Metoksifenil)-3-fenilprop-2-en-1-on (3b)

Sar1 Renkli Yagims:1 Madde, Verim = % 91
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Sekil 4.3. 1-(3-Metoksifenil)-3-fenilprop-2-en-1-on’un (3b) 400 MHz 'H-NMR
Spektrumu (CDCl3)

Sekil 4.3’deki 1-(3-Metoksifenil)-3-fenilprop-2-en-1-on’un (3b) 400 MHz 'H-NMR
spektrumunda olefinik protonlarin olusturdugu AB sisteminin A kism1 6 = 7.69 ppm’de
dublet (J = 15.7 Hz) olarak, sistemin B kismi ise 6 = 7.39 ppm’de yine dublet (J = 15.7
Hz) olarak sinyal vermektedir. & = 7.01-6.98 ppm arasinda goriilen dublet
goriiniimiindeki multiplet H,- protonuna ait olup orto ve meta etkilesmeler sebebiyle
yarilmalara ugramistir. Fenil halkasindaki para ve meta protonlar1 ile Hy> protonu 6 =
7.29-7.25 ppm arasinda multiplet verirken, fenilin orto protonlari ile Hs;- ve Hg
protonlart da & = 7.51-7.44 ppm arasinda multiplet vererek rezonans olmaktadirlar. 6=

3.72 ppm’de goriilen singlet ise metoksi protonlarina aittir.
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Sekil 4.4. 1-(3-Metoksifenil)-3-fenilprop-2-en-1-on’un (3b) 100 MHz >C-NMR
Spektrumu (CDCl3)

1-(3-Metoksifenil)-3-fenilprop-2-en-1-on’a ait '*C-NMR spektrumunda (Sekil 4.4)
gozlenen on dort sinyal yapiyr dogrulamaktadir. Spektruma bakildiginda en asagi alanda
0 = 190.2 ppm’de karbonil karbonu sinyal vermektedir. o ve B karbonlar1 ise sirasiyla o
= 1229 ppm ve 6 = 144.8 ppm’de rezonans olmaktadirlar. Kuvarterner karbon
atomlarindan metoksinin bagli oldugu karbon & = 159.9 ppm’de, 1° karbonu 6 = 139.6
ppm’de, 1 karbonu ise 6 = 130.6 ppm’de rezonans olmaktadir. 6> Karbonuna ait sinyal
metoksi grubunun elektron verici etkisiyle daha yukari alanda 6 = 112.9 ppm’de
rezonans olmaktadir. 2° karbonu 6 = 134.9 ppm’de, 3’ karbonu 6 = 119.3 ppm’de, 4’
karbonu da & = 121.1 ppm’de sinyal vermektedirler. Diger fenil halkasindaki karbonlar
0 = 129.6 (2C), 1289 (2C) ve 128.8 ppm’de rezonans olurken, metoksi grubunun

karbonunun sinyali ise & = 57.1 ppm’de goriilmektedir.
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4.1.3. 1-(4-Metoksifenil)-3-fenilprop-2-en-1-on (3¢)

Sar1 Renkli Kristal, Verim = % 97, E.N.: 104-106 °C
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Sekil 4.5. 1-(4-Metoksifenil)-3-fenilprop-2-en-1-on’un (3¢) 400 MHz 'H-NMR

Spektrumu (CDCl3)

Sekil 4.5°deki 3c’ye ait 400 MHz 'H-NMR spektrumunda olefinik protonlarin AB
sisteminin A kismi B protonuna ait olup & = 7.66 ppm’de dublet olarak (J = 15.6 Hz)
sinyal vermektedir. a Protonunun olusturdugu sistemin B kismi ise yine dublet (J = 15.6
Hz) olarak 6 = 7.40 ppm’de rezonans olmaktadir. Metoksinin bagli oldugu halkadaki
protonlar AA’XX’ sistemi olusturmakta ve sistemin AA’ kismi 6 = 7.89 ppm’de dublet
olarak (J = 7.6 Hz), XX’ kism1 da 6 = 6.81 ppm’de yine dublet olarak (J = 7.6 Hz)
goriilmektedir. Diger fenil halkasina ait orto protonlar1 & = 7.48-7.45 ppm arasinda,
diger {i¢ proton ise 6 = 7.25-7.22 ppm arasinda multiplet olarak rezonans olmaktadir.

Metoksi grubunun protonlart da 6 = 3.66 ppm’de rezonans olmaktadir.
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Sekil 4.6. 1-(4-Metoksifenil)-3-fenilprop-2-en-1-on’un (3¢) 100 MHz *C-NMR
Spektrumu (CDCls)

1-(4-Metoksifenil)-3-fenilprop-2-en-1-on’a ait *C-NMR spektrumu (Sekil 4.6) yapiyla
uyum igerisindedir. Spektrumdaki 6 = 188.5 ppm’deki sinyal karbonil karbonuna aittir.
Metoksi grubunun bagli oldugu kuvarterner karbon atomuna ait pik & = 163.5 ppm’de
gorilmektedir. f Karbonu 6 = 143.8 ppm’de, a karbonu ise & = 121.8 ppm’de rezonans
olmaktadir. Kuvaterner karbon atomlarindan 1’ 6 = 135.1 ppm’de, 1 ise 6 = 131.0
ppm’de sinyal vermektedir. Diger aromatik karbon atomlar1 ise sirasiyla & = 130.36,
113.88 (2C), 128.94 (2C), 130.84 (2C) ve 128.42 (2C) ppm’de sinyal vermektedir. Son

olarak metoksi karbonu 6 = 55.4 ppm’de sinyal vermektedir.
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4.1.4. 1-(2-Klorofenil)-3-fenilprop-2-en-1-on (3d)

Sar1 Yagims1 Madde, Verim: % 65

Sekil 4.7. 1-(2-Klorofenil)-3-fenilprop-2-en-1-on’un (3d) 400 MHz 'H-NMR
Spektrumu (CDCl3)

Sekil 4.7°de goriilen 1-(2-klorfenil)-3-fenilprop-2-en-1-on’a ait 400 MHz 'H-NMR
spektrumunda & = 7.06 ppm’de dublet (J = 16.1 Hz) olarak goriilen pik yapidaki o
protonuna ait olup AB sisteminin B kismini olusturmaktadir. Bu pikin karsilig1, sistemin
A kismui ise diger protonlarin sinyalleriyle ¢akismasina karsin yine dublet (J = 16.1 Hz)
olarak spektrumda 6 = 7.40 ppm’de goriilmektedir. H,» ve Hs> protonlar1 6 = 7.49-7.46
ppm araliginda, H, ve H¢ ise 0 = 7.42-7.36 ppm arasinda multiplet olarak sinyal
vermektedir. Diger aromatik bes protonda 6 = 7.33-7.27 ppm arasinda yine multiplet

olarak rezonans olmaktadir.
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Sekil 4.8. 1-(2-Klorofenil)-3-fenilprop-2-en-1-on’un (3d) 100 MHz *C-NMR
Spektrumu (CDCl3)

Sekil 4.8’de 1-(2-klorofenil)-3-fenilprop-2-en-1-on’a ait *C-NMR spektrumunda & =
193.8 ppm’de goriilen sinyal karbonil karbonuna aittir. § karbonunun sinyali 6 = 146.4
ppm’de, kuvarterner karbonlara ait sinyaller ise sirasiyla 6 = 139.1 (1°), 6 = 134.4 (1) ve
0 =127.8 (6’) ppm’de gorilmektedir. Diger karbon atomlar1 ise 6 = 131.5 (1C), 130.9
(10), 130.3 (1C), 129.4 (1C), 129.1 (2C), 128.6 (2C), 126.9 (1C), ve 126.3 (1C) ppm’de

rezonans olmaktadirlar.
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4.1.5. 1-(4-Klorofenil)-3-fenilprop-2-en-1-on (3e)

Sar1 Renkli Kristal, Verim: % 87, E.N.: 97- 99 °C
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Sekil 4.9. 1-(4-Klorofenil)-3-fenilprop-2-en-1-on’un (3e) 400 MHz 'H-NMR

Spektrumu (CDCl3)

1-(4-Klorfenil)-3-fenilprop-2-en-1-on’un 400 MHz 'H-NMR spektrumu Sekil 4.9°da

gorilmektedir. Klor atomunun bagli oldugu halkadaki protonlar AA’XX’ sistemi

olusturmaktadir. Sisteminin AA’ kismin1 olusturan sinyal 6 = 7.83 ppm’de dublet (J =

8.6 Hz), XX’ kism1 ise yine dublet olarak & = 7.31 ppm’de (J = 8.6 Hz) goriilmektedir.

Spektrumda 6 = 7.67 ppm’de goriilen dublet (J = 15.7 Hz), AB sisteminin A kismin1

olusturan B protonunun sinyalidir. Sistemin B kismini olusturan o protonuna ait olan

sinyal ise & = 7.34 ppm’de yine dublet (J = 15.7 Hz) olarak goriilmektedir. Diger fenil

halkasina ait protonlarin olusturdugu sinyaller, 6 = 7.49-7.47 ppm arasinda (2H)

multiplet, 5 = 7.26-7.29 ppm arasinda (3H) multiplet olarak goriilmektedir.
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Sekil 4.10. 1-(4-Klorofenil)-3-fenilprop-2-en-1-on’un (3e) 100 MHz BC-NMR
Spektrumu (CDCls)

1-(4-Klorfenil)-3-fenilprop-2-en-1-on’un BC-NMR spektrumunda  (Sekil 4.10)
beklendigi gibi on bir sinyal goriilmektedir. Bu sinyallerden & = 188.9 ppm’deki,
karbonil karbonuna, & = 145.3 ppm’deki B karbonuna ait sinyallerdir. En yukar1 alanda
O = 121.4 ppm’de ise a karbonu rezonans olmaktadir. Klorun bagl oldugu karbon
atomu & = 134.7 ppm’de, aym1 halkadaki 1’ karbon atomu 6 =139.2 ppm’de ve 1
numarali karbon ise & = 136.5 ppm’de rezonans olmaktadir. Fenil halkasindaki 4

numarali karbon atomu & = 130.8 ppm’de rezonans olurken diger karbonlar 6 = 129.9

(20), 129.0 (2C), 128.9 (2C) ve 128.6 (2C) ppm’de sinyal vermektedir.
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4.1.6. 1-(2-Bromofenil)-3-fenilprop-2-en-1-on (3f)

Sar1 Renkli Yagims:1 Madde, Verim = % 69
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Sekil 4.11. 1-(2-Bromofenil)-3-fenilprop-2-en-1-on’un (3f) 400 MHz 'H-NMR
Spektrumu (CDCls)

Sekil 4.11°de goriilen 1-(2-bromofenil)-3-fenilprop-2-en-1-on’a ait 400 MHz 'H-NMR
spektrumunda 6 = 7.01 ppm’de dublet (J = 15.9 Hz) olarak goriilen pik yapidaki o
protonuna ait olup AB sisteminin B kismini olusturmaktadir. Bu pikin karsilig1 olan f3
protonuna ait sistemin A kismi ise 6 = 7.35 ppm’de diger piklerle cakismis durumdadir.
Brom atomunun bulundugu fenil halkasinda karbonile gore orto proton 6 = 7.56-7.54
ppm araliginda dublet goriinlimiinde rezonans olurken, Hs> ise 6 = 7.25-7.21 ppm’de
multiplet olarak rezonans olmaktadir. Fenil halkasimin orto protonlar1 7.49-7.40 ppm
arasinda, bu halkanin diger {i¢ protonu ile H3- ve Hy protonlar1 da cakisik olarak & =

7.36-7.27 ppm arasinda multiplet olarak sinyal vermektedirler.
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Sekil 4.12. 1-(2-Bromofenil)-3-fenilprop-2-en-1-on’un (3f) 100 MHz “C-NMR
Spektrumu (CDCls)

1-(2-Bromofenil)-3-fenilprop-2-en-1-on’un 100 MHz BC-NMR spektrumunda g6zlenen
on {i¢ sinyal (Sekil 4.12) yapiyla uyum igerisindedir. Karbonil karbonuna ait pik 6 =
194.7 ppm’de goriiliirken a ve B karbon atomlar1 sirasiyla & = 126.2 ve & =146.7
ppm’de sinyal vermektedir. Kuvarterner karbonlardan 1’ 6 = 141.1 ppm’de, 1 6 = 134.4
ppm’de, 6’ ise brom atomu sebebiyle en yukar1 alanda & = 119.5 ppm’de goriilmektedir.
Diger karbon atomlar1 ise 6 = 133.5 (1C), 131.5 (1C), 131.0 (1C), 129.2 (1C), 129.1
(20), 128.7 (2C) ve 127.5 ppm’de rezonans olmaktadirlar.
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4.1.7. 1-(4-Bromofenil)-3-fenilprop-2-en-1-on (3g)

Sar1 Renkli Kristal, Verim: % 94, E.N.: 86- 88 °C

Sekil 4.13. 1-(4-Bromofenil)-3-fenilprop-2-en-1-on’un (3g) 400 MHz 'H-NMR
Spektrumu (CDCl5)

1-(4-Bromofenil)-3-fenilprop-2-en-1-on’a ait 400 MHz 'H-NMR spektrumu Sekil
4.13°de goriilmektedir. 6 = 7.89 ppm’deki dublet (J = 8.4 Hz) bromfenil halkasinin
protonlarmin olusturdugu AA’BB’ sisteminin 2’ ve 6’ protonlarina ait olan kismidir. 6 =
7.83 ppm’deki dublet (J = 15.6 Hz) ve & = 7.49 ppm’deki dublet (J = 15.6 Hz) olefinik
protonlarin olusturdugu AB sistemini B kismini gostermektedir. & = 7.66-7.60 ppm’de
ise AA’BB’ sisteminin B kismu ile diger halkada bulunan 2 ve 6 numarali protonlarin
sinyalleri ¢akigarak multiplet olusmaktadir. Yapida bulunan diger protonlar ise 7.44-

7.41 ppm arasinda multiplet olarak rezonans olmaktadir.
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Sekil 4.14. 1-(4-Bromofenil)-3-fenilprop-2-en-1-on’un (3g) 100 MHz BC-NMR
Spektrumu (CDCl3)

1-(4-Bromofenil)-3-fenilprop-2-en-1-on’a ait 100 MHz "“C-NMR spektrumu Sekil
4.14’de goriilmektedir. Karbonil karbonu 6 = 189.33 ppm’de rezonans olurken, her iki
halkanin orto ve meta karbonlar1 6 = 131.94 (2C), 130.04 (2C), 129.02 (2C) ve 128.54
(2C) ppm’de sinyal vermektedir. Yapida bulunan a ve 3 karbonlar1 sirastyla 6 = 121.43
ve 145.41 ppm’de rezonans olurken, 4 numarali karbon 6 = 130.78 ppm’de rezonans
olmaktadir. Diger kuvaterner karbonlar ise sirasiyla 6 = 136.90, 134.67 ve 127.92

ppm’de sinyal vermektedir.
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4.1.8. 3-(4-Metoksifenil)-1-fenilprop-2-en-1-on (3h)

Sar1 Renkli Kristal, Verim: % 85, E.N.: 67 - 69 °C
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Sekil 4.15. 3-(4-Metoksifenil)-1-fenilprop-2-en-1-on’un (3h) 400 MHz 'H-NMR

Spektrumu (CDCls)

3-(4-Metoksifenil)-1-fenilprop-2-en-1-on’a ait 400 MHz 'H-NMR spektrumu Sekil

4.15’de goriilmektedir. Fenil halkasina ait protonlardan orto olanlar1 & = 8.05-8.02 ppm

arasinda multiplet olarak rezonans olmaktadir. Olefinik protonlarin olusturdugu AB

sisteminin A kismi 3 protonuna ait olup & = 7.82 ppm’de dublet olarak (J = 20.8 Hz), a

protonunun olusturdugu sistemin B kism1 ise & = 7.44 ppm’de yine dublet (J=20.8 Hz)

olarak goriilmektedir. Metoksi grubunun bulundugu fenil halkasindaki protonlar

AA’XX’ sistemi olusturmakta, sistemin AA’ kism1 6 = 7.62 ppm’de (J = 11.6 Hz), XX’

kismi1 ise & = 6.96 ppm’de (J = 11.6 Hz) dublet olarak goriilmektedir. Diger ii¢ proton

ise & = 7.56-7.49 ppm arasinda multiplet verirken, metoksi grubunun protonlar1 da & =

3.86 ppm’de singlet olarak rezonans olmaktadir.
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Sekil 4.16. 3-(4-Metoksifenil)- 1-fenilprop-2-en-1-on’un (3h) 100 MHz *C-NMR
Spektrumu (CDCls)

3-(4-Metoksifenil)-1-fenilprop-2-en-1-on’a ait BC-NMR spektrumunda (Sekil 4.16)
goriilen 12 sinyal yapiyla uyum igerisindedir. Spektrumdaki 6 = 190.57 ppm’deki sinyal
karbonil karbonuna aittir. Metoksi grubunun bagli oldugu kuvarterner karbon atomuna
ait pik 6 = 161.70 ppm’de, diger kuvaterner karbon atomlar1 ise 6 = 138.51 ve 127.61
ppm’de goriilmektedir. Yapidaki a ve B karbonlari sirasiyla 6 = 144.72 ve 119.75
ppm’de sinyal verirken, 4° numarali karbon atomu 6 = 132.60 ppm’de rezonans
olmaktadir. Her iki halkanin orto ve meta karbonlari ise & = 130.27 (2C), 128.59 (2C),
128.44 (2C) ve 114.33 (2C), ppm’de sinyal vermektedir. Metoksi grubunun karbonu da
0 = 55.42 ppm’de sinyal vermektedir.
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4.1.9. 3-(3-Klorofenil)-1-fenilprop-2-en-1-on (3i)

Sar1 Renkli Kristal, Verim: % 84, E.N.: 57- 59 °C
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Sekil 4.17. 3-(3-Klorofenil)-1-fenilprop-2-en-1-on’un (3i) 400 MHz '"H-NMR
Spektrumu (CDCl5)

3-(3-Klorofenil)-1-fenilprop-2-en-1-on’a ait 400 MHz 'H-NMR spektrumu  Sekil
4.17°de gorilmektedir. Spektrumda & = 8.06-8.03 ppm arasinda goriilen dublet
goriiniimiindeki multiplet 2> ve 6’ protonlarina ait olan sinyallerdir. Olefinik
protonlardan 3 protonu 6 = 7.75 ppm’de dublet vererek (J = 20.8 Hz) AB sisteminin A
kismini olusturmaktadir. Yapidaki diger protonlarin sinyalleri ise 6 = 7.63-7.50 (6H)
ppm ve 6 = 7.38-7.35 (2H) ppm arasinda iki adet multiplet olarak goriilmektedir.
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Sekil 4.18. 3-(3-Klorofenil)-1-fenilprop-2-en-1-on’un (3i) 100 MHz BC-NMR
Spektrumu (CDCl3)

3-(3-Klorofenil)-1-fenilprop-2-en-1-on’a ait 100 MHz BC-NMR spektrumundaki (Sekil
4.18) on ¢ sinyal yapiy1r dogrulamaktadir. Spektrumda karbonil karbonuna ait sinyal 6
= 190.04 ppm’de goriilmektedir. Diger kuvaterner karbonlar ise & = 137.89, 136.73,
134.97 ppm’de rezonans olmaktadir. Yapidaki  karbonu 6 = 143.03 ppm’de, o karbonu
ise 0 = 123.30 ppm’de sinyal vermektedir. Karbonil karbonuna bagli halkadaki 2’ ile 6’
ve 3’ ile 5° karbonlar1 & = 128.72 (2C) ve 128.56 (2C) ppm’de sinyal vermektedir.
Diger karbonlar ise sirasiyla, 133.06, 130.36, 130.23, 127.93, 126.83 ppm’de rezonans

olmaktadir.
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4.1.10. 3-(4-Klorofenil)-1-fenilprop-2-en-1-on (3j)

Sar1 Renkli Kristal, Verim: % 94, E.N.: 105 - 108 °C

Sekil 4.19. 3-(4-Klorofenil)-1-fenilprop-2-en-1-on’un (3j) 400 MHz 'H-NMR
Spektrumu (CDCl5)

Sekil 4.19°daki 3-(4-Klorfenil)-1-fenilprop-2-en-1-on’un '"H-NMR spektrumunda & =
8.05-8.02 ppm arasinda goriilen dublet goriiniimlii multiplet fenil halkasindaki 2’ ile 6’
protonlaria aittir. Molekiildeki olefinik protonlarin olusturdugu AB sisteminin A kismi
0 = 7.78 ppm’de dublet olarak (J = 20.8 Hz) goriiliirken, sistemin B kism1 ile 3°, 4’ ve
5’ protonlarinin sinyalleri 6 = 7.61-7.55 ppm arasinda multiplet olarak goriilmektedir.
Klorun bagli oldugu halkada bulunan 4 protonun olusturdugu AA’BB’ sistemi 6 = 7.52
(J=11.2Hz) ve 7.40 (J = 11.2 Hz) ppm’de iki ayr1 dublet olarak gozlenmektedir.
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Sekil 4.20. 3-(4-Klorfenil)-1-fenilprop-2-en-1-on’un (3j) 100 MHz BC-NMR
Spektrumu (CDCls)

3-(4-Klorfenil)-1-fenilprop-2-en-1-on’a ait 100 MHz "“C-NMR spektrumu Sekil
4.20°de goriilmektedir. Spektrumda karbonil karbonuna ait sinyal 6 = 190.19 ppm’de
goriilmektedir. Diger kuvaterner karbonlar ise & = 138.02, 136.43 ve 133.38 ppm’de
rezonans olmaktadir. Her iki halkanin orto ve meta karbonlar ise & = 129.62 (2C),
129.26 (2C), 128.70 (2C), 128.52 (2C) ppm’de goriiliirken, B karbonu 6 = 143.30
ppm’de, a karbonu 6 = 122.44 ppm’de, 4° karbonu ise & = 132.97 ppm’de sinyal

vermektedir.
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4.1.11. 3-(2-Bromofenil)-1-fenilprop-2-en-1-on (3k)

Sar1 Yagims1 Madde, Verim: % 99
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Sekil 4.21. 3-(2-Bromofenil)-1-fenilprop-2-en-1-on’un (3k) 400 MHz 'H-NMR
Spektrumu (CDCls)

3-(2-Bromfenil)-1-fenilprop-2-en-1-on’a (3k) ait 'H-NMR spektrumunda (Sekil 4.21) &
= 8.15 ppm’de goriilen dublet (J = 15.5 Hz) ile & = 7.44 ppm’deki dublet (J = 15.5 Hz)
olefinik protonlarin olusturdugu AB sistemine ait olan sinyallerdir. & = 8.04 — 8.02 ppm
arasinda goriilen multiplet ise 2° ve 6’ protonlarina aittir. & = 7.74 ppm’de goriilen
dublet (J = 7.6 Hz) ise molekiildeki 3 numarali protona aittir. Diger protonlar ise =

7.64-7.23 ppm arasinda multiplet olarak rezonans olmaktadir.
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Sekil 4.22. 3-(2-Bromfenil)-1-fenilprop-2-en-1-on’un (3k) 100 MHz *C-NMR
Spektrumu (CDCl3)

3-(2-Bromfenil)-1-fenilprop-2-en-1-on’a (3k) ait 100 MHz "*C-NMR spektrumunda
(Sekil 4.22) goriilen 12 sinyal yapiyr dogrulamaktadir. Karbonil karbonunun sinyali 6 =
190.41 ppm’de goriilmektedir. Diger kuvaterner karbonlar ise 6 = 137.87, 135.04 ve
125.90 ppm’de rezonans olmaktadir. Karbonil tarafinda bulunan fenil halkasinin orto ve
meta karbonlar1 & = 128.66 (4C) ppm’de goriiliirken, B karbonu 6 = 143.19 ppm, a
karbonu & = 125.04 ppm, diger karbonlar ise sirasiyla & = 133.56, 132.97, 131.36,
127.90, 127.74 ppm’de rezonans olmaktadirlar.
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4.1.12. 3-(3-Bromfenil)-1-fenilprop-2-en-1-on (31)

Sar1 Renkli Kristal, Verim: % 86, E.N.: 70-73 °C

T T
8.0 79 78 7.7 76 75 74 73

. - e T T AR T T T T | AR

T
1 10 9 8 7 6 5 4 3 2 1 0

Sekil 4.23. 3-(3-Bromfenil)-1-fenilprop-2-en-1-on’un (31) 400 MHz 'H-NMR
Spektrumu (CDCl5)

Sekil 4.23’de goriilen 31'ye ait 'H-NMR spektrumunda & = 8.05-8.02 ppm’de goriilen
dublet goriiniimiindeki multiplet 2° ve 6° protonlarina aittir. o = 7.90 ppm’deki triplet (J
= 2 Hz) ise H, protona ait sinyaldir. d = 7.73 ppm’de goriilen dublet (J = 20.4 Hz) ise
olefinik protonlarin olusturdugu AB sisteminin 3 protonundan kaynaklanan A kismidir.
Yapidaki 5 numarali proton ise & = 7.29 ppm’de triplet (J = 10.4 Hz) olarak rezonans
olmaktadir. AB sisteminin B kismi ile diger 5 proton ise 6 = 7.64-7.49 ppm arasinda

multiplet olarak rezonans olmaktadir.
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Sekil 4.24. 3-(3-Bromfenil)-1-fenilprop-2-en-1-on’un (31) 100 MHz BC-NMR
Spektrumu (CDCl3)

3-(3-Bromfenil)-1-fenilprop-2-en-1-on’a (3I) ait 100 MHz "“C-NMR spektrumunda
gorlilen on {i¢ sinyal yapiy1 dogrulamaktadir. Karbonil karbonunun sinyali 6 = 189.98
ppm’de goriiliirken, diger kuvaterner karbonlar ise sirasiyla & = 137.88, 137.01 ve
123.11 ppm’de rezonans olmaktadir. Fenil halkasinin orto ve meta karbonlarinin
sinyalleri 6 = 128.73 (2C) ve 128.57 (2C) ppm’de goriiliirken, B karbonu 6 = 142.92
ppm, a karbonu & = 123.20 ppm, diger karbon atomlari ise sirasiyla & = 133.25, 133.06,
130.85, 130.57, 127.27 ppm’de rezonans olmaktadirlar.
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4.1.13. 3-(4-Bromfenil)-1-fenilprop-2-en-1-on (3m)

Sar1 Renkli Kristal, Verim: % 90, E.N.: 117-120 °C
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Sekil 4.25. 3-(4-Bromfenil)-1-fenilprop-2-en-1-on’un (3m) 400 MHz 'H-NMR
Spektrumu (CDCls)

3-(4-Bromfenil)-1-fenilprop-2-en-1-on’a (3m) ait 400 MHz 'H-NMR spektrumunda
(Sekil 4.25) goriilen 6 = 8.02 ppm’de dublet (J = 8.0 Hz) fenil halkasindaki 2’ ve 6’
protonlarina aittir. Molekiildeki olefinik protonlarin olusturdugu AB sisteminin A kismi
0 =7.74 ppm’de dublet (J = 15.6 Hz) olarak goriilmektedir. AB sisteminin B kismi ile
3°, 4’ ve 5’ protonlar1 ve bromfenil halkasinin 4 adet protonunun sinyalleri ise 6 = 7.62-

7.49 ppm arasinda multiplet olarak goriillmektedir.
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Sekil 4.26. 3-(4-Bromfenil)-1-fenilprop-2-en-1-on’un (3m) 100 MHz C-NMR
Spektrumu (CDCl3)

Sekil 4.26°daki 3-(4-Bromfenil)-1-fenilprop-2-en-1-on’a ait *C-NMR spektrumunda
goriilen 11 sinyal yapiyr dogrulamaktadir. Spektrumda 6 = 190.19 ppm’de karbonil
karbonunun sinyali goriilmektedir. Her iki halkanin orto ve meta karbonlar1 & = 132.21
(20), 129.82 (2C), 128.70 (2C), 128.52 (2C) ppm’de goriiliirken, kuvaterner karbonlar &
=137.99, 133.79 ve 124.81 ppm’de rezonans olmaktadir. B karbonu 6 = 143.36 ppm, o
karbonu 6 = 122.52 ppm, 4 nolu karbon ise & = 132.97 ppm’de sinyal vermektedir.
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4.1.14. 3-(4-Metilfenil)-1-fenilprop-2-en-1-on (3n)

Sar1 Renkli Kristal, Verim: % 90, E.N.: 93-96 °C

Sekil 4.27. 3-(4-Metilfenil)-1-fenilprop-2-en-1-on’un (3n) 400 MHz 'H-NMR
Spektrumu (CDCls)

3-(4-Metilfenil)-1-fenilprop-2-en-1-on’un (3n) 400 MHz 'H-NMR Spektrumu  Sekil
4.27°de goriilmektedir. Spektrumda karbonile komsu olan halkadaki 2’ ve 6’
protonlarinin sinyalleri & = 8.06 ppm’de dublet (J = 8.0 Hz) olarak goriilmektedir.
Yapidaki olefinik protonlarin olusturdugu AB sisteminin A kismi1 & = 7.74 ppm’de
dublet (J = 15.6 Hz) olarak goriilmektedir. AB sisteminin B kismi, 2, 3, 5 ve 6
protonlart ile 4’ protonu 6 = 7.65-7.45 ppm arasinda multiplet olarak rezonans
olmaktadirlar. 3° ve 5’ protonlart 7.23 ppm’de triplet (J = 8.4 Hz) verirken, metil
grubunun 3 adet protonu ise 2.41 ppm’de siddetli bir singlet vererek rezonans

olmaktadir.
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Sekil 4.28. 3-(4-Metilfenil)-1-fenilprop-2-en-1-on’un (3n) 100 MHz BC-NMR
Spektrumu (CDCls)

3-(4-Metilfenil)-1-fenilprop-2-en-1-on’a ait (3n) 100 MHz BC-NMR spektrumu Sekil
4.28’de goriilmektedir. Spektruma bakildiginda karbonil karbonu & = 190.45 ppm’de
rezonans olurken, diger kuvaterner karbonlarin sinyalleri sirasiyla 6 = 140.99, 138.79 ve
131.81 ppm’de goriilmektedir. Her iki halkanin orto ve meta karbonlarinin sinyalleri 6 =
130.01 (2C), 129.92 (2C), 128.70 (2C), 128.62 (2C) ppm’de goriiliirken, B karbonu o =
144.56, o karbonu & = 121.52, 4° karbon atomu ise 6 = 132.07 ppm’de sinyal vermistir.

Son olarak metil karbonu ise & = 21.87 ppm’de rezonans olmaktadir.
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4.2. 1,5-Diketon Bilesikleri
4.2.1. 2-(3-(2-Metoksifenil)-3-okso-1-fenilpropil)siklohekzanon (5a)

Renksiz Kati, Verim: % 25, ENN.: 108-111 °C
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Sekil 4.29. 2-(3-(2-Metoksifenil)-3-okso-1-fenilpropil)siklohekzanon’un (5a) 200 MHz
"H-NMR Spektrumu (CDCls)

2-(3-(2-Metoksifenil)-3-okso- 1-fenilpropil)siklohekzanon’un (5a) 200 MHz 'H-NMR
spektrumu Sekil 4.29°da goriilmektedir. Aromatik protonlar 6 = 7.43-6.85 ppm arasinda
tic ayr1 multiplet olarak goriilmektedir. Spektrumda 6 = 3.86 ppm’deki singlet, metoksi
grubundaki protonlara aittir. H3 protonu & = 3.80-3.68 ppm arasinda multiplet olarak
rezonans olmaktadir. H, protonlari ise 6 = 2.72-2.63 ppm arasinda yine multiplet olarak
sinyal vermektedir. Siklohekzanon halkasindaki metilenik protonlarla Hs protonuna ait

sinyal grubu ise 6 = 3.44-1.24 ppm arasinda ii¢ ayr1 multiplet olarak goriilmektedir.
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Sekil 4.30. 2-(3-(2-Metoksifenil)-3-okso-1-fenilpropil)siklohekzanon’un (5a) 50 MHz
BC-NMR Spektrumu (CDCl5)

2-(3-(2-Metoksifenil)-3-okso-1-fenilpropil)siklohekzanon’un (5a) 50 MHz BC-NMR
spektrumu Sekil 4.30°da goriilmektedir. Karbonil karbonlarina ait sinyaller 6 = 215.4,
203.3 ppm’de goriiliirken, diger kuvarterner karbonlar ise & = 160.1, 144.5, 130.9
ppm’de rezonans olmaktadir. Diger aromatik karbonlar & = 134.9, 132.1, 130.6 (2C),
130.2 (2C), 128.3, 122.5, 113.3 ppm’de rezonans olurken, metoksi karbonu 6 = 57.9
ppm’de, diger alifatik karbonlar ise 6 = 57.5, 50.7, 43.8, 42.6, 33.7, 30.3, 25.6 ppm’de

rezonans olmaktadirlar.

4.2.2. 2-(3-(3-Metoksifenil)-3-okso-1-fenilpropil)siklohekzanon (Sb)

Renksiz Kati, Verim: % 55, E.N.: 89-92 °C

2-(3-(3-Metoksifenil)-3-okso-1-fenilpropil)siklohekzanon’a ait 200 MHz 'H-NMR
spektrumu Sekil 4.31°de goriilmektedir. Aromatik protonlar 6 = 7.55-7.03 ppm arasinda
multiplet olarak sinyal vermektedir. Spektrumda 6 = 3.81 ppm’de goriilen siddetli
singlet metoksi grubunun protonlarinin verdigi sinyaldir. H, protonlarindan ileri gelen
AB sisteminin A kismi 6 = 3.50 ppm’de dubletin dubleti (J = 16.1, 4.0 Hz) olarak,
sistemin B kism1 da yine dubletin dubleti (J = 16.1, 9.6 Hz) olarak 6 = 3.20 ppm’de

rezonans olmaktadir. Asimetrik karbon protonlarindan Hj protonu & = 3.88-3.66 ppm
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arasinda, Hy ise 0 = 2.79-2.69 ppm arasinda multiplet vererek rezonans olmaktadirlar.
Siklohekzanon halkasinda bulunan diger alifatik protonlar ise 6 = 2.55-1.22 ppm

arasinda 3 adet multiplet vererek rezonans olmaktadirlar.
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Sekil 4.31. 2-(3-(3-Metoksifenil)-3-okso-1-fenilpropil)siklohekzanon’un (Sb) 200 MHz
'H-NMR Spektrumu (CDCl;)
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Sekil 4.32. 2-(3-(3-Metoksifenil)-3-okso-1-fenilpropil)siklohekzanon’un (5b) 50 MHz
C-NMR Spektrumu (CDCls)
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2-(3-(3-Metoksifenil)-3-okso-1-fenilpropil)siklohekzanon’a  ait  (Sb) BC-NMR
spektrumunda (Sekil 4.32) goriilen 20 sinyal yapiyr dogrulamaktadir. Spektrumda
karbonil karbonlarindan siklohekzanona ait olan & = 215.5 ppm’de, digeri ise & = 200.6
ppm’de rezonans olmaktadir. Metoksi grubunun bagli bulundugu 3°° karbonunun
sinyali 6 =161.7 ppm’de goriilmektedir. Diger kuvaterner karbonlar sirasiyla 6 = 144.0
ve 140.4 ppm’de rezonans olmaktadir. Aromatik boélgenin diger karbonlar1 & = 131.4,
130.5 (2C), 130.4 (2C), 128.6, 122.8, 121.5, 114.5 ppm’de rezonans olurken, alifatik
karbon atomlar1 ise & = 57.8, 57.4, 46.4, 44.4, 43.3, 34.5, 30.6, 26.2 ppm’de sinyal

vermektedir.

4.2.3. 2-(3-(4-Metoksifenil)-3-okso-1-fenilpropil)siklohekzanon (5¢)

Renksiz Kati, Verim: % 62, E.N.: 128-130 °C
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Sekil 4.33. 2-(3-(4-Metoksifenil)-3-okso-1-fenilpropil)siklohekzanon™un (5¢) 400 MHz
'H-NMR Spektrumu (CDCls)
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Sekil 4.33’deki 2-(3-(4-Metoksifenil)-3-okso-1-fenilpropil)siklohekzanon’a ait 400
MHz 'H-NMR spektrumunda & = 7.90 ppm’de gorillen dublet (J = 15.6 Hz)
metoksifenil halkasmin orto protonlarina ait olup AA’XX’ sisteminin AA’ kismini
olusturmaktadir. Sistemin XX’ kismi1 ise 6 = 6.89 ppm’de dublet (J = 15.6 Hz) olarak
goriilmektedir. Diger aromatik protonlar ise 6 = 7.88-7.14 ppm arasinda multiplet olarak
goriilmektedir. Metoksi protonlarinin sinyali 6 = 3.84 ppm’de singlet olarak
gorilmektedir. Asimetrik karbonlarin protonlar1 H; ve Hy ise & = 3.75-3.69 ppm ve 6 =
2.75-2.69 ppm arasinda iki ayr1 multiplet olarak rezonans olurken, 2 numarali
protonlarin olusturdugu AB sisteminin A kism1 6 = 3.42 ppm’de dubletin dubleti (J =
15.7, 4.0 Hz) olarak, B kismi ise yine dubletin dubleti (J = 15.7, 9.5 Hz) olarak 6 = 3.17
ppm’de rezonans olmaktadir. Siklohekzanon halkasindaki metilenik protonlarin
olusturdugu sinyal grubu ise & = 2.55-1.12 ppm araliginda multiplet olarak

goriilmektedir.
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Sekil 4.34. 2-(3-(4-Metoksifenil)-3-okso-1-fenilpropil)siklohekzanon’un (S¢) 100 MHz
BC-NMR Spektrumu (CDCl5)
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Sekil 4.34°deki 2-(3-(4-metoksifenil)-3-okso-1-fenilpropil)siklohekzanon’un (5¢) 100
MHz *C-NMR spektrumunda karbonil karbonlarma ait pikler & = 213.9 ppm ve 197.5
ppm’de goriilmektedir. Kuvaterner karbonlardan metoksinin bagli oldugu 4°” karbonu 6
= 163.5 ppm’de, digerleri ise & = 142.3 ve 130.1 ppm’de rezonans olmaktadir. Diger
aromatik karbonlar & = 130.7 (2C), 128.6 (2C), 128.6 (2C), 126.8 (1C), 113.8 (1C)
ppm‘de, alifatik karbonlar ise & = 56.1, 44.1, 42.5, 41.5, 32.6, 28.7, 24.2 ppm’de
rezonans olmaktadir. Metoksi grubundaki karbonun sinyali ise & = 55.6 ppm’de

gorilmektedir.

4.2.4. 2-(3-(2-Klorofenil)-3-okso-1-fenilpropil)siklohekzanon (5d)

Renksiz Kati1, Verim: % 30, E.N.: 120-123 °C
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Sekil 4.35. 2-(3-(2-Klorofenil)-3-okso-1-fenilpropil)siklohekzanon’un (5d) 200 MHz
"H-NMR Spektrumu (CDCls)

Sekil 4.35°deki 2-(3-(2-klorofenil)-3-okso-1-fenilpropil)siklohekzanon’a ait 200 MHz
'H-NMR spektrumunda & = 7.43-7.11 ppm araliginda biitiin aromatik protonlar
multiplet olarak goriilmektedir. H, protonlarina ait AB sisteminin A kismi1 & = 3.46
ppm’de dubletin dubleti (J = 16.56, 4.47 Hz), B kism1 ise 6 = 3.23 ppm’de dubletin
dubleti (J = 16.56, 9.48 Hz) olarak goriilmektedir. H; protonu 6 = 3.71-3.59 ppm
arasinda, Hy protonu ise 8 = 2.72-2.60 ppm arasinda multiplet olarak sinyal vermektedir.
Siklohekzanon halkasindaki protonlar ise 6 = 2.55-2.15, 2.01-1.80, 1.79-1.45 ve 1.3-

1.18 ppm arasinda 4 adet multiplet vererek rezonans olmaktadirlar.
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Sekil 4.36. 2-(3-(2-Klorofenil)-3-okso-1-fenilpropil)siklohekzanon’un (5d) 50 MHz
BC-NMR Spektrumu (CDCl5)

2-(3-(2-Klorofenil)-3-okso- 1-fenilpropil)siklohekzanon’un 50 MHz  “C-NMR
spektrumunda (Sekil 4.36) karbonil karbonlar1 6 = 215.2 (5), 203.8 (1) ppm’de, diger
kuvaterner karbonlar & = 143.7, 141.5, 132.7 ppm’de rezonans olmaktadir. Diger
aromatik karbonlar 6 = 133.3, 132.2, 130.9, 130.5 (2C), 128.7 (2C) ppm’de rezonans
olurken, alifatik karbonlar 6 = 57.7, 50.2, 44.2, 43.0, 34.6, 30.4, 26.0 ppm’de rezonans

olmaktadirlar.

4.2.5. 2-(3-(4-Klorofenil)-3-okso-1-fenilpropil)siklohekzanon (Se)

Renksiz Kati1, Verim: % 66, ENN.: 113-116 °C
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Sekil 4.37. 2-(3-(4-Klorofenil)-3-okso-1-fenilpropil)siklohekzanon’un (5¢) 200 MHz
'H-NMR Spektrumu (CDCls)
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2-(3-(4-Klorofenil)-3-okso- 1-fenilpropil)siklohekzanon’'un 200 MHz 'H-NMR
spektrumunda (Sekil 4.37) aromatik bolgede & = 7.94-7.83 ppm aralifinda goriilen
multiplet Hy» ve Hg» protonlarinin sinyalidir. Ayni halkada bulunan Hs- ve Hs» ise 6 =
7.42-7.29 arasinda yine multiplet olarak goriilmektedir. Multiplet vererek rezonans olan
diger aromatik protonlar ise 6 = 7.27-7.12 ppm arasinda goriilmektedir. Propan zinciri
tizerindeki metilenik protonlarin olusturdugu AB sistemine ait sinyallerden, sistemin A
kismi1 6 = 3.54 ppm’de dubletin dubleti (J = 15.8, 4.0 Hz), B kism1 ise yine dubletin
dubleti (J = 15.8, 9.6 Hz) olarak 6 = 3.15 ppm’de goriilmektedir. Kiral karbonlara bagh
protonlardan Hiz, & = 3.68-3.61 ppm arasinda, Hs ise 6 = 2.74-2.66 ppm arasinda
multiplet olarak sinyal vermektedir. Hg 6 = 2.52-2.35 ppm, H; ve Hy protonlar1 ise 6 =
1.86-1.41 ppm arasinda multiplet vermektedirler. Hg, 6 = 2.02-1.90 ppm arasinda, Hg,

ise 1.37-1.21 ppm’de yine multiplet olarak rezonans olmaktadir.
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Sekil 4.38. 2-(3-(4-Klorofenil)-3-okso-1-fenilpropil)siklohekzanon’un (5e) 50 MHz
BC-NMR Spektrumu (CDCl5)

2-(3-(4-Klorofenil)-3-okso-1-fenilpropil)siklohekzanon’un 50  MHz BC-NMR
spektrumunda (Sekil 4.38) 1 ve 5 karbonlari sirastyla & = 199.7 ppm, 6 = 215.8 ppm’de
rezonans olmaktadirlar. Fenil halkalarinda bulunan kuvarterner karbonlardan 1° & =
143.7 ppm’de rezonans olurken, klorun bagli bulundugu karbon & = 137.4 ppm’de, 1’
karbonu ise & = 141.2 ppm’de rezonans olmaktadir. Aromatik karbonlardan para

konumda bulunan 4* § = 128.7 ppm’de, digerleri ise 6 = 131.7 (2C), 130.8 (2C), 130.6
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(2C), 130.3 (2C) ppm’de rezonans olmaktadir. Metilenik karbonlar da 6 = 57.8, 46.4,

44.5,43.4,34.7, 30.6, 26.3 ppm’de sinyal vermektedir.

4.2.6. 2-(3-(2-Bromofenil)-3-okso-1-fenilpropil)siklohekzanon (5f)

Renksiz Kati1, Verim: % 50, E.N.: 120-122 °C
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Sekil 4.39. 2-(3-(2-Bromofenil)-3-okso-1-fenilpropil)siklohekzanon’un (5f) 200 MHz
'H-NMR Spektrumu (CDCl;)

2-(3-(2-Bromofenil)-3-okso-1-fenilpropil)siklohekzanon’'un 200 MHz 'H-NMR
spektrumunda (Sekil 4.39) aromatik bolgede 6 = 7.53-7.49 ppm araligindaki genis
dublet goriiniimlii pik benzoil grubunun orto protonuna aittir. Aromatik protonlara ait
diger sinyaller 6 = 7.31-7.09 ppm arasinda multiplet olarak goriilmektedir. AB
sisteminin A kismi 6 = 3.46 ppm’de dubletin dubleti (J = 16.7, 4.4 Hz) olarak, B kismi
ise yine dubletin dubleti olarak (J = 16.7, 9.5 Hz) & = 3.21 ppm’de rezonans olmaktadir.
H; protonu 6 = 3.72-3.62 ppm, H, ise 6 = 2.73-2.61 ppm’de multiplet olarak sinyal
vermektedir. Siklohekzanon halkasinda bulunan metilenik protonlara ait sinyal grubu da

0 =2.55-1.22 ppm arasinda dort ayr1 multiplet olarak rezonans olmaktadir.
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Sekil 4.40. 2-(3-(2-Bromofenil)-3-okso-1-fenilpropil)siklohekzanon’un (5f) 50 MHz
BC-NMR Spektrumu (CDCl5)

2-(3-(2-Bromofenil)-3-okso-1-fenilpropil)siklohekzanon’un 50 MHz BC-NMR
spektrumunda (Sekil 4.40) karbonil karbonlarina ait sinyaller & = 215.2 (5), 204.5 (1)
ppm’de, diger kuvaterner karbonlar 143.6 (2C), 120.6 (6’’) ppm’de rezonans
olmaktadir. Aromatik karbonlar & = 135.5, 133.3, 130.5 (4C), 130.3, 129.2, 128.7
ppm’de rezonans olurken, metilenik karbonlar 6 = 57.6, 49.9, 44.2, 43.0, 34.2, 30.4,

26.0 ppm’de rezonans olmaktadir.

4.2.7. 2-(3-(4-Bromofenil)-3-okso-1-fenilpropil)siklohekzanon (5g)

Renksiz Kati, Verim: % 56, E.N.: 146-149 °C

Sekil 4.41°deki 5g’nin "H-NMR spektrumunda & = 7.79 ppm’deki dublet (J = 8.4 Hz),
bromfenil halkasinin protonlarinin olusturdugu AA’BB’ sisteminin AA’ kismdir.
Sistemin BB’ kismi ise 6 = 7.55 ppm’de yine dublet (J = 8.4 Hz) olarak goriilmektedir.
Yapidaki 5° ve 3’ protonlar1 ise 6 = 7.26 ppm’de triplet (J = 7.2 Hz) vererek rezonans
olmaktadir. 2°, 4> ve 6’ protonlar1 ise & = 7.19-7.14 ppm arasinda multiplet olarak
rezonans olmaktadir. H; protonu ise & = 3.68-3.63 ppm arasinda triplet goriinlimiinde
multiplet olarak, H, protonlart 8 = 3.50 ppm’de dubletin dubleti (J = 15.6, 4.0 Hz) ve &
= 3.15 ppm’de dubletin dubleti (J = 16.0, 9.6 Hz) ve Hy4 protonu ise & = 2.76-2.69 ppm
arasinda triplet goriinlimiinde multiplet vererek rezonans olmustur. Siklohekzanon
halkasinda bulunan metilenik protonlar ise & = 2.53- 2.48, 2.44-2.37, 2.02-1.99, 1.79-
1.54 ve 1.25-1.22 ppm arasinda 5 adet multiplet vermektedir.
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Sekil 4.41. 2-(3-(4-Bromofenil)-3-okso-1-fenilpropil)siklohekzanon’un (5g) 400 MHz
'H-NMR Spektrumu (CDCl;)

2-(3-(4-Bromofenil)-3-okso-1-fenilpropil)siklohekzanon’'un 100 MHz "“C-NMR
spektrumunda (Sekil 4.42) karbonil karbonlarina ait sinyaller 6 = 213.59 (5), 197.86(1)
ppm degerlerinde goriilmektedir. Diger kuvaterner karbonlar 6 = 141.72, 135.72 ve
127.93 ppm’de, diger aromatik karbonlar 6 = 131.75 (2C), 129.78 (2C), 128.54 (2C),
128.27 (2C), ve 126.73 ppm’de rezonans olurken, metilenik karbonlar 6 = 55.57, 44.38,
42.49, 41.40, 32.70, 28.61, 24.32 ppm’de rezonans olmaktadirlar.
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Sekil 4.42. 2-(3-(4-Bromofenil)-3-okso-1-fenilpropil)siklohekzanon’un (5g) 100 MHz
BC-NMR Spektrumu (CDCl5)

4.2.8. 2-(1-(4-Metoksifenil)-3-okso-3-fenilpropil)siklohekzanon (Sh)
Renksiz Kati1, Verim: % 50, E.N.: 136-139 °C

2-(1-(4-Metoksifenil)-3-okso-3-fenilpropil)siklohekzanon’un (5h) 400 MHz 'H-NMR
spektrumunda (Sekil 4.43) 6 = 7.92 (J = 7.2 Hz) ppm’deki dublet, 2” ile 6” protonlarina
ait olan sinyallerdir. 4” protonu ile 3”, 5” protonlar1 ise sirasiyla 6 = 7.51 (J = 7.2 Hz)
ppm ve o = 7.41 (J = 7.2 Hz) ppm’de iki adet triplet vermektedir. Metoksifenil
halkasinin protonlarinin olusturdugu AA’BB’ sistemi ise 6 = 7.09 (J = 8.4 Hz) ve 6.79
(J = 8.4 Hz) ppm’de iki adet dublet olarak goriilmektedir. Metoksi grubunun protonlari
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3.75 ppm’de singlet verirken, H; protonu & = 3.70-3.65 ppm arasinda triplet
goriinimiinde multiplet olarak rezonans olmaktadir. H, protonlarinin olusturdugu AB
sisteminin A kismi 6 = 3.47 ppm’de dubletin dubleti (J = 16.0, 4.0 Hz ), B kism1 6 =
3.18 ppm’de dubletin dubleti (J = 16.0, 9.6 Hz) olarak goriilmektedir. H4 protonu ise 6 =
2.70-2,66 ppm arasinda triplet goriiniimlii multiplet vererek rezonans olmaktadir.
Siklohekzanon halkasinda bulunan metilenik protonlar ise 6 = 2.53-2.48, 2.42-2.38,
1.98-1.95, 1.80-1.66, 1.57-1.53 ve 1.27-1.24 ppm arasinda 6 adet multiplet sinyal

vermektedirler.
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Sekil 4.43. 2-(1-(4-Metoksifenil)-3-okso-3-fenilpropil)siklohekzanon’un (Sh) 400 MHz
"H-NMR Spektrumu (CDCls)
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Sekil 4.44. 2-(1-(4-Metoksifenil)-3-okso-3-fenilpropil)siklohekzanon’un (Sh) 100 MHz
BC-NMR Spektrumu (CDCl5)

Sekil 4.44’de goriilen 2-(1-(4-Metoksifenil)-3-okso-3-fenilpropil)siklohekzanon’a (Sh)
ait 100 MHz *C-NMR spektrumunda karbonil karbonlarma ait sinyaller & = 213.79 ve
198.98 ppm’de goriilmektedir. Diger kuvaterner karbonlar & = 158.12, 137.02 ve 133.87
ppm’de rezonans olmaktadir. 4” karbonu & = 132.80 ppm’de rezonans olurken, her iki
halkanin orto ve meta karbonlar1 ise 6 = 113.82 (2C), 129.23 (2C), 128.44 (2C), 128.19
(2C) ppm’de sinyal vermektedir. Yapidaki alifatik karbonlarin sinyalleri ise sirasiyla &

=56.00, 55.12,44.37,42.33,40.36, 32.41, 28.56 ve 24.11 ppm’de goriilmektedir.
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4.2.9. 2-(1-(3-Klorofenil)-3-okso-3-fenilpropil)siklohekzanon (5i)

Renksiz Kati1, Verim: % 60, E.N.: 124-127 °C
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Sekil 4.45. 2-(1-(3-Klorofenil)-3-okso-3-fenilpropil)siklohekzanon’un (5i) 400 MHz
'H-NMR Spektrumu (CDCl3)

Sekil 4.45°deki spektrumda & = 7.91 ppm’deki dublet (J = 7.6 Hz) fenil halkasinda
bulunan 2” ve 6” protonlarina ait sinyallerdir. Yine ayni halkada bulunan 4” ile 37, 57
protonlar ise sirasiyla & = 7.52 (J = 7.2 Hz, 1H) ve 6 = 7.42 (J = 7,6 Hz, 2H) iki adet
triplet vermektedir. Klorfenil halkasinin protonlar1 ise 6 = 7.21-7.10 ppm arasinda
multiplet olarak rezonans olmaktadir. Alifatik bolgede H; protonu & = 3.76-3.72 ppm
arasinda triplet goriiniimiinde multiplet olarak rezonans olmaktadir. H, protonlarinin
olusturdugu AB sisteminin A kismi & = 3.51 ppm’de dubletin dubleti (J = 16.8, 4.0 Hz),
B kismi ise & = 3.23 ppm’de yine dubletin dubleti (J = 16.4, 9.6 Hz) olarak
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goriilmektedir. Hy protonu ise 2,73-2,69 ppm arasinda multiplet vererek rezonans
olmaktadir. Siklohekzanon halkasinda bulunan metilenik protonlar ise 6 = 2.52-2.47,

2.42-2.38,2.02-1.99, 1.80-1.55, 1.26-1.23 ppm arasinda 5 adet multiplet vermektedir.
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Sekil 4.46. 2-(1-(3-Klorofenil)-3-okso-3-fenilpropil)siklohekzanon’un (5i) 100 MHz
BC-NMR Spektrumu (CDCl5)

2-(1-(3-Klorofenil)-3-okso-3-fenilpropil)siklohekzanon’a (5i) ait 100 MHz BC-NMR
spektrumunda (Sekil 4.46) karbonil karbonlarinin sinyalleri & = 213.00 ve 199.29
ppm’de goriilmektedir. Diger kuvaterner karbonlar & = 144.38, 136.83 ve 134.22
ppm’de rezonans olurken, 2”, 3”, 5” ve 6” karbonlar1 6 = 128.52 (2C), 128.12 (2C)
ppm’de, diger aromatik karbonlar & = 132.99, 129.70, 128.36, 126.85 ve 126.82 ppm’de
sinyal vermektedirler. Yapidaki alifatik karbonlarin sinyalleri ise sirasiyla & = 55.46,

43.84,42.84,40.72, 32.58, 28.50 ve 24.37 ppm’de goriilmektedir.
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4.2.10. 2-(1-(4-Klorofenil)-3-okso-3-fenilpropil)siklohekzanon (5j)

Renksiz Kati1, Verim: % 60, E.N.: 122-125 °C
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Sekil 4.47. 2-(1-(4-Klorofenil)-3-okso-3-fenilpropil)siklohekzanon’un (5j) 400 MHz
'H-NMR Spektrumu (CDCl3)

Sekil 4.47°deki 2-(1-(4-Klorofenil)-3-okso-3-fenilpropil)siklohekzanon’un '"H-NMR
spektrumunda gorillen & = 7.91 ppm’de goriilen dublet (J = 7.2 Hz), 2” ve 6”
protonlarina ait olan sinyallerdir. 6 = 7.52 (J = 7.2 Hz) ve 8 = 7.42 (7.6 Hz, 2H) ppm’de
goriilen iki adet triplet ise sirasiyla 4” ile 3”, 5” protonlarina aittir. d = 7.23 (J = 6.4 Hz)
ve 6 =7.13 (J = 6.4 Hz) ppm’de goriilen iki adet dublet ise 2°, 3, 5°, 6’ protonlarinin
olusturdugu AA’BB’ sistemine aittir. Alifatik bolgede H; protonu 6 = 3.73-3.69 ppm
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arasinda triplet goriiniimli multiplet, H, protonlar1 & = 3.51 ppm’de dubletin dubleti (J =
16.4, 4.0 Hz) ve 6 = 3.21 ppm’de dubletin dubleti (J = 16.4, 10.0 Hz) ve H4 protonu ise
0 = 2,73-2.69 ppm arasinda multiplet olarak rezonans olmaktadir. Siklohekzanon
halkasinda bulunan metilenik protonlar ise & = 2.51-2.48, 2.43-2.38, 2.02-1.99, 1.80-
1.54 ve 1.26-1.22 ppm arasinda 5 adet multiplet vermektedir.
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Sekil 4.48. 2-(1-(4-Klorofenil)-3-okso-3-fenilpropil)siklohekzanon’un (5j) 100 MHz
BC-NMR Spektrumu (CDCl5)

2-(1-(4-Klorofenil)-3-okso-3-fenilpropil)siklohekzanon’a ait BC-NMR spektrumunda
(Sekil 4.48) goriilen 17 sinyal yapiyr dogrulamaktadir. Karbonil karbonlarina ait
sinyaller 6 = 213.14 ve 198.49 ppm’de goriilmektedir. Yapida her iki aromatik halkanin
orto ve meta karbonlarinin sinyalleri 6 = 129.76 (2C), 128.60 (2C) 128.53 (2C), 128.13
(2C) ppm’de goriilmektedir. Diger kuvaterner karbonlar 6 = 140.57, 136.82 ve 132.23
ppm’de, 4” karbonu ise 132.99 ppm’de sinyal vermektedirler. Yapidaki alifatik
karbonlar ise & = 55.57, 43.94, 42.47, 40.49, 32.53, 28.51 ve 24.35 ppm’de rezonans

olmaktadirlar.
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4.2.11. 2-(1-(2-Bromofenil)-3-okso-3-fenilpropil)siklohekzanon (5k)

Renksiz Kati, Verim: % 50, E.N.: 92-95 °C
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Sekil 4.49. 2-(1-(2-Bromofenil)-3-okso-3-fenilpropil)siklohekzanon’un (5k) 400 MHz
'H-NMR Spektrumu (CDCl;)

2-(1-(2-Bromofenil)-3-okso-3-fenilpropil)siklohekzanon’a ait 400 MHz 'H-NMR
spektrumunda (Sekil 4.49) goriilen & = 7.99-7.95 ppm arasindaki multiplet 2” ve 6”
protonlarina ait olan sinyaldir. Bu halkada bulunan 4” protonu ve diger halkadaki 3’
protonu o = 7.55-7.50 ppm’de multiplet, 3” ve 5 protonlar1 6 = 7.44 ppm’de triplet (J =
7.2 Hz), 5° ve 6 protonlart ise 6 = 7.27- 7.19 ppm’de multiplet olarak rezonans
olmaktadir. Son aromatik proton ise & = 7.04 ppm’de triplet (J = 7.6 Hz) vermektedir.

Alifatik bolge protonlarindan H; protonlarinin olusturdugu AB sistemi 6 = 3.55 ppm’de
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dubletin dubleti (J = 16.4, 4.4 Hz) ve 6 = 3.38 ppm’de dubletin dubleti (J = 16.4, 9.6
Hz) olarak goriilmektedir. H4 6 = 2.36-2.33 ppm arasinda triplet goriiniimiinde multiplet
vermektedir H; ve siklohekzanon’un diger protonlari ise & = 2.78-2.30 ve 2.01-1.59 ppm

arasinda iki adet multiplet vermektedirler.
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Sekil 4.50. 2-(1-(2-Bromofenil)-3-okso-3-fenilpropil)siklohekzanon’un (5k) 100 MHz
BC-NMR Spektrumu (CDCl5)

Sekil 4.50°deki 2-(1-(2-Bromofenil)-3-okso-3-fenilpropil)siklohekzanon’a ait BC-NMR
spektrumunda goriilen 17 sinyal yapiyr dogrulamaktadir. Spektrumda 6 = 211.40 ve
198.59 ppm’de goriilen sinyaller karbonil karbonlarina ait olanlardir. Fenil halkasinin
orto ve meta karbonlar1 6 = 128.50 (2C), 128.19 (2C) ppm’de, diger aromatik karbonlar
o = 141.30, 136.84, 133.34, 132.93, 128.83, 127.84, 127.12 ve 125.16 ppm’de sinyal
vermektedirler. Yapidaki alifatik karbonlarin sinyalleri ise sirasiyla & = 53.46, 42.26,
38.82, 38.34, 28.56, 27.55 ve 25.02 ppm’de goriilmektedir.
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4.2.12. 2-(1-(3-Bromofenil)-3-okso-3-fenilpropil)siklohekzanon (51)

Renksiz Kati1, Verim: % 70, ENN.: 113-116 °C
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Sekil 4.51. 2-(1-(3-Bromofenil)-3-okso-3-fenilpropil)siklohekzanon’un (51) 400 MHz
"H-NMR Spektrumu (CDCls)

Sekil 4.51°deki spektrumda goriilen 6 = 7.91 ppm’deki dublet (J= 7.2 Hz) 2” ve 6”
protonlarina aittir. 4” protonu ile 3” ve 5” protonlar: sirasiyla 6 = 7.52 ppm (J = 7.6 Hz)
ve & = 7.42 ppm’de iki adet triplet olarak (J = 7.6 Hz) rezonans olmaktadir. Bromfenil
halkasindaki 2’ protonu & = 7.34 ppm’de singlet, 4’ protonu & = 7.30 ppm’de dublet (J =
7.2 Hz) ve bu halkadaki 5’ ve 6’ protonlar1 6 = 7.17- 6.96 ppm arasinda multiplet olarak
rezonans olmaktadir. H; protonu ise & = 3.73-3.68 ppm arasinda multiplet, H,
protonlarin AB sistemi 6 = 3.50 ppm’de dubletin dubleti (J = 16.8, 4.0 Hz) ve 6 = 3.38
ppm’de dubletin dubleti (J = 16.4, 9.6 Hz) olarak goriilmektedir. Hy protonu ise 6 =
2,73-2.68 ppm arasinda multiplet olarak rezonans olmaktadir. Siklohekzanon halkasinda
bulunan metilenik protonlar ise & = 2.51-2.47, 2.42-2.38, 2.03-1.98, 1.77-1.66, 1.60-
1.55 ve 1.26-1.23 ppm arasinda 6 adet multiplet vermektedir.
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Sekil 4.52. 2-(1-(3-Bromofenil)-3-okso-3-fenilpropil)siklohekzanon’un (51) 100 MHz
BC-NMR Spektrumu (CDCl5)

Sekil 4.52°deki 2-(1-(3-Bromofenil)-3-okso-3-fenilpropil)siklohekzanon’a ait 100 MHz
BC-NMR spektrumunda goriilen on dokuz sinyal yapiyr dogrulamaktadir. Karbonil
karbonlarina ait sinyaller 6 = 212.95 ve 6 = 198.26 ppm’de goriilmektedir. Diger
kuvaterner karbonlar & = 144.71, 136.83 ve 122.56 ppm’de rezonans olurken, fenil
halkasinin orto ve meta karbonlarinin sinyalleri 6 = 128.52 (2C), 128.11 (2C) ppm’de
goriilmektedir. Diger aromatik karbonlar & = 132.99, 131.24, 130.01, 129.75, ve 127.33
ppm’de sinyal vermektedirler. Yapidaki alifatik karbonlarin sinyalleri ise sirasiyla 6 =

55.45,43.83,42.47, 40.70, 32.58, 28.49 ve 24.37 ppm’de goriilmektedir.
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4.2.13. 2-(1-(4-Bromofenil)-3-okso-3-fenilpropil)siklohekzanon (5m)

Renksiz Kati1, Verim: % 90, E.N.: 122-125 °C

Sekil 4.53. 2-(1-(4-Bromofenil)-3-okso-3-fenilpropil)siklohekzanon’un (5m) 400 MHz
'H-NMR Spektrumu (CDCl;)

2-(1-(4-Bromofenil)-3-okso-3-fenilpropil)siklohekzanon’a (5m) ait 400 MHz 'H-NMR
spektrumu Sekil 4.53’de goriilmektedir Spektrumda goriilen & = 7.91 ppm’deki dublet
(J=17.6 Hz) 2” ve 6” protonlarina ait sinyallerdir. 6 =7.53 J=7.2Hz) ve 6 =741 (J =
6.4 Hz, 2H) ppm’de goriilen iki adet triplet ise sirasiyla 4” ile 3”, 5” protonlarina aittir.
Daha yukar alandaki 6 = 7.38 (J = 8.4 Hz) ve 7.08 (J = 8.4 Hz) ppm’de goriilen
AA’BB’ sistemi ise 2°, 3°, 5°, 6’ protonlarina aittir. Alifatik bolgede Hs protonu 6 =
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3.72-3.68 ppm arasinda multiplet olarak rezonans olmaktadir. H, protonlarinin
olusturdugu AB sisteminin A kismi & = 3.71 ppm’de dubletin dubleti (J = 16.4, 3.6 Hz),
B kismui ise 6 = 3.38 ppm’de dubletin dubleti (J = 16.4, 9.6 Hz) olarak goriilmektedir. Hy
protonu & = 2.72-2.67 ppm arasinda multiplet vermektedir. Siklohekzanon halkasinda
bulunan metilenik protonlar ise & = 2.51-2.47, 2.42-2.38, 2.03-2.99, 1.81-1.54, 1.26-

1.22 ppm arasinda 5 adet multiplet vermektedir.

T T T g T T T
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Sekil 4.54. 2-(1-(4-Bromofenil)-3-okso-3-fenilpropil)siklohekzanon’un (5m) 100 MHz
BC-NMR Spektrumu (CDCl5)

Sekil 4.54’deki spektrumda & = 213.10 ve 198.45 ppm’de goriilen sinyaller karbonil
karbonlarina aittir. Yapida her iki aromatik halkanin orto ve meta karbonlar1 6 = 131.55
(20), 130.16 (2C) 128.53 (2C), 128.13 (2C) ppm’de, 4” karbonu & = 132.99 ppm’de
diger aromatik karbonlar ise 6 = 141.12, 136.82 ve 120.35 ppm’de sinyal
vermektedirler. Yapidaki alifatik karbonlarin sinyalleri ise sirasiyla & = 55.51, 43.86,
42.46, 40.54, 32.52, 28.49 ve 24.35 ppm’de goriilmektedir.
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4.2.14. 2-(1-(4-Metilfenil)-3-okso-3-fenilpropil)siklohekzanon (5n)

Renksiz Kati1, Verim: % 94, E.N.: 130-133 °C

Sekil 4.55. 2-(1-(4-Metilfenil)-3-okso-3-fenilpropil)siklohekzanon’un (Sn) 400 MHz
'H-NMR Spektrumu (CDCl;)

Sekil 4.55°deki 2-(1-(4-Metilfenil)-3-okso-3-fenilpropil)siklohekzanon’a (Sm) ait 400
MHz 'H-NMR spektrumundaki & = 7.93 ppm’deki dublet (J= 7.6 Hz) 2” ve 6”
protonlarina aittir. d = 7.51 (J =7.2 Hz) ve 6 = 7.41 (J = 7.2 Hz, 2H) ppm’de goriilen iki
adet triplet ise 4” ile 37, 5” protonlarina aittir. 6 = 7.05-7.07 ppm’deki multiplet ise
metilfenil halkasinda bulunan dort protona ait olan sinyaldir. Alifatik bolgede metil 6 =
2.28 ppm’de singlet, H3 protonu 6 = 3.72-3.67 ppm arasinda multiplet olarak rezonans
olmaktadir. H, protonlari ise & = 3.50 ppm’de dubletin dubleti (J = 16.0, 4.0 Hz) ve & =
3.21 ppm’de dubletin dubleti (J = 16.4, 9.6 Hz) vererek AB sistemi olusturmaktadir. Hy

protonu 6 = 2.73-2.68 ppm arasinda multiplet vererek rezonans olmaktadir.
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Siklohekzanon halkasinda bulunan metilenik protonlar ise 6 = 2.54-2,49, 2.42-2,38,
1.99-1.95, 1.80-1.54 ve 1.29-1.25 ppm arasinda 5 adet multiplet vermektedir.

T T T T T T T T T T T T T T
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Sekil 4.56. 2-(1-(4-Metilfenil)-3-okso-3-fenilpropil)siklohekzanon’un (Sn) 100 MHz
BC-NMR Spektrumu (CDCl5)

2-(1-(4-Metilfenil)-3-okso-3-fenilpropil)siklohekzanon’a (5n) ait 100 MHz "“C-NMR
spektrumunda (Sekil 4.56) goriilen on sekiz sinyal yapiyr dogrulamaktadir. Yapidaki
karbonil karbonlarinin sinyalleri 6 = 213.81 ve 198.90 ppm’de goriilmektedir. Yapida
her iki aromatik halkanin orto ve meta karbonlar1 & = 129.18 (2C), 128.44 (2C) 128.20
(20), 128.19 (2C) ppm’de, diger aromatik karbonlar & = 138.87, 137.03, 136.05 ve
132.80 ppm’de sinyal vermektedirler. Alifatik karbonlarin sinyalleri ise & = 55.89,
44.33,42.34,40.74, 32.47, 28.58, 24.12 ve 21.04 ppm’de goriilmektedir.
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4.3. 2,4-Diaril-5,6,7,8-tetrahidrokinolin Tiirevleri

4.3.1. 4-Fenil-2-(2-metoksifenil)-5,6,7,8-tetrahidrokinolin (6a)

Sar1 Renkli Kristal, Verim: % 99, E.N: 90-93 °C
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Sekil 4.57. 4-Fenil-2-(2-metoksifenil)-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’in (6a) 400 MHz 'H-

NMR Spektrumu (CDCl3)

Sekil 4.57°deki 6a’ya ait 400 MHz 'H-NMR spektrumunda & = 7,75 ppm’de goriilen
dubletin dubleti (J = 7.6, 1.6 Hz) 6’ protonuna aittir. 3 konumundaki tek proton 6 = 7.50
ppm’de singlet, fenil halkasindaki 2” ve 6” protonlar1 6 = 7.46 (J = 7.2 Hz) ppm’de
dublet olarak sinyal vermektedir. Fenil halkasindaki 3”, 4” ve 5” protonlar1 ve o-
metoksifenil halkasindaki 4’ protonu ise & = 7.43-7.34 ppm arasinda multiplet olarak
sinyal vermektedir. Ayrica o-metoksifenil halkasindaki 5° ve 3’ protonlari ise sirasiyla &
= 7.09 da triplet (J = 7.6 Hz) ve 8 = 6.99 ppm’de dublet olarak (J = 8.4 Hz) rezonans
olmaktadir. Metoksi grubunun protonlarina ait singlet 8 = 3.83 ppm’de goriiliirken,
kinolinin 8 ve 5 pozisyonlarindaki ikiger adet proton sirastyla & = 3.13 (J = 6.4 Hz) ve &
= 2.70 (J = 6.0) ppm’de triplet, 7 ve 6 konumunda bulunan ikiser adet proton ise

=1.99-1.93 ve & = 1.80- 1.74 ppm arasinda multiplet olarak rezonans olmaktadir.
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Sekil 4.58. 4-Fenil-2-(2-metoksifenil)-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’in (6a) 100 MHz "*C-
NMR Spektrumu (CDCl3)

4-Fenil-2-(2-metoksifenil)-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’in  (6a) 100 MHz "“C-NMR
spektrumu Sekil 4.58’de goriilmektedir. Spektrumda & = 157.22, 156.92, 152.96,
149.23, 139.84, 129,43 ve 128.13 ppm’de goriilen sinyaller kuvaterner karbonlara ait
olanlardir. Fenil halkasinin orto ve meta karbonlar1 ise 6 = 128.75 (2C) ve 128.28 (2C)
ppm’de rezonans olmaktadir. Diger aromatik karbonlarin sinyalleri ise & = 131.20,
129.56, 127.65, 123.43, 121.05 ve 111.25 ppm’de goriiliirken, alifatik metoksi karbonu
0 = 55.62 ppm’de sinyal vermektedir. 8 numarali karbon 6 = 33.14 ppm’de rezonans
olurken, 5,6,7 numarali karbonlar ise & = 27.42, 23.16 ve 23.08 ppm’de sinyal

vermektedirler.
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4.3.2. 4-Fenil-2-(3-metoksifenil)-5,6,7,8-tetrahidrokinolin (6b)

Sar1 Renkli Kristal, Verim: % 93 E.N: 99-102 °C
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Sekil 4.59. 4-Fenil-2-(3-metoksifenil)-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’in (6b) 400 MHz 'H-
NMR Spektrumu (CDCl3)

Sekil 4.59°daki 6b’nin 400 MHz "H-NMR spektrumunda & = 7.64-7.61 ppm’de goriilen
triplet goriinimlii sinyal 2’ protonuna aittir. Halkadaki 6’ protonu 6 = 7.57 ppm’de
genis dublet (J = 7.6 Hz) olarak sinyal vermektedir. Diger halkada bulunan 2” ve 6
protonlari, kinolinin 3 konumunda bulunan proton ile 5° protonu 6 = 7.50-7.41 ppm
arasinda multiplet olarak rezonans olmaktadir. Multiplet igerisinde 3 konumundaki tek
protonun singleti ise & = 7.44 ppm’de goriilmektedir. 4 konumunda bulunan halkanin
meta ve para protonlart ise & = 7.40-7.35 ppm arasinda multiplet olarak rezonans
olmaktadir. Hy’ 6 = 6,96 ppm’de dubletin dubletine (J = 8.4, 2.4 Hz) yarilarak rezonans
olmaktadir. Metoksi grubu protonlar1 & = 3,89 ppm’de singlet, kinolinin 8 konumundaki
protonlar, & = 3,15 ppm’de triplet (J = 7.2 Hz), 5 konumunda bulunan protonlar yine & =
2.70 ppm’de triplet (J = 6.4 Hz) olarak rezonans olmaktadir. 7 ve 6 numarali protonlar

ise 8 =2.00- 1.94 ve & = 1.81-1.75 ppm’de iki adet multiplet vermektedir.
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Sekil 4.60. 4-Fenil-2-(3-metoksifenil)-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’in (6b) 100 MHz “*C-
NMR Spektrumu (CDCl3)
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4-Fenil-2-(3-metoksifenil)-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’e (6b) ait 100 MHz BC-NMR
spektrumu Sekil 4.60°da gorilmektedir. Spektrumda 6 = 160.01 ppm’de goriilen
metoksinin bagli oldugu karbona ait olan sinyaldir. Diger kuvaterner karbonlar sirastyla
0 = 157.59, 154.10, 150.44, 141.10, 139.64 ve 128.76 ppm’de rezonans olmaktadir.
Fenil halkasinin orto ve meta karbonlar1 6 = 128.59 (2C) ve 128.41 (2C) ppm’de sinyal
vermektedir. Diger aromatik karbonlar ise & = 129.68, 127.85, 119.43 (2C), 114.62,
112.15 ppm’de rezonans olurken, metoksi grubunun karbonu & = 55.35, 8 numarali
karbon 6 = 33.23 ppm’de, 5,6,7 numarali karbonlar ise 6 = 27.36, 23.11, 23.06 ppm’de

sinyal vermektedirler.
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4.3.3. 4-Fenil-2-(4-metoksifenil)-5,6,7,8-tetrahidrokinolin (6¢)

Sar1 Renkli Yagims:1 Madde, Verim: % 86
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Sekil 4.61. 4-Fenil-2-(4-metoksifenil)-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’in (6¢) 400 MHz 'H-
NMR Spektrumu (CDCl5)

4-Fenil-2-(4-metoksifenil)-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’in  (6¢) 400 MHz 'H-NMR
spektrumu Sekil 4.61°de goriilmektedir. Spektrumda & = 7.98 (J = 8.8 Hz) ve 6 = 7.00
ppm’ de (J = 8.8 Hz) goriilen iki adet dublet kinolinin 2 konumundaki halkanin
protonlarinin olusturdugu AA’XX’ sistemidir. 6 = 7.47 ppm’de goriilen dublet (J = 7.2
Hz) ise diger fenil halkasindaki 2” ve 6” protonlarina ait olan sinyaldir. Bu halkadaki
meta protonlart ile kinolinin 3 konumundaki tek proton & = 7.37-7.35 ppm arasinda
multiplet olarak rezonans olurken bu halkanin orto protonu 6 = 7.23 ppm’de triplet
olarak (J = 8.0 Hz) rezonans olmaktadir. 6 = 3.86 ppm’de goriilen singlet ise metoksi
grubunun protonlaria aittir. 5 = 3.11 (J = 6.5 Hz ) ve 8 = 2.66 (J = 6.2 Hz ) ppm’de
goriilen iki adet triplet sirasiyla 8 ve 5 numarali protonlara aittir. 7 ve 6 konumunda
bulunan ikiser adet proton ise & = 1.99 — 1.93 ve 6 = 1.80 — 1.74 ppm degerleri arasinda

iki adet multiplet vermektedir.
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Sekil 4.62. 4-Fenil-2-(4-metoksifenil)-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’in (6¢) 100 MHz *C-
NMR Spektrumu (CDCl3)

4-Fenil-2-(4-metoksifenil)-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’e (6¢) ait 100 MHz "“C-NMR
spektrumu Sekil 4.62°de goriilmektedir. Metoksi grubunun bagli oldugu karbonun
sinyali 6 = 160.13 ppm’de goriiliirken, diger kuvaterner karbonlara ait sinyaller & =
157.45, 153.98, 150.22, 139.89, 132.45 ve 127.44 ppm’de goriilmektedir. Her iki
halkanin orto ve meta karbonlar1 & = 128.58 (2C), 128.33 (2C), 128.10 (2C) ve 114.04
(2C) ppm’de sinyal vermektedir. Diger aromatik karbonlar 6 = 127.71 ve 118.41 ppm
degerlerinde rezonans olmaktadirlar. Metoksi grubunun karbonu & = 55.32 ppm’de, 8
numarali karbon & = 33.40 ppm’de, diger alifatik karbonlar ise sirasiyla & = 27.26,
23.18, 23.13 ppm’de rezonans olmaktadir.
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4.3.4. 4-Fenil-2-(2-klorofenil-5,6,7,8)-tetrahidrokinolin (6d)

Sar1 Yagims1 Madde, Verim: % 94
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Sekil 4.63. 4-Fenil-2-(2-klorofenil)-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’in (6d) 400 MHz "H-NMR
Spektrumu (CDCl3)

4-Fenil-2-(2-klorofenil)-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’e ait 400 MHz 'H-NMR
spektrumunda (Sekil 4.63) 6’ protonu 6 = 7.65 ppm’de dubletin dubleti (J =7.2, 1.6 Hz)
vermektedir. Klorofenil halkasindaki 3°, 4* protonlar1 ve 4 konumundaki halkanin para
protonu (4”) & = 7.47-7.41 ppm’de multiplet olarak rezonans olmaktadir. Ayrica
klorfenil halkasindaki 5° protonu & = 7.32-7.30 ppm arasinda multiplet vermektedir.
Kinolinin 3 konumundaki proton ile diger aromatik protonlar & = 7.40-7.34 ppm
arasinda multiplet olarak rezonans olmaktadirlar. Kinolinin aromatik olmayan
heterohalkasindaki 8 ve 5 konumu protonlar sirastyla & = 3.13 ppm (J = 6,4 Hz) ve 6 =
2.73 ppm’de (J = 6,4 Hz) iki adet triplet vererek rezonans olmaktadir. Kinolinin 7 ve 6
konumundaki protonlar ise & = 2.00-1.94 ppm ve 6 =1.81-1.76 ppm arasinda iki adet

multiplet vermektedirler.
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Sekil 4.64. 4-Fenil-2-(2-klorofenil)-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’in (6d) 100 MHz "*C-
NMR Spektrumu (CDCl5)

Sekil 4.64’deki 4-Fenil-2-(2-klorofenil)-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’in 100 MHz *C-NMR
spektrumunda goriilen on dokuz sinyal yapiyr dogrulamaktadir. Spektrumda kuvaterner
karbonlara ait sinyaller 6 = 157.57, 153.59, 149.38, 139.41, 139.35, 132.27 ve 128.84
ppm’de goriiliirken, 4 konumunda bulunan halkanin orto ve meta karbonlar1 & = 128.37
(2C), 128.68 (2C) ppm’de sinyal vermektedir. Diger aromatik karbonlar 6 = 131.64,
130.02, 129.29, 127.85, 127.04 ve 123.12 ppm’de sinyal vermektedir. Alifatik
karbonlardan 8 numarali karbonun sinyali & = 33.16 ppm’de, 5, 6 ve 7 numaral

karbonlarin sinyalleri ise sirasiyla 6 = 27.44, 23.08 ve 22.99 ppm’de goriilmektedir.
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4.3.5. 4-Fenil-2-(4-klorofenil-5,6,7,8-tetrahidrokinolin (6€)

Sar1 Renkli Kristal, Verim: % 98, E.N.: 130-133 °C
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Sekil 4.65. 4-Fenil-2-(4-klorofenil)-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’in (6e) 400 MHz 'H-
NMR Spektrumu (CDCl3)

4-Fenil-2-(4-klorofenil)-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’in ~ (6e) 400 MHz 'H-NMR
spektrumunda (Sekil 4.65) 6 = 7.93 ppm’de goriilen dublet (J = 8.8 Hz) 2’ ve 6’
protonlarina ait sinyallerdir. Aromatik bolgedeki diger protonlar 7.47-7.26 ppm arasinda
multiplet olarak rezonans olmaktadirlar Alifatik bolgede & = 3.09 (J = 6.4 Hz) ve o =
2.67 (J = 6.3 Hz) ppm’deki iki adet triplet sirastyla 8 ve 5 konumunda bulunan ikiser
adet protona aittir. Kinolindeki 7 ve 6 konumunda bulunan ikiser adet proton ise & =
1.98-1.92 ve 6 = 1.80-1.71 ppm degerleri arasinda iki adet multiplet vererek rezonans

olmaktadir.
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Sekil 4.66. 4-Fenil-2-(4-klorofenil)-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’in (6e) 100 MHz *C-
NMR Spektrumu (CDCl3)

4-Fenil-2-(4-klorofenil)-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’in ~ (6e) 100 MHz "“C-NMR
spektrumunda (Sekil 4.66) goriilen on yedi sinyal yapi ile uyum igerisindedir.
Kuvaterner karbonlara ait sinyaller 6 = 157.80, 152.96, 150.49, 139.53, 138.10, 134.54
ve 129,90 ppm’de goriilmektedir. 2 ve 4 konumunda bulunan halkanin orto ve meta
karbonlarinin sinyalleri & = 128.78 (2C), 128.52 (2C), 128.41(2C), 128.17(2C) ppm’de
goriilmektedir. Diger aromatik karbonlar & = 127.88 ve 118.92 ppm’de rezonans
olmaktadir. Alifatik bolge karbonlarindan 8 numarali karbon & = 33.25 ppm’de
goriiliirken, 5, 6 ve 7 numaral1 karbonlar ise sirastyla 8 = 27.31, 23.07 ve 23.01 ppm’de

sinyal vermektedir.
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4.3.6. 4-Fenil-2-(2-bromofenil)-5,6,7,8-tetrahidrokinolin (6f)

Sar1 Renkli Yagims:t Madde, Verim: % 66
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Sekil 4.67. 4-Fenil-2-(2-bromofenil)-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’in (6f) 400 MHz 'H-
NMR Spektrumu (CDCl3)

4-Fenil-2-(2-bromofenil)-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’in 400 MHz 'H-NMR spektrumu
Sekil 4.67°de goriilmektedir. Kinolinin 2 konumundaki halkada bulunan bir adet orto
protonu (6”) & = 7.66 ppm’de dublet (J = 8.0 Hz) vermektedir. Ayn1 halkadaki 3’
protonu ise & = 7.59 ppm’de dublet (J = 7.6 Hz) olarak rezonans olmaktadir. Kinolinin 3
konumunda bagli olan protonun sinyali 6 = 7.32 ppm’de beklendigi gibi singlet olarak
goriilmektedir. 4” protonu 6 = 7.22 ppm’de triplet (J = 8.0 Hz), 4 pozisyonundaki
halkada bulunan ikiser adet orto ve meta protonu ile diger halkadaki 5° ve 4’ protonlari
0 = 7.47-7.37 ppm arasinda multiplet vermektedirler. Ayrica kinolinin aromatik
olmayan heterohalkasinda bulunan 8 ve 5 konumlarindaki protonlar 6 = 3,12 ppm (J =
6.4 Hz) ve 8 = 2.73 (J = 6.0 Hz) triplet olarak sinyal vermektedirler. Bu halkada
bulunan 7 ve 6 protonlar ise sirasiyla 6 = 2.00-1.94 ppm ve 6 = 1.85-1.77 ppm’de iki

adet multiplet vererek rezonans olmaktadir.
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Sekil 4.68. 4-Fenil-2-(2-bromofenil)-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’in (6f) 100 MHz "*C-
NMR Spektrumu (CDCl5)

Sekil 4.68°deki 4-Fenil-2-(2-bromofenil)-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’e ait 100 MHz "*C-
NMR spektrumunda goriilen on dokuz sinyal yapiyr dogrulamaktadir. 6 = 157.42,
154.99, 149.35, 141.33, 139.31, 128.82 ve 122.03 ppm’de goriilen sinyaller kuvaterner
karbonlara ait olanlardir. Fenil halkasinin (2, 6”’) ve (3°, 5”) karbonlar1 6 = 128.36 (2C)
ve 128.67 (2C) ppm’de rezonans olurken yapidaki diger aromatik karbonlar ise sirastyla
0 = 133.22, 131.56, 129.47, 127.86, 127.58 ve 123.03 ppm’de sinyal vermektedir.
Alifatik bolge karbonlarindan 8 numarali karbonun sinyali 6 = 33.25 ppm’de goriiliirken
5, 6 ve 7 numarali karbonlar da sirasityla & = 27.31, 23.07 ve 23.01 ppm’de rezonans

olmaktadirlar.
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4.3.7. 4-Fenil-2-(4-bromofenil)-5,6,7,8-tetrahidrokinolin (6g)

Sar1 Renkli Yagims:1 Madde, Verim: % 92
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Sekil 4.69. 4-Fenil-2-(4-bromofenil)-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’in (6g) 400 MHz 'H-
NMR Spektrumu (CDCl3)

4-Fenil-2-(4-bromofenil)-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’e ait (6g) 400 MHz 'H-NMR
spektrumu  Sekil 4.68’de goriilmektedir. Br-fenil halkasindaki doért protonun
olusturdugu AA’BB’ sistemi 6 = 7.87 ppm (J = 8.4 Hz) ve 8 = 7.56 ppm’de (J = 8.4 Hz)
iki adet dublet olarak goriilmektedir. 4 pozisyonundaki fenil halkasinin meta protonlari
O = 7.47-7.45 ppm arasinda triplet goriiniimlii sinyal verirken, kinolinin 3 konumundaki
tek proton ise & = 7.39 ppm’de singlet olarak rezonans olmaktadir. Ayrica 2” ve 6”
protonlart & = 7.36-7.34 ppm arasinda multiplet, 4” protonu ise 6 = 7.27 ppm’de triplet
olarak (J = 8.0 Hz) rezonans olmaktadir. 6 = 3.01 ppm’de goriilen triplet (J = 6.4 Hz), 8
pozisyonundaki 2 adet protona, 6 = 2.67 ppm’deki triplet (J = 6.4 Hz) 5 pozisyonundaki
protonlara aittir. 7 ve 6 konumundaki protonlar ise sirasiyla 6 = 1.98-1.92 ve 6 = 1.80-

1.74 ppm arasinda multiplet olarak rezonans olmaktadir.
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Sekil 4.70. 4-Fenil-2-(4-bromofenil)-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’in (6g) 100 MHz "*C-
NMR Spektrumu (CDCl3)

Sekil 4.70’deki 4-fenil-2-(4-bromofenil)-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’in 100 MHz B3c.-
NMR spektrumunda goriilen on yedi sinyal yapi ile uyum igerisindedir. 6 = 157.83,
152.96, 150.50, 139.49, 138.52, 129.00 ve 122.90 ppm’de goriilen sinyaller kuvaterner
karbonlara ait olanlardir. 2 ve 4 konumunda bulunan halkalarin orto ve meta
karbonlarinin sinyalleri 6 = 131.74 (2C), 128.54 (2C), 128.50 (2C) ve 128.43 (2C)
ppm’de gorilmektedir. Yapidaki diger aromatik karbonlar ise 6 = 127.91 ve 118.90
ppm’de rezonans olmaktadir. Alifatik bolge karbonlarindan 8 numarali karbonun sinyali
0 = 33.26 ppm’de goriiliirken, 5, 6 ve 7 numarali karbonlar da sirasiyla 6 = 27.35, 23.09
ve 23.02 ppm’de sinyal vermektedir.
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4.3.8. 4-(4-Metoksifenil)-2-fenil-5,6,7,8-tetrahidrokinolin (6h)

Sar1 Yagims1 Madde, Verim: % 71

8.0 79 78 77 7.6 76 74 73 7.2 74 7.0 6.9

Sekil 4.71. 4-(4-Metoksifenil)-2-fenil-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’in (6h) 400 MHz 'H-
NMR Spektrumu (CDCl3)

4-(4-Metoksifenil)-2-fenil-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’in 400 MHz 'H-NMR spektrumu
Sekil 4.71°de goriilmektedir. 2° ve 6 protonlar1 & = 7.99 ppm’de dublet olarak (J = 7.6
Hz) sinyal vermektedir. 3°, 4° ve 5’ protonlar: ile kinolinin 3 konumundaki bir adet
proton o6 = 7.48-7.37 ppm arasinda multiplet olarak rezonans olmaktadir. 4
konumundaki p-metoksifenil halkasinin protonlart ise 8 = 7.31 (J = 8.4 Hz) ve & = 7.01
ppm’de (J = 8.4 Hz) iki adet dublet vererek AA’BB’ sistemi olusturmaktadir. Alifatik
bolge protonlarindan metoksi grubunun protonlar1 & = 3.87 ppm’de rezonans olurken, 8
ve 5 konumundaki protonlar sirasiyla 6 = 3.12 (J = 6.4 Hz) ve 8 = 2.71 (J = 4.0 Hz)
ppm’de triplet olarak goriilmektedir. 6 ve 7 konumunda bulunan ikiser proton ise 6 =

1.99-1.93 ve & = 1.81-1.75 arasinda iki adet multiplet vermektedirler.
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Sekil 4.72. 4-(4-Metoksifenil)-2-fenil-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’in (6h) 100 MHz C-
NMR Spektrumu (CDCl3)

Sekil 4.72°deki 4-(4-Metoksifenil)-2-fenil-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’in 100 MHz Be-
NMR spektrumunda goriilen on sekiz sinyal yapiyr dogrulamaktadir. Spektrumda 6 =
159.32, 157.55, 154.31, 150.13, 139.67, 131.88 ve 128.77 ppm’de goriilen sinyaller
kuvaterner karbonlara ait olanlardir. 2 ve 4 konumunda bulunan halkalarin orto ve meta
karbonlar1 6 = 129.86 (2C), 128.65 (2C), 126.99 (2C) ve 113.80 (2C) ppm’de sinyal
verirken, diger aromatik karbonlar & = 128.50 ve 119.49 ppm’de rezonans olmaktadir.
Alifatik bolgede metoksi grubunun karbonu & = 55.34 ppm’de, alifatik heterohalka
karbonlarindan 8 numarali karbon 6 = 33.17 ppm’de, 5, 6 ve 7 numaral1 karbonlar ise

sirasiyla & = 27.46, 23.12 ve 23.11 ppm’de sinyal vermektedir.
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4.3.9. 4-(3-Klorofenil)-2-fenil-5,6,7,8-tetrahidrokinolin (6i)

Sar1 Yagims1 Madde, Verim: % 99
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Sekil 4.73. 4-(3-Klorofenil)-2-fenil-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’in (6i) 400 MHz '"H-NMR
Spektrumu (CDCls)

4-(3-Klorofenil)-2-fenil-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’in (6i) 400 MHz 'H-NMR spektrumu
Sekil 4.73°de gorlilmektedir. 2° ve 6 protonlar1 & = 7.98 ppm’de dublet (J = 8.0 Hz)
olarak, 3° ve 5 protonlar1 6 = 7.46 ppm’de triplet (J = 6.8 Hz ) olarak rezonans
olmaktadir. Hy 6 = 7.25-7.22 ppm arasinda multiplet olarak sinyal verirken, 4
pozisyonundaki klorfenil halkasindaki protonlar ile 3 konumunda bulunan tek protonun
sinyali ise 0 = 7.40- 7.36 ppm arasinda multiplet olarak goriinmektedir. Yapidaki
aromatik olmayan protonlardan 8 ve 5 konumunda bulunan ikiser proton sirasiyla & =
3,12 ppm (J = 6.4 Hz) ve 6 = 2.65 ppm’de (J = 6.4 Hz) iki adet triplet vererek rezonans
olmaktadir. 6 ve 7 konumda bulunan ikiser adet proton ise sirasiyla & = 1.99-1.88 ve 6 =

1.81-1.73 ppm arasinda iki adet multiplet vererek rezonans olmaktadir.
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Sekil 4.74. 4-(3-Klorofenil)-2-fenil-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’in (6i) 100 MHz BC-NMR

Spektrumu (CDCl5)

4-(3-Klorofenil)-2-fenil-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’in (6i) 100 MHz "*C-NMR spektrumu
Sekil 4.74’de goriilmektedir. Kuvaterner karbonlar 6 = 157.84, 154.42, 148.95, 141. 44,
139.35, 134.32 ve 128.34 ppm’de rezonans olurken, & = 128.68 (2C), 128.65 (2C),
126.93 (2C), 129.70, 127.94, 126.78 ve 118.92 ppm’de goriilen sinyaller de aromatik
bolge ile uyum halindedir. Alifatik bolge karbonlarindan 8 numarali karbon & = 33.20
ppm’de, 5 numarali karbon & = 27.22 ppm’de rezonans olurken, 6 ve 7 numaral

karbonlar da sirasiyla & = 23.02 ve 22.96 ppm’de sinyal vermektedir.
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4.3.10. 4-(4-Klorofenil)-2-fenil-5,6,7,8-tetrahidrokinolin (6j)

Sar1 Renkli Yagims:1 Madde, Verim: % 90
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Sekil 4.75. 4-(4-Klorofenil)-2-fenil-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’in (6j) 400 MHz 'H-NMR
Spektrumu (CDCl3)

4-(4-Klorofenil)-2-fenil-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’in (6j) 400 MHz 'H-NMR spektrumu
Sekil 4.75’de goriilmektedir. Kinolinin 2 konumundaki aromatik halkada bulunan orto
protonlart (2’ ve 6’) 6 = 7.98 ppm’de dublet olarak (J = 7.2 Hz) rezonans olmaktadir.
Diger aromatik protonlar 7.46-7.36 ve 7.33-7.19 ppm arasinda multiplet olarak rezonans
olmaktadir. Bu multipletler icerisinde 4 konumunda bulunan halkadaki 2”, 6” ve 37, 5
protonlarinin olusturdugu AA’BB’ sistemi 6 = 7.43 (J = 8.4 Hz) ve 6 = 7.28 (J = 8.4 Hz)
ppm’de iki adet dublet olarak goriilmektedir. Alifatik bolgedeki protonlardan 8
konumunda bulunan iki protonun sinyali 6 = 3.11 ppm’de triplet olarak (J = 6.4 Hz )
goriiliirken, 5 konumunda bulunan protonlar & = 2.64 ppm’de yine triplet olarak (J = 6.4
Hz) rezonans olmaktadir. 7 ve 6 konumunda bulunan ikiser proton ise 6 = 2.00-1.93 ve

0 = 1.80-1.74 ppm arasinda iki adet multiplet vererek rezonans olmaktadir.
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Sekil 4.76. 4-(4-Klorofenil)-2-fenil-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’in (6j) 100 MHz BC-NMR
Spektrumu (CDCl3)

Sekil 4.76’daki 4-(4-Klorofenil)-2-fenil-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’in 100 MHz BC-NMR
spektrumunda goriilen on yedi sinyal yapi ile uyum halindedir. 2 ve 4 konumunda
kinoline bagli olan halkalarin orto ve meta karbonlar1 & = 129.98 (2C), 128.69 (2C),
128.62 (2C), 126.94 (2C) ppm’de sinyal vermektedir. Diger aromatik karbonlarin
sinyalleri ise 6 = 157.78, 154.39, 149.19, 139.38, 138.02, 133.93, 128.66, 128.47 ve
119.04 ppm’de rezonans olmaktadirlar. Alifatik bolgedeki karbonlardan kinolinin 8
numarali karbonu & = 33.18 ppm’de, 5 numarali karbon 6 = 27.29 ppm’de, 6 ve 7

numarali karbonlar ise 6 = 23.04 ve 23.00 ppm’de sinyal vermektedir.
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4.3.11. 4-(2-Bromofenil)-2-fenil-5,6,7,8-tetrahidrokinolin (6Kk)

Sar1 Renkli Yagims:1 Madde, Verim: % 82
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Sekil 4.77. 4-(2-Bromofenil)-2-fenil-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’in (6k) 400 MHz 'H-
NMR Spektrumu (CDCl3)

Sekil 4.77°deki 6k’nin 400 MHz 'H-NMR spektrumunda & = 8.05 ppm’de goriilen
dublet (J = 7.6 Hz) kinoline 2 pozisyonunda bagli olan fenil halkasinin orto protonlarina
(2’ ve 6°) aittir. 4 pozisyonundaki bromfenil halkasinin 3” protonu ise & = 7.71 ppm’de
dublet olarak (J = 7.6 Hz) rezonans olmaktadir. Kinolinin 2 konumunda bagli olan
halkadaki meta protonlar1 ise 6 = 7.48 ppm’de triplet olarak (J = 7.2 Hz) rezonans
olurken, aromatik halkalarda bulunan para protonlari ile 3 konumunda bulunan tek
proton & = 7.42-7.39 ppm arasinda multiplet vererek rezonans olmaktadirlar. 4

konumunda bulunan halkadaki birer adet 6” ve 5 protonu ise dublet ve triplet vermesi
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beklenirken ¢akisarak 6 = 7.30-7.23 ppm arasinda multiplet olarak rezonans olmaktadir.
Kinolinin 8 konumunda bulunan protonlar & = 3.20-3.11 ppm arasinda multiplet
verirken, 5 pozisyonunda bulunanlar & = 2.62-2.55 ve & = 2.48- 2.39 ppm arasinda iki
adet multiplet vermektedir. 7 ve 6 konumunda bulunan ikiser adet proton ise 6 = 2.00-

1.94 ve 1.84-1.78 ppm arasinda iki tane multiplet vererek rezonans olmaktadir.
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Sekil 4.78. 4-(2-Bromofenil)-2-fenil-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’in (6k) 100 MHz "*C-
NMR Spektrumu (CDCl3)

4-(2-Bromofenil)-2-fenil-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’in ~ (6k) 100 MHz BC-NMR
spektrumu Sekil 4.78’de goriilmektedir. Kuvaterner karbonlar & = 157.76, 154.21,
149.47 140.55, 139.63, 128.94 ve 122.56 ppm’de goriilen sinyalleri vermektedir. 2
konumunda kinoline bagli olan halkanin 2°, 6’ ile 3°, 5’ karbonlar1 & = 128.69 (2C),
126.93 (2C) ppm’de sinyal verirken, diger aromatik karbonlar & = 132.86, 130.09,
129.45, 128.58, 127.52 ve 118.71 ppm’de sinyal vermektedir. Alifatik bolgede
kinolinin 8 numarali karbonu 6 = 33.42 ppm’de rezonans olurken, 5 numarali karbonu 6
= 26.56 ppm’de, 6 ve 7 numarali karbonlar1 da sirasiyla 6 = 23.15 ve 22.84 ppm’de

sinyal vermektedir.
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4.3.12. 4-(3-Bromofenil)-2-fenil-5,6,7,8-tetrahidrokinolin (61)
Sart Renkli Yagims1 Madde, Verim: % 98
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Sekil 4.79. 4-(3-Bromofenil)-2-fenil-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’in (61) 400 MHz "H-NMR
Spektrumu (CDCls)

4-(3-Bromofenil)-2-fenil-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’e  (61) ait 400 MHz 'H-NMR
spektrumu Sekil 4.79°da goriilmektedir. Yapidaki 2° ve 6’ protonlar1 & = 8.00 ppm’de
dublet olarak (J = 7.4 Hz) rezonans olmaktadir. Kinolinin 3 pozisyonunda bulunan tek
proton ise 6 = 7.38 ppm’de beklendigi gibi singlet vermektedir. 2” ve 6 protonlar1 6 =
7.56-7.52 ppm arasinda multiplet vererek rezonans olurken, 2 konumunda bulunan
halkadaki meta protonlar1 6 = 7.46 ppm’de triplet olarak (J = 7.7 Hz) rezonans
olmaktadir. Yapidaki diger aromatik protonlar ise 6 = 7.41-7.27 ppm arasinda multiplet
vermektedir. Alifatik bolgedeki protonlardan 8 konumunda bulunan iki proton 6 = 3.11
ppm’de triplet olarak (J = 6.5 Hz ), 5 konumunda bulunan protonlar 6 = 2.65 ppm’de
triplet olarak (J = 6.2 Hz) rezonans olmaktadir. 7 ve 6 konumunda bulunan ikiser adet
proton ise & = 2.01-1.92 ve 6 = 1.81-1.76 ppm arasinda iki adet multiplet

olusturmaktadir.
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Sekil 4.80. 4-(3-Bromofenil)-2-fenil-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’in (61) 100 MHz "*C-
NMR Spektrumu (CDCl3)

Sekil 4.80°deki 4-(3-Bromofenil)-2-fenil-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’e ait 100 MHz "*C-
NMR spektrumuna bakildiginda 6 = 157.89, 154.43, 148.70, 141.78, 139.50, 128.24 ve
122.48 ppm’de goriilen sinyaller kuvaterner karbonlara ait sinyallerdir. Kinoline 2
konumunda bagli olan halkanin orto ve meta karbonlar1 6 = 128.69 (2C), 126.87 (2C)
ppm’de sinyal verirken, diger aromatik karbonlar ise & = 131.52, 130.83, 129.95,
128.62, 127.26 ve 118.79 ppm’de rezonans olmaktadirlar. Alifatik bolgede kinolinin 8
numaralir karbonu 6 = 33.36 ppm’de rezonans olurken, 5 numarali karbon & = 27.23
ppm’de, 6 ve 7 numarali karbonlar ise & = 23.07 ve 23.01 ppm’de sinyal vermekte ve

yapty1 dogrulamaktadir.
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4.3.13. 4-(4-Bromofenil)-2-fenil-5,6,7,8-tetrahidrokinolin (6m)

Sar1 Renkli Yagims:1 Madde, Verim: % 94
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Sekil 4.81. 4-(4-Bromofenil)-2-fenil-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’in (6m) 400 MHz 'H-
NMR Spektrumu (CDCl3)

4-(4-Bromofenil)-2-fenil-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’e  (6m) ait 400 MHz 'H-NMR
spektrumu Sekil 4.81°de goriilmektedir. 2° ve 6’ protonlar1 azotun elektron c¢ekici
ozelliginden dolay1 asagi alana kayarak & = 7.98 ppm’de dublet (J= 7.2 Hz) olarak
rezonans olmaktadir. Bromfenil halkasinda bulunan dort proton AA’BB’ sistemi
olusturmaktadir. Sistemin AA’ kism1 & = 7.60 ppm’de dublet (J = 8.8 Hz), BB’ kismu
ise 0 = 7.23 ppm’de (J = 8.8 Hz) dublet olarak goriilmektedir. Ayrica fenil halkasindaki
iki adet meta protonu & = 7.46 ppm’de (J = 8 Hz), para konumundaki tek proton ise & =
7.39 ppm’de triplet olarak (J = 8.0 Hz) rezonans olmaktadir. Kinoline 3 konumunda
bagli olan tek proton & = 7.38 ppm’de singlet olarak rezonans olmaktadir. = 3.11 ppm
(J = 6.5 Hz) ve 6 = 2.64 ppm’deki (J = 6.3 Hz) tripletler sirasiyla 8 ve 5 pozisyonundaki
ikiser protona ait olan sinyallerdir. Ayrica 6 ve 7 konumunda bulunan ikiser proton ise o

= 1.81-1.73 ve 8 = 1.99-1.92 ppm’de multiplet vererek rezonans olmaktadir.
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Sekil 4.82. 4-(4-Bromofenil)-2-fenil-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’in (6m) 100 MHz "*C-
NMR Spektrumu (CDCl5)

Sekil 4.82°deki 6m’nin 100 MHz ?C-NMR spektrumunda & = 157.85, 154.47, 149.10,
139.49, 138.55, 128.30 ve 122.08 ppm’de goriilen sinyaller kuvaterner karbonlara aittir.
2 ve 4 konumunda bulunan halkalarin orto ve meta karbonlarinin sinyalleri 6 = 131.57
(20), 130.29 (2C), 128.69 (2C) ve 128.92 (2C) ppm’de goriilmektedir. Yapidaki diger
aromatik karbonlar ise 6 = 128.62 ve 118.92 ppm’de sinyal vermektedir. Alifatik bdlge
karbonlarindan 8 numarali karbon 6 = 33.24 ppm’de, 5 numarali karbon & = 27.29
ppm’de, 6 ve 7 numarali karbonlar da & = 23.06 ve 23.01 ppm’de rezonans

olmaktadirlar.
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4.3.14. 4-(4-Metilfenil)-2-fenil-5,6,7,8-tetrahidrokinolin (6n)

Sar1 Renkli Yagims: Madde, Verim: % 81
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Sekil 4.83. 4-(4-Metilfenil)-2-fenil-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’in (6n) 400 MHz '"H-NMR
Spektrumu (CDCls)

4-(4-Metilfenil)-2-fenil-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’in (6n) 400 MHz 'H-NMR spektrumu
Sekil 4.83’de goriilmektedir. Kinolinin 2 konumunda bulunan aromatik halkadaki orto
protonlar1 (2° ve 6°) & = 8.01 ppm’de dublet (J = 8.8 Hz) vermektedir. Ayn1 halkadaki
meta protonlar1 & = 7.48 ppm’de triplet (J = 7.8 Hz), para protonu & = 7.40 ppm’de
triplet (J = 7.2 Hz) verirken 3 konumunda bulunan tek proton 6 = 7.44 ppm’de singlet
olarak rezonans olmaktadir. Metil bagh olan halkadaki protonlar ise 6 = 7.31-7.27 ppm
arasinda multiplet vermektedir. Aromatik olmayan halkadaki protonlardan 8
konumunda bulunanlar 6 = 3.14 ppm’de triplet (J = 6.6 Hz) verirken 5 pozisyonunda
bulunan protonlar 6 = 2.71 ppm’de triplet (J = 6.3 Hz) olarak rezonans olmaktadir. 7 ve
6 konumunda bulunan ikiser adet proton ise 6 = 2.02-1.94 ve 6 = 1.81-1.76 ppm

arasinda iki adet multiplet vererek rezonans olmaktadir.
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Sekil 4.84. 4-(4-Metilfenil)-2-fenil-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’in (6n) 100 MHz BC-NMR
Spektrumu (CDCl5)

4-(4-Metilfenil)-2-fenil-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’in (6n) 100 MHz BC-NMR spektrumu
Sekil 4.84’de goriilmektedir. & = 157.57, 154.33, 150.41, 139.74, 137.62, 136.76
ppm’de goriilen sinyaller kuvaterner karbonlara ait olan sinyallerdir. 2 ve 4 konumunda
bulunan halkalarin orto ve meta karbonlarinin sinyalleri & = 129.07 (2C), 128.65 (3C),
128.51 (2C), 126.97 (2C) ppm’de, diger aromatik karbonlarin sinyalleri 6 = 128.47 ve
119.37 ppm’de rezonans olmaktadir. Alifatik bolgedeki karbonlarindan 8 numarali
karbon & = 33.25 ppm’de goriiliirken, 5, 6 ve 7 numarali karbonlar da 6 = 27.39, 23.14
ve 23.09 ppm’de sinyal vermektedir. 6 = 21.28 ppm’de ise metil karbonunun sinyali yer

almaktadir.
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4.4. Biyolojik Aktivite Testleri

Elde edilen 2,4-diaril-5,6,7,8-tetrahidrokinolin tiirevlerinin (6a-n) biyolojik aktiviteleri

disk difiizyon teknigi ile belirlendi. Bunun igin, bilesiklerin her biri metanolde

coziilerek 5.2 mg/ml’lik stok c¢ozeltisi hazirlandi ve bu ¢ozeltinin 20 pL’si, NA

(Nutrient Agar) hazirlanmis petri kaplarinda inokiilasyonu yapilmis bakteriler iizerine

yerlestirilmis bos diskler iizerine emdirilerek 37 °C’de 18 saatlik bekleme siiresinin

ardindan diskler etrafinda olusan alanlar (mm cinsinden) 6l¢iildii. Sonug olarak, standart

maddenin alani ile kinolin tiirevlerinin alanlar1 karsilagtirildi ve goreceli olarak

antibakteriyel aktiviteleri belirlenmis oldu (Tablo 10).

Tablo 10. Elde Edilen Tetrahidrokinolin Tiirevlerinin Biyolojik Aktiviteleri

6a | 6b |6¢c | 6d |6e | 6f |6g |[6h |61 |[6j |6k |61 | 6m | 6n | SCF | MeOH
A |19 |20 |10 |16 |18 |16 |13 |12 |- - 16 | - - 16 | 22 8
B |14 |18 |14 |14 |16 |16 |10 (14 |9 |8 |- 9 |8 16 | 24 7
C |20 |19 |15 |15 |19 |18 |18 |10 |- 9 |- - 8 17 | 21 6
D |13 |11 (12 |9 |12 |10 |11 |- 13 (12 |12 (12 |13 |11 |21 8
E (10 |9 |10 |- 1019 |9 |- - - 10 | - - 12 | 24 8
F |14 |11 |15 |14 |11 |16 |15 |11 |10 |9 1219 1|9 16 | 25 8
G |- 10 | 11 | - 10 |12 |12 |10 |11 |10 |13 |10 |11 |12 |22 9
H |10 |10 |13 |- 12 |10 | 11 | - - 10 | - 10 | - 13 119 9
I |17 |14 | - 15 |13 |15 |13 |7 |9 |8 |12 |10 |7 15 | 21 6
J |11 |12 |12 |10 |12 | - 10 | - - - 12 | - - 14 | 19 9
K |14 |13 |13 [10 [13 |11 [11 |10 |10 |- 10 | - - 11 |15 9
L |19 |17 |15 |17 |19 |17 |14 |- 12 | - 16 | - - 13 | 27 10

SCF = Sulbactam/Cefoperazon (Standart Antibiyotik)
MeOH = Metanol, Negatif Kontrol
- = Aktif Degil
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A: Proteus vulgaris KUEN 1329; B: Candida utilis KUEN 1031; C: Staphylococcus homilis;
D: Escherichia coli 111; E: Bacillus cereus DSM 4312; F: P. aeruginosa ATCC 9027; G:
Bacillus subtilis ATCC 6633; H: S. aureus ATCC 29213; I: Salmonella enteridis ATCC
13076; J: St. pyogenez ATCC 176; K: Enterococous fecaelis ATCC 29122; L: Candida
albicans ATCC 1213.

Tablo 10’a bakildiginda 6a’nin Proteus vulgaris KUEN 1329, Staphylococcus homilis
ve Enterococous fecaelis ATCC 29122 mikroorganizmalarima karsi pozitif kontrol
olarak kullanilan SCF’ye yakin inhibisyon etkisine sahip oldugu goézlendi. Bacillus
subtilis ATCC 6633 Kkiiltiiriine kars1 ise negatif kontrol metanol ile ayni inhibisyon

alanina sahip oldugundan aktivite gézlenmedi.

6b ise Proteus vulgaris KUEN 1329, Candida utilis KUEN 1031, Staphylococcus
homilis ve Enterococous fecaelis ATCC 29122 mikroorganizmalarina karsi oldukga
aktif oldugu gorildii. Bacillus cereus DSM 4312, Bacillus subtilis ATCC 6633, S.
aureus ATCC 29213 kiiltiirlerinde ¢ok az inhibisyon etkisi gosterirken inaktif oldugu

herhangi bir mikroorganizma gézlenmedi.

6c’ye bakildiginda ise en c¢ok inhibisyon etkisi Candida utilis KUEN 1031,
Staphylococcus homilis ve P. aeruginosa ATCC 9027 ye kars1 gézlenirken, Salmonella
enteridis ATCC 13076 kiiltiiriine kars1 ise herhangi bir inhibisyon goériilmedi.

6d’nin Proteus vulgaris KUEN 1329 Staphylococcus homilis, Candida albicans ATCC
1213 ve Salmonella enteridis ATCC 13076 Kkiiltiirlerine karsi oldukga aktif oldugu,
Bacillus cereus DSM 4312, Bacillus subtilis ATCC 6633 ve S. aureus ATCC 29213

kiiltiirlerine herhangi bir aktivitesinin olmadig1 goriildii.

6e bilesiginin Candida albicans ATCC 1213 mikroorganizmasina kars1 pozitif kontrole
yakin etkisinin oldugu go6zlendi. Ayrica bu bilesigin test edilen biitlin

mikroorganizmalara karsi etkili oldugu da goriildii.
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6f bilesiginin ise Proteus vulgaris KUEN 1329, Staphylococcus homilis kiiltiirlerine
kars1 etkisinin 6e’ye benzer sekilde standart madde SCF’ye yakin etkiye sahip oldugu
gozlenmekle beraber St. pyogenez ATCC 176’e karsi inhibisyon etkisinin olmadigi da

gorildii.

Tablodan 6g bilesiginin Staphylococcus homilis kiiltiirii i¢in kayda deger aktiviteye

sahip oldugu ve biitiin mikroorganizmalara kars1 aktivitesinin oldugu goriildii.

Tablo 10’a bakildiginda p-metil siibstitiientli kinolin tiirevi hari¢ 4 konumundaki
halkada siibstitiient bulunan yapilarin 2 konumunda siibstitiient tasiyan yapilar kadar

aktif olmadig1 gozlendi.

Yalniz 6k bilesigi Proteus vulgaris KUEN 1329 ve Candida albicans ATCC 1213
mikroorganizmalarina karsi iyi aktivite gosterdi. Ayrica 4 konumundaki halkada brom
ve klor siibstitiie yapilarin 2 konumundaki halkada siibstitiient tasiyanlara gore

Escherichia coli 111 bakterisine kars1 daha aktif oldugu gozlendi.

6n ise her Kkiiltlire karsi aktif olmakla beraber Proteus vulgaris KUEN 1329,
Staphylococcus homilis, Salmonella enteridis ATCC 13076 ve St. pyogenez ATCC 176

mikroorganizmalarina karsi iyi aktivite gostermektedir.
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5. SONUC ve TARTISMA

Sonug olarak, ilk once ilgili asetofenon (la-g) ve benzaldehit tiirevlerinden (2a-g)
cikilarak Claisen-Schmidt Kondenzasyon yontemi ile baslangic bilesikleri olan 14 adet

kalkon (3a-n) tiirevi sentezlendi.

0 o o
S NaOH X 7z X
| X CH; + H Fon (25°C) | - |/ /
F F
X/ Y/ X Y
la-g 2a-g 3a-n
X Y Y X

2’-OCH; | H 4- OCH; H

3’- OCH; 3-Cl

4’- OCH; 4-Cl

2’-Cl 2- Br

4°-Cl 3-Br

2’-Br 4- Br

4’- Br 4- CH;,

Elde edilen kalkon (3) tiirevlerine ¢oziiciisiiz ortamda, KOH ve 6 % mol FTK (Faz
transfer katalizorii = Benziltrietilamonyum kloriir) esliginde siklohekzanonun (4) 1,4-
katilmas1 (Michael Katilma) sonucu 1,5-dikarbonil bilesikleri (5 a-n) (14 adet) elde
edildi.

% 6 mol KOH
+ -
% 6 mol C¢gHsN(C,Hs);Cl

3a-n 4 S5a-n
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Bu kademede ise sentezlenen 1,5-dikarbonil bilesikleri, amonyum asetat (NH4OAc) ile
asetik asit icerisinde 1sitilarak halka kapatmasi sonucu 14 farkli 2,4-diaril-5,6,7,8-

tetrahidrokinolin (6 a-n) tiirevinin sentezi gergeklestirilmis oldu.

NH4OAC
AcOH, refliiks

Sa-n

Sentezlenen 2.,4-diaril-5,6,7,8-tetrahidrokinolin (6a-n) tiirevlerinin biyolojik aktivite
testleri, insan patojeni 12 ayr1 mikroorganizma kars1 antibiyotik olarak SCF (Sulbactam-
Cefoperazone) kullanilarak disk diflizyon yontemine gore yapildi. Elde edilen sonuglar,
bilesiklerin biiyiikk bir ¢ogunlugunun aktiviteye sahip oldugunu gosterdi. Ozellikle
metoksi siibstitiie tiirevlerin daha aktif oldugu gozlendi. Ayrica kinolinin 2 konumunda
siibstitlient tasiyan tiirevlerinin 4 konumunda siibstitiient tagiyan tiirevlerine gére daha

aktif oldugu gozlendi.



113

KAYNAKLAR

Chen, Y. L., Huang, C. J., Huang, Z. Y., Tseng, C. H., Chang, F. S., Yang, S. H., Lin, S.
R., Tzeng, C. C.; 2006. Synthesis and Anti-proliferative Evaluation of Certain 4-
Anilino-8-methoxy-2-phenylquinoline and 4-Anilino-8-hydroxy-2-phenylquinoline
Derivatives. Bioorganic & Med. Chem., (14), 3098-3105.

Deady, L. W., Desneves, J., Kaye, A. J., Finlay, G. J., Baguley, B. C., Denny, W. A.
2000. Synthesis and Antitumor Activity of Some indeno[1,2-b]quinoline Based
Bis-carboxamides. Bioorganic & Med. Chem., (8), 977-984.

Das, B., Madhusudhan, P., Reddy, P. V., Anitha, Y., 2001. Synthesis and Evaluation of
Antitumor Activity of Novel Quinoline-5,8-diones. Indian J. Chem., (40), 453-464.

Doern, G. V., Gerlach, E. H., Jargensen, J. H., Murray, P.R., Thornsberry, C.,
Washington, J. A., 1991. Quality Control Limits for Disc Diffusion and Broth
Microdilution Susceptibility Tests with Haemophilus Test Medium. Diagnostic
Microbiology and Infectus Disease, 14, (6) 485-493.

Gezegen, H., 2006. Baz1 Kalkon Tiirevlerinin Sentezi ve Reaksiyonlarinin
Aragstirilmast. (Yiiksek Lisans Tezi), Gaziosmanpasa Unv. Fen Bilimleri Enst.
Kimya A.B.D. Tokat.

Gezegen, H., Ceylan, M., 2008. Preparation of 1,5-Diketones by Addition of
Cyclohexanone to Chalcones under Solvent-free Phase Transfer Catalyst
Condition. Turk. Journal of Chem., (32), 55-61.

Goya, P., Jagerovic, N., 2000. Recent Advances in Cannabinoid Receptor Agonists and
Antagonists. Expert Opin. Ther. Pat., (10), 1529-1538.

Jampilek, J., Dolezal, M., Kunes, J., Buchta, V., Kralova, K., 2005. Investigating the
Antiproliferative Activity of Quinoline-5,8-Diones and Styrylquinolinecarboxylic
Acids on Tumor Cell Lines. Med. Chem.,(1), 591.

Karaman, 1., Sahin, F., Giilliice, M., Ogﬁtgﬁ, H., Sengiil, M., Adigiizel, A., 2003.
Antimicrobial Activity of Aqueous and Methanol Ekstract of Juniperus oxycedrus
L. Journal of Ethnoparmacology, (85), 231-235.

Kouznetsov, V. V., Vargas Mendez, L. Y., Melendez Gomez, C. M., 2005. Recent
Progress in the Synthesis of Quinolines. Curr. Org. Chem., (9), 141-161.

Kouznetsov, V. V_., Romero Bohorquez, A. R., Stashenko, E. E., 2007. Three-
Component Imino Diels—Alder Reaction with Essential Oil and Seeds of Anise:
Generation of New Tetrahydroquinolines. Tetrahedron Lett., (48), 8855-8860.



114

Lee, H. W., An, J.G., Yoon, H.K., Jang, H., Kim, N.G., Do.Y., 2005. Synthesis of 5,6-
Dihydro[1,10]phenanthroline Derivatives and Their Properties as Hole-Blocking
Layer Materials for Phosphorescent Organic Light-Emitting Diyotes. Bull. Korean
Chem. Soc., 26, (10), 1569-1574.

Lin, X. F., Cui, S. L., Wang, Y. G., 2006. Molecular Iodine-catalyzed One-pot
Synthesis of Substituted Quinolines from Imines and Aldehydes. Tetrahedron
Lett., 47, (18), 3127-3130.

Matsugi, M., Tabusa, F., Minamikawa, J., 2000. Doebner—Miller Synthesis in Two-
phase System: Practical Preparation of Quinolines. Tetrahedron Lett. (41) 8523—
8525.

Metwally, K. A., Abdel-Aziz, L. M., Lashine, E. M., Husseiny, M. 1. Badawy, R. H.,
2006. Hydrazones of 2-aryl-quinoline-4-carboxylic Acid Hydrazides: Synthesis

and Preliminary Evaluation as Antimicrobial Agents. Bioorganic & Med.
Chem., 14, (24), 8675-8682.

Muscia, G. C., Bollini, M., Carnevale, J. P., Bruno, A. M., Asis, S. E., 2006.
Microwave-assisted Friedlander Synthesis of Quinoline Derivatives as Potential
Antiparasitic Agents.Tetrahedron Lett., (47), 8811-8815.

Mahajan, D., Ganai, B. A., ,Sharma R. L., Kapoor, K. K., 2006. Antimony Chloride
Doped on Hydroxyapetite Catalyzed Stereoselective One-pot Synthesis of
Pyrano[3,2-c]quinolines. Tetrahedron Lett., (47), 7919— 7921.

Nandhakumar, R., Suresh, T., Calistus Jude, A.L., Kanan, V.R., Mohan, P.S., 2007.
Synthesis, Antimicrobial Activities and Cytogenetic Studies of Newer Diazepino

Quinoline Derivatives via Vilsmeier—Haack Reaction. European Journal of Med.
Chem., (42) 1128-1136.

Nayyar, A., Monga, V., Malde, A., Coutinho, E., Jain, R., 2007. Synthesis, Anti-
tuberculosis Activity, and 3D-QSAR Study of 4-(adamantan-1-yl)-2-substituted
Quinolines. Bioorg. & Med. Chem., (15), 626-640.

Oleynik, I. I., Shteingarts, V. D., 1998. Partially halogenated heterocycles. Synthesis of
5,7-Difluoro,5,6,7-trifluoro- and 7-Chloro-6,5-difluoroquinolines. Journal of
Fluorine Chem., (91), 25-26.

Quiroga, J., Portilla, J., Serrano, H., Abonia, R., Insuasty, B., Nogueras, M., Cobo, J.,
2007. Regioselective Synthesis of Fused Benzopyrazolo[3,4-b]quinolines Under
Solvent-free Conditions. Tetrahedron Lett., 48, (11), 1987-1990.

Singh, P., Kaur, P., Luxami, V., Kaur, S., Kumar, S., 2007. Syntheses and Anti-cancer
Activities of 2-[ 1-(indol-3-yl-/pyrimidin-5-yl-/pyridine-2-yl-/quinolin-2-yl)-but-3-
enylamino]-2-phenyl-ethanols. Bioorganic & Med. Chem., 15, (6), 2386-2395.



115

Sahin, A., 2005. Kinolin Grubu Bilesiklerin NBS ile Fotobromlanmasi. Yeni Kinolin
Tiirevlerinin Sentezi. (Yiiksek Lisans Tezi), Gaziosmanpasa Unv. Fen Bilimleri
Enst. Kimya A.B.D. Tokat.

Sahin, F., Karaman, I., Giilliice, M., Ogiitcii, H., Sengiil, M., Adigiizel, A., Oztiirk, S.,
Kotan, R., 2003. Evaluation of Antimicrobial Activities of Satureja Hortensis L.
Journal of Ethnoparmacology, (87), 61-65.

Zhang, H., Solomon, V., Hu, C., Ulibarri, G., 2007. Synthesis, in-vitro Cytotoxicity
Evaluation of 4-aminoquinoline Derivatives. Biomed & Pharm., (62), 65-69.



116

6. EKLER

EK-1

SENTEZLENEN BIiLESIKLERIN 'H, "“C-NMR SPEKTRUMLARININ
SAYISAL VERILERI ile IR SPEKTRUM ve DEGERLERI

5.1. 1-(2-Metoksifenil)-3-fenilprop-2-en-1-on (3a)

Sart Renkli Yagims1 Madde, Verim = % 95

"H-NMR (400 MHz, CDCl;, ppm ): 6 = 7.57-7.48 (m, 2H), 7.44-7.42 (m, 3H), 7.36-
7.31 (m, 1H), 6.93-6.88 (m, 1H), 6 = 6.85 (d, J = 8.4 Hz, 1H), 7.29-7.21 (m, 3H), 3.73
(s, 3H).

BC-NMR ( 100 MHz, CDCl3, ppm ): & = 192.9, 158.2, 143.2, 135.1, 133.0, 130.4,
130.3, 129.3, 128.9 (2C), 128.4 (3C), 127.1, 111.7, 55.7.

IR Spektrumu (KCl, em™):

3060-3025
2968-2839
1658 [em™] C=0 Gerilme titresimi
1604-1436 [cm™] C=C Gerilme titresimi

[cm] =C-H Gerilme titresimi
[

cm’ ] C-H Gerilme titresimi

150

100

2l
hi

u 1 I 1 I I 1
4000 3000 2000 1000 400

Dalga Sasa icm-1)

Sekil 5.1. 1-(2-Metoksifenil)-3-fenilprop-2-en-1-on’un IR Spektrumu
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5.2. 1-(3-Metoksifenil)-3-fenilprop-2-en-1-on (3b)

Sar1 Renkli Yagims1 Madde, Verim = % 91

"H-NMR (400 MHz, CDCl; ppm ): 5 = 7.69 (d, ] = 15.7 Hz, 1H), 7.51-7.44 (m, 4H),

7.39 (d, J = 15.7 Hz, 1H), 7.29-7.25 (m, 4H), 7.01-6.98 (m, 1H), 3.72 (s, 3H).

BC-NMR ( 100 MHz, CDCls, ppm ): & =190.2, 159.9, 144.8, 139.6, 134.9, 130.6,

129.6 (2C), 128.9 (2C), 128.8, 122.9, 121.1, 119.3, 112.9, 57.1.

IR Spektrumu (KCl, em’ ):

3060-3028 [ecm'] =C-H Gerilme titresimi
2962-2835 [cm']  C-H Gerilme titresimi
1664 [cm™] C=0 Gerilme titresimi

1594-1428 [em™] C=C Gerilme titresimi

140
100
Sl
50
u I L
4000 3000 2000 1000 400
Dalga Sasi=i (cm?)

Sekil 5.2. 1-(3-Metoksifenil)-3-fenilprop-2-en-1-on’un IR Spektrumu

5.3. 1-(4-Metoksifenil)-3-fenilprop-2-en-1-on (3¢)

Sar1 Renkli Kristal, Verim = % 97, E.N.: 104-106 °C

'H-NMR ( 400 MHz, CDCl; ppm ): & = 7.89 (m, 2H), 7.66 (d, J = 15.6 Hz, 1H),
7.48-7.45 (m, 2H), 7.40 (d, J = 15.6 Hz, 1H), 7.25-7.22 (m, 3H), 6.81 (m, 2H), 3.66 (s,

3H).
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BC-NMR ( 100 MHz, CDCl;, ppm ): & = 188.5, 163.5, 143.8, 135.1, 131.0, 130.8
(20), 130.3, 128.9 (2C), 128.4 (2C), 113.9 (2C), 121.8, 55.4.

IR Spektrumu (KCl, em’ ):

3077-3024 [cm'l] =C-H Gerilme titresimi
1654 [em']  C=0 Gerilme titresimi

2973-2840 [cm™] C-H Gerilme titresimi
1600-1421 [em™] C=C Gerilme titresimi
400
300
0T 200
100
H,CO
ﬂ 1 I 1 I 1 I 1
4000 3000 2000 1000 400
Dalga Sasa= (cm?)

Sekil 5.3. 1-(4-Metoksifenil)-3-fenilprop-2-en-1-on’un IR Spektrumu
5.4. 1-(2-Klorofenil)-3-fenilprop-2-en-1-on (3d)
Sar1 Yagims1 Madde, Verim: % 65

'H-NMR (400 MHz, CDCl; ppm ): 5 = 7.06 (d, ] = 16.1 Hz, 1H), 7.49-7.46 (m, 2H),
7.42-7.36 (m, 2H), 7.40 (d, J = 16.1 Hz, 1H), 7.33-7.27 (m, 5H).

BC-NMR ( 100 MHz, CDCls, ppm ) : & = 193.8, 146.4, 139.1, 134.4, 127.8, 131.5,
130.9, 130.3, 129.4, 129.1 (2C), 128.6 (2C), 126.9, 126.3.
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IR Spektrumu (KCI, cm™):

3060-3028 [cm']
1651 [em™]
1606-1432 [cm™]

=C-H Gerilme titresimi
C=0 Gerilme titresimi

C=C Gerilme titresimi

700 [ecm'] =C-Cl Gerilme titresimi
110
80 -
B O

Gl
40 Y | "
ap ' | ' |

4000 3000 2000 1000 400

Dalga Sasas (cmt)

Sekil 5.4. 1-(2-Klorofenil)-3-fenilprop-2-en-1-on’un IR Spektrumu

5.5. 1-(4-Klorofenil)-3-fenilprop-2-en-1-on (3e)

Sar1 Renkli Kristal, Verim: % 87, E.N.: 97- 99 °C

"H-NMR (400 MHz, CDCl; ppm ): 5 = 7.83 (d, ] = 8.6 Hz, 2H) &=7.31,(d,J = 8.6
Hz, 2H), §=7.67(d,J=15.7Hz, 1H), 5 =734 (d, ] = 15.7 Hz, 1H), & = 7.49-7.47

(m, 2H), § = 7.26-7.29 ( m, 3H).

BC-NMR ( 100 MHz, CDCL;, ppm ): & = 188.9, 145.3, 121.4, 134.7, 139.2, 136.5,

130.8, 129.9 (2C), 129.0 (2C), 128.9 (2C), 128.6 (2C).

IR Spektrumu (KCl, em™):

3085-3031 [cm™']
1664 [em™]
1598-1398 [cm™]
692 [cm™]

=C-H Gerilme titresimi
C=0 Gerilme titresimi
C=C Gerilme titresimi

=C-Cl Gerilme titresimi
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120
100 -

80 -

40 -

30 : . : :
4000 3000 2000 1000 400

Dalga Sazs icm?)

Sekil 5.5. 1-(4-Klorofenil)-3-fenilprop-2-en-1-on’un IR Spektrumu

5.6. 1-(2-Bromofenil)-3-fenilprop-2-en-1-on (3f)

Sar1 Renkli Yagims1 Madde, Verim = % 69
"H-NMR (400 MHz, CDCl3, ppm ): 8 = 7.01 (d, J = 15.9 Hz, 1H), 7.35 (d, ] = 15.9

Hz, 1H), 7.56-7.54 (m, 1H), 7.25-7.21 (m, 1H), 7.49-7.40 (m, 2H), 7.36-7.27 (m, SH).

BC-NMR ( 100 MHz, CDCl3, ppm ): & = 194.7, 146.7, 141.1, 134.4, 133.5, 131.5,
131.0, 129.2, 129.1 (2C), 128.7 (2C), 127.5,126.2, 119.5.

IR Spektrumu (KCI, em™):

3060-3025 [em'] =C-H Gerilme titresimi

1651 [cm™] C=0 Gerilme titresimi

1604-1428 [cm™'] C=C Gerilme titresimi

702 [em'] =C-Br Gerilme titregimi
160

O
o 100
Er
3“ L I L I L I L
4000 3000 2000 1000 400
Dalga Sas= (cmt)

Sekil 5.6. 1-(2-Bromofenil)-3-fenilprop-2-en-1-on’un IR Spektrumu
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5.7. 1-(4-Bromofenil)-3-fenilprop-2-en-1-on (3g)
Sar1 Renkli Kristal, Verim: % 94, E.N.: 86- 88 °C

"H-NMR ( 400 MHz, CDCl3, ppm ): 8 =7.89 (d, J =84 Hz, 2H ), § =7.83 (d, ] =
15.6 Hz, 1H), 8 = 7.49 (d, J = 15.6 Hz, 1H), & = 7.66-7.60 (m, 4H), 7.44-7.41 (m, 3H).

3C.NMR ( 100 MHz, CDCl;, ppm ): & = 189.33, 131.94 (2C), 130.04 (2C), 129.02
(20), 128.54 (2C), 121.43, 145.41, 130.78, 136.90, 134.67, 127.92.

IR Spektrumu (KCl, em’ ):

3081-3027 [em'] =C-H Gerilme titresimi
1654 [cm'] C=0 Gerilme titresimi
1605-1443 [em']  C=C Gerilme titresimi
692 [em'] =C-Br Gerilme titresimi

210

S DR
Br

0 . . . .
4000 3000 2000 1000 400

Dalga Sams (cm*)

Sekil 5.7. 1-(4-Bromofenil)-3-fenilprop-2-en-1-on’un IR Spektrumu
5.8. 3-(4-Metoksifenil)-1-fenilprop-2-en-1-on (3h)
Sar1 Renkli Kristal, Verim: % 85, E.N.: 67 - 69 °C

"H-NMR (400 MHz, CDCl;, ppm ): & = 8.05-8.02 (m, 2H), 5 = 7.82 (d, ] = 20.8 Hz,
1H), § = 7.44 (d, ] = 20.8 Hz, 1H), § = 7.62 (d, J = 11.6 Hz, 2H), = 6.96 (d, ] = 11.6
Hz, 2H), § = 7.56-7.49 (m, 3H), 5 = 3.86 (s, 3H).
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BC.NMR ( 100 MHz, CDCls, ppm ): 5 = 190.57, 161.70, 144.72, 119.75, 138.51,
132.60, 127.61, 130.27 (2C), 128.59 (2C), 128.44 (2C), 114.33 (2C), 55.42.

IR Spektrumu (KCl, em’ ):

3058-2995 [cm'l] =C-H Gerilme titresimi
2960-2838 [cm'l] C-H Gerilme titresimi
1686 [em'] C=O Gerilme titresimi
1600-1411 [em™] C=C Gerilme titresimi
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Sekil 5.8. 3-(4-Metoksifenil)-1-fenilprop-2-en-1-on’un IR Spektrumu
5.9. 3-(3-Klorofenil)-1-fenilprop-2-en-1-on (3i)
Sar1 Renkli Kristal, Verim: % 84, E.N.: 57- 59 °C

'H-NMR (400 MHz, CDCl; ppm ): & = 8.06-8.03 (m, 2H), § = 7.75 (d, ] = 20.8 Hz,
1H), § = 7.63-7.50 (m, 6H) 5 = 7.38-7.35 (m, 2H)

BC-NMR ( 100 MHz, CDCL3, ppm ): & = 190.04, 143.03, 128.72 (2C), 128.56 (2C),
123.30, 137.89, 136.73, 134.97, 133.06, 130.36, 130.23, 127.93, 126.83.

IR Spektrumu (KCl, em™):

3063-3022 [em'] =C-H Gerilme titresimi
1659 [em'] C=O Gerilme titresimi
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1610-1426 [cm']  C=C Gerilme titresimi
705 [ecm™] =C-Cl Gerilme titresimi
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Sekil 5.9. 3-(3-Klorofenil)-1-fenilprop-2-en-1-on’un IR Spektrumu

5.10. 3-(4-Klorofenil)-1-fenilprop-2-en-1-on (3j)
Sar1 Renkli Kristal, Verim: % 94, EXN.: 105 - 108 °C

"H-NMR (400 MHz, CDCl; ppm ): & = 8.05-8.02 (m, 2H), = 7.78 (d, J = 20.8 Hz,
1H), 6="7.61-7.55 (m, 4H), 5=7.52 (d,] =11.2 Hz), 5=7.40 (d,J = 11.2 Hz).

3C-NMR ( 100 MHz, CDCl;, ppm ): 8 = 190.19, 138.02, 136.43, 133.38, 129.62 (2C),
129.26 (2C), 128.70 (2C), 128.52 (2C) 143.30, 122.44, 132.97.

IR Spektrumu (KCI, em™):

3066-3022 [em'] =C-H Gerilme titresimi
1659 [em™] C=0 Gerilme titresimi
1605-1411 [ecm™]  C=C Gerilme titresimi
701 [em] =C-Cl Gerilme titregimi
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Sekil 5.10. 3-(4-Klorofenil)-1-fenilprop-2-en-1-on’un IR Spektrumu
5.11. 3-(2-Bromofenil)-1-fenilprop-2-en-1-on (3k)
Sart Yagims1 Madde, Verim: % 99

"H-NMR ( 400 MHz, CDCl; ppm ): 5 =8.15 (d, J = 15.5 Hz, 1H), 5 = 7.44 (d, J =
15.5 Hz 1H), & = 8.04 — 8.02 (m, 2H), 5 = 7.74 (d, J = 7.6 Hz, 1H), 5 = 7.64-7.23 (m,
6H).

BC-NMR (100 MHz, CDCl;, ppm ): & = 190.41, 137.87, 135.04, 125.90, 128.66 (4C),
143.19, 125.04, 133.56, 132.97, 131.36, 127.90, 127.74.

IR Spektrumu (KCI, em™):

3060-3020 [em'] =C-H Gerilme titresimi
1663 [cm'l] C=0 Gerilme titresimi
1605-1422 [ecm']  C=C Gerilme titresimi
702 [cm'l] =C-Br Gerilme titresimi
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Sekil 5.11. 3-(2-Bromofenil)-3-fenilprop-2-en-1-on’un IR Spektrumu

5.12. 3-(3-Bromofenil)-)-1-fenilprop-2-en-1-on (31)
Sar1 Renkli Kristal, Verim: % 86, E.N.: 70-73 °C

"H-NMR (400 MHz, CDCl; ppm ): & = 8.05-8.02 (m, 2H), § = 7.90 (t, ] = 2 Hz, 1H),
§=7.73 (d, ] =20.4 Hz,1H), § = 7.29 (t, J = 10.4 Hz, 1H), 5 = 7.64-7.49 (m, 6H ).

BC-NMR (100 MHz, CDCl;, ppm ): 5 = 189.98, 137.88, 137.01, 123.11, 128.73 (2C),
128.57 (2C), 142.92, 123.20, 133.25, 133.06, 130.85, 130.57, 127.27.

IR Spektrumu (KCl, cem™):

3063-3022 [em'] =C-H Gerilme titresimi
1654 [ecm'] C=0 Gerilme titresimi
1600-1416 [cm']  C=C Gerilme titresimi
705 [cm'l] =C-Br Gerilme titresimi
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Sekil 5.12. 3-(3-Bromofenil)-1-fenilprop-2-en-1-on’un IR Spektrumu

5.13. 3-(4-Bromofenil)-1-fenilprop-2-en-1-on (3m)
Sar1 Renkli Kristal, Verim: % 90, E.N.: 117-120 °C

"H-NMR (400 MHz, CDCL; ppm ): 5 =8.02 (d, ] = 8.0 Hz, 2H), 5= 7.74 (d, J = 15.6
Hz, 1H), § = 7.62-7.49 (m, SH).

BC.NMR ( 100 MHz, CDCl;, ppm ): & = 190.19, 132.21 (2C), 129.82 (2C), 128.70
(20), 128.52 (2C), 137.99, 133.79, 124.81, 143.36, 122.52, 132.97.

IR Spektrumu (KCl, em™):

3085-3014 [em'] =C-H Gerilme titresimi
1659 [cm™] C=0 Gerilme titresimi
1605-1400 [em']  C=C Gerilme titresimi
709 [em™] =C-Br Gerilme titresimi
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Sekil 5.13. 3-(4-Bromofenil)-1-fenilprop-2-en-1-on’un IR Spektrumu

5.14. 3-(4-Metilfenil)-1-fenilprop-2-en-1-on (3n)

Sar1 Renkli Kristal, Verim: % 90, E.N.: 93-96 °C

"H-NMR (400 MHz, CDCL; ppm ): 8 = 8.06 (d, ] = 8.0 Hz, 2H), 5= 7.74 (d, J = 15.6

Hz, 1H), § = 7.65-7.45 (m, 6H), 7.23 (t, J = 8.4 Hz, 2H), 2.41 (s, 3H).

BC.NMR ( 100 MHz, CDCl3, ppm ): & = 190.45, 130.01 (2C), 129.92 (2C), 128.70
(20), 128.62 (2C), 140.99, 138.79, 131.81, 144.56, 121.52, 132.07, 21.87.

IR Spektrumu (KCl, cem™):

3085-2982 [em'] =C-H Gerilme titresimi
2950-2856 [cm']  C-H Gerilme titresimi
1654 [ecm'] C=0 Gerilme titresimi

1596-1407 [em']  C=C Gerilme titresimi
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Sekil 5.14. 3-(4-Metilfenil)-1-fenilprop-2-en-1-on’un IR Spektrumu
5.15. 2-(3-(2-Metoksifenil)-3-okso-1-fenilpropil)siklohekzanon (5a)
Renksiz Kat1, Verim: % 25, E.N.: 108-111 °C

'H-NMR (200 MHz, CDCl;, ppm ): 5 = 7.43-6.85 (m, 9H), 3.86 (s, 3H), 3.80-3.68
(m, 1H), 2.72-2.63 (m, 2H), 3.44-1.24 (m, 9H).

BC-NMR ( 50 MHz, CDCls, ppm ): & = 215.4, 203.3, 160.1, 144.5, 134.9, 132.1,

130.9, 130.6 (2C), 130.2 (2C), 128.3, 122.5, 113.3, 57.9, 57.5, 50.7, 43.8, 42.6, 33.8,
30.3, 25.6.

IR Spektrumu (KCI, em™):

3058-3003 [ecm'] =C-H Gerilme titregimi
2973-2854 [em']  C-H, Gerilme titresimi
1703, 1666 [cm'] C=0O Gerilme titresimi
1595-1433 [em']  C=C Gerilme titresimi
1340-1161 [cm™] C-H; Deformasyon titresimi
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Sekil 5.15. 2-(3-(2-Metoksifenil)-3-okso-1-fenilpropil)siklohekzanon’un IR Spektrumu

5.16. 2-(3-(3-Metoksifenil)-3-okso-1-fenilpropil)siklohekzanon (5b)
Renksiz Kat1, Verim: % 55, E.N.: 89-92 °C

"H-NMR ( 200 MHz, CDCl; ppm ): 8 = 7.55-7.03 (m, 9H), 3.81 (s, 3H), 3.88-3.66
(m, 1H), 3.50 (dd, J = 16.1, 4.0 Hz, 1H), 3.20 (dd, J = 16.1, 9.6 Hz, 1H), 2.79-2.69 (m,
1H), 2.55-1.22 (m, 8H).

BC-NMR ( 50 MHz, CDCls, ppm ): & = 215.5, 200.6, 161.7, 144.0, 140.4, 131.4,

130.5 (2C), 130.4 (20), 128.6, 122.8, 121.5, 114.5, 57.8, 57.4, 46.4, 44.4, 43.3, 34.5,
30.6, 26.2.

IR Spektrumu (KCI, em™):

3059-3027 [em'] =C-H Gerilme titresimi
1709, 1677 [em™']  C=0 Gerilme titresimi
2930-2852 [ecm']  C-H, Gerilme titresimi
1602-1405 [ecm']  C=C Gerilme titresimi
1340-1166 [cm™] C-H; Deformasyon titresimi
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Sekil 5.16. 2-(3-(3-Metoksifenil)-3-okso-1-fenilpropil)siklohekzanon’un IR Spektrumu

5.17. 2-(3-(4-Metoksifenil)-3-okso-1-fenilpropil)siklohekzanon (5c¢)
Renksiz Kat1; Verim: % 62, E.N.: 128-130 °C

"H-NMR ( 400 MHz, CDCls, ppm ): 5 = 7.90 (d, J = 15.6 Hz, 2H), 6.89 (d, J = 15.6
Hz, 2H), 7.88-7.14 (m, SH), 3.84 (s, 3H), 3.75-3.69 (m, 1H), 2.75-2.69 (m, 1H), 3.42
(dd, J=15.7, 4.0 Hz, 1H), 3.17 (dd, J = 15.7, 9.5 Hz, 1H), 2.55-1.12 (m, 8H).

BC-NMR ( 100 MHz, CDCl3, ppm ): & = 213.9, 197.5, 163.5, 142.3, 130.1, 130.7

(20), 128.7 (2C), 128.6 (2C), 126.8 (1C), 113.8 (1C), 56.1, 55.6, 44.1, 42.5, 41.5, 32.6,
28.7,24.2.

IR Spektrumu (KCl, cem™):

3057-3026 [cm'] =C-H Gerilme titresimi
2933-2852 [em']  C-H, Gerilme titresimi
1706, 1671 [em™'] C=0 Gerilme titresimi
1635-1419 [cm']  C=C Gerilme titresimi
1340-1166 [cm™] C-H, Deformasyon titresimi
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Sekil 5.17. 2-(3-(4-Metoksifenil)-3-okso-1-fenilpropil)siklohekzanon’un IR Spektrumu

5.18. 2-(3-(2-Klorofenil)-3-okso-1-fenilpropil)siklohekzanon (5d)
Renksiz Kat1, Verim: % 30, E.N.: 120-123 °C

"H-NMR ( 200 MHz, CDCls, ppm ): & = 7.43-7.11 (m, 9H), 3.71-3.59 (m, 1H), 3.46
(dd, J = 16.6, 4.5 Hz, 1H), 3.23 (dd, J = 16.6, 9.5 Hz, 1H), 2.72-2.60 (m, 1H), 2.55-2.15
(m, 2H) 2.01-1.80 (m, 1H), 1.79-1.45 (m, 4H), 1.30-1.22 (m, 1H).

BC-NMR ( 50 MHz, CDCls, ppm ): & = 215.2, 203.8, 143.7, 141.5, 132.7, 133.3,
132.2,130.9, 130.5 (2C), 128.7 (2C), 57.7, 50.2, 44.2, 43.0, 34.6, 30.4, 26.0.

IR Spektrumu (KCl, cem™):

3059-3025 [em'] =C-H Gerilme titresimi
1652-1431 [em']  C=C Gerilme titresimi
2917-2854 [cm’'] C-H; Gerilme titresimi
1704, 1691 [cm'] C=0 Gerilme titresimi
1336-1176 [cm™] C-H, Deformasyon titresimi
698 [em] =C-Cl Gerilme titresimi
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Sekil 5.18. 2-(3-(2-Klorofenil)-3-okso-1-fenilpropil)siklohekzanon’un IR Spektrumu

5.19. 2-(3-(4-Klorofenil)-3-okso-1-fenilpropil)siklohekzanon (5e)
Renksiz Kat1, Verim: % 66, E.N.: 113-116 °C

"H-NMR ( 200 MHz, CDCl;, ppm ): 5 = 7.94-7.83 (m, 2H), 7.42-7.29 (m, 2H), 7.27-
7.12 (m, 5H), 3.68-3.61 (m, 1H), 3.54 (dd, J = 15.8, 4.0 Hz, 1H), 3.15 (dd, J = 15.8, 9.6
Hz, 1H), 2.74-2.66 (m, 1H), 2.52-2.35 (m, 2H), 1.86-1.41 (m, 4H), 2.02-1.90 (m, 1H),
1.37-1.21 (m, 1H).

BC-NMR ( 50 MHz, CDCL;, ppm ): & = 215.8, 199.7, 143.7, 141.2, 137.4, 128.7,
131.7 (2C), 130.8 (2C), 130.6 (2C), 130.3 (2C), 57.8, 46.4, 44.5, 43.4, 34.7, 30.6, 26.3.

IR Spektrumu (KCl, em™):

3081-3023 [cm'] =C-H Gerilme titregimi
2917-2852 [em]  C-H, Gerilme titregimi
1707, 1685 [cm'l] C=0 Gerilme titresimi
1589-1446 [ecm'] C=C Gerilme titresimi
1319-1168 [ecm'] C-H, Deformasyon titresimi
696 [em'] =C-Cl Gerilme titresimi
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Sekil 5.19. 2-(3-(4-Klorofenil)-3-okso-1-fenilpropil)siklohekzanon’un IR Spektrumu

5.20. 2-(3-(2-Bromofenil)-3-okso-1-fenilpropil)siklohekzanon (5f)
Renksiz Kati, Verim: % 50, E.N.: 120-122 °C

"H-NMR ( 200 MHz, CDCls, ppm ): & = 7.53-7.49 (m, 1H), 7.31-7.09 (m, 8H), 3.46
(dd, ] = 16.7, 4.4 Hz, 1H), 3.21 (dd, J = 16.7, 9.5 Hz, 1H), 3.72-3.62 (m, 1H), 2.73-2.61
(m, 1H), 2.55-1.22 (m, 8H).

BC-NMR ( 50 MHz, CDCls, ppm ): & = 215.2, 204.5, 143.6 (2C), 135.5, 133.3, 130.5
(4C), 130.3, 129.2, 128.7, 120.6, 57.6, 49.9, 44.2, 43.0, 34.2, 30.4, 26.0.

IR Spektrumu (KCl, em™):

3060-3025
1573-1429
2973-2923 cm | C-H; Gerilme titresimi

[ecm”] =C-H Gerilme titresimi
[
[
1650,1604 [cm™]  C=0O Gerilme titresimi
[
[

cm’ | C=C Gerilme titresimi

1330-1161
702

cm’ | C-H, Deformasyon titresimi

cm | =C-Br Gerilme titresimi
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Sekil 5.20. 2-(3-(2-Bromofenil)-3-okso-1-fenilpropil)siklohekzanon’un IR Spektrumu

5.21. 2-(3-(4-Bromofenil)-3-okso-1-fenilpropil)siklohekzanon (5g)
Renksiz Kati, Verim: % 56, E.N.: 146-149 °C

"H-NMR (400 MHz, CDCl; ppm ): 5 = 7.79 (d, ] = 8.4 Hz, 2H), 5= 7.55 (d, ] = 8.4
Hz, 2H), 8 =7.26 (t, ] = 7.2 Hz, 2H), § = 7.19-7.14 (m, 3H), § = 3.67-3.65 (m, 1H), § =
3.50 (dd, J = 15.6, 4.0 Hz, 1H), § = 3.15 (dd, J = 16.0, 9.6 Hz, 1H), § = 2.73-2.71 (m,
1H), 6 = 2.53-2.48 (m, 1H), & = 2.44-2.37 (m, 1H), 8 =2.02-1.99 (m, 1H), = 1.79-1.54
(m, 4H), § = 1.25-1.22 (m, 1H).

3C-NMR ( 100 MHz, CDCl;, ppm ): § = 213.59, 197.86, 141.72, 135.72, 131.75 (2C),
129.78 (2C), 128.54 (2C), 128.27 (2C), 127.93, 126.73, 55.57, 44.38, 42.49, 41.40,
32.70, 28.61, 24.32.

IR Spektrumu (KCl, cem™):

3081-3027 [ecm'] =C-H Gerilme titresimi
2964-2856 [cm'] C-H, Gerilme titresimi
1704, 1686 [cm™'] C=O Gerilme titresimi
1587-1443 [cm'] C=C Gerilme titregimi
1398-1213 [ecm™'] C-H, Deformasyon titresimi
696 [em™] =C-Br Gerilme titresimi
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Sekil 5.21. 2-(3-(4-Bromofenil)-3-okso-1-fenilpropil)siklohekzanon’un IR Spektrumu
5.22. 2-(1-(4-Metoksifenil)-3-okso-3-fenilpropil)siklohekzanon (5h)
Renksiz Kati, Verim: % 50, E.N.: 136-139 °C

"H-NMR (400 MHz, CDCl;, ppm ): 8 = 7.92 (d, ] = 7.2 Hz, 2H), § = 7.51 (t, ] = 7.2
Hz, 1H), §=7.41(t,J=7.2 Hz, 2H), 5 = 7.09 (d, ] = 8.4 Hz, 2H), 6.79 (d, J = 8.4 Hz,
2H), § = 3.75 (s, 3H), & = 3.70-3.65 (m, 1H), § = 3.47 (dd, J = 16.0, 4.0 Hz, 1H), & =
3.18 (dd, J = 16.0, 9.6 Hz, 1H), § = 2.70-2.66 (m, 1H), § = 2.53-2.48 (m, 1H), § = 2.42-
2.38 (m, 1H), § = 1.98-1.95 (m, 1H), 5 = 1.80-1.66 (m, 3H), 8 = 1.57-1.53 (m, 1H), §=
1.27-1.24 (m, 1H).

BC-NMR ( 100 MHz, CDCl;, ppm ): & = 213.79, 198.98, 158.12, 137.02, 133.87,

132.80, 129.23 (2C), 113.82 (2C), 128.44 (2C), 128.19 (2C), 56.00, 55.12, 44.37, 42.33,
40.36,32.41,28.56, 24.11.

IR Spektrumu (KCI, em™):

3085-3036 [ecm'] =C-H Gerilme titresimi
2981-2852 [cm™'] C-H; Gerilme titresimi
1699, 1681 [cm™] C=0 Gerilme titresimi
1515-1407 [em™] C=C Gerilme titresimi
1317-1178 [em™] C-H; Deformasyon titresimi
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Sekil 5.22. 2-(1-(4-Metoksifenil)-3-okso-1-fenilpropil)siklohekzanon’un IR Spektrumu

5.23. 2-(1-(3-Klorofenil)-3-okso-3-fenilpropil)siklohekzanon (5i)
Renksiz Kati1, Verim: % 60, E.N.: 124-127 °C

"H-NMR (400 MHz, CDCl;, ppm ): & = 7.91 (d, ] = 7.6 Hz, 2H), § = 7.52 (t, ] = 7.2
Hz, 1H), 8= 7.42 (t, ] = 7,6 Hz, 2H), § = 7.21-7.10 (m, 4H), § = 3.76-3.72 (m, 1H), § =
3.51(dd, J = 16.8, 4.0 Hz, 1H), 5 =3.23 (dd, ] = 16.4, 9.6 Hz, 1H), 2.73-2.69 (m, 1H), §
=2.52-2.47 (m, 1H), & = 2.42-2.38 (m, 1H), & = 2.02-1.99 (m, 1H), & = 1.80-1.55 (m,
4H), 5= 1.26-1.23 (m, 1H).

BC-NMR (100 MHz, CDCl;, ppm ): & = 213.00, 199.29, 144.38, 128.52 (2C), 128.12
(2C), 136.83, 134.22, 132.99, 129.70, 128.36, 126.85, 126.82, 55.46, 43.84, 42.84,
40.72, 32.58, 28.50, 24.37.

IR Spektrumu (KCl, em™):

3085-3036 [cm™] =C-H Gerilme titresimi
2946-2852 [em]  C-H, Gerilme titresimi
1699, 1673 [cm'] C=0 Gerilme titresimi
1610-1578 [em']  C=C Gerilme titresimi
1304-1171 [em™] C-H; Deformasyon titresimi
723 [em'] =C-Cl Gerilme titresimi
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Sekil 5.23. 2-(1-(3-Klorofenil)-3-okso-1-fenilpropil)siklohekzanon’un IR Spektrumu

5.24. 2-(1-(4-Klorofenil)-3-okso-3-fenilpropil)siklohekzanon (5j)
Renksiz Kati, Verim: % 60, E.N.: 122-125 °C

"H-NMR (400 MHz, CDCl;, ppm ): 8 = 7.91 (d, ] = 7.2 Hz, 2H), § = 7.52 (t, ] = 7.2
Hz, 1H), §=7.42 (t,J=7.6 Hz, 2H), 5 =723 (d, ] = 6.4 Hz, 2H), § = 7.13 (d, ] = 6.4
Hz, 2H), § = 3.73-3.69 (m, 1H), 6 = 3.51 (dd, J = 16.4, 4.0 Hz, 1H), § = 3.21 (dd, ] =
16.4, 10.0 Hz, 1H), § = 2.73-2.69 (m, 1H), § = 2.51-2.248 (m, 1H), & = 2.43-2.38 (m,
1H), 6 =2.02-1.99 (m, 1H), 5= 1.80-1.54 (m, 4H), § = 1.26-1.22 (m, 1H).

BC-NMR ( 100 MHz, CDCl;, ppm ): & = 213.14, 198.49, 129.76 (2C), 128.60 (2C)
128.53 (2C), 128.13 (2C), 140.57, 136.82, 132.99, 132.23, 55.57, 43.94, 42.47, 40.49,
32.53,28.51 24.35.

IR Spektrumu (KCI, em™):

3081-3031 [em'] =C-H Gerilme titresimi
2987-2852 [em™'] C-H, Gerilme titresimi
1699, 1673 [cm'] C=0 Gerilme titresimi
1610-1577 [em']  C=C Gerilme titresimi
723 [em] =C-Cl Gerilme titresimi
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Sekil 5.24. 2-(1-(4-Klorofenil)-3-okso-1-fenilpropil)siklohekzanon’un IR Spektrumu

5.25. 2-(1-(2-Bromofenil)-3-okso-3-fenilpropil)siklohekzanon (5k)
Renksiz Kati1, Verim: % 50, E.N.: 92-95 °C

"H-NMR ( 400 MHz, CDCl;, ppm ): & = 7.99-7.95 (m, 2H), 7.55-7.50 (m, 2H), & =
7.44 (t,J = 7.2 Hz, 2H), § = 7.27- 7.19 (m, 2H), 8 = 7.04 (t, J = 7.6 Hz, 1H), § = 3.55
(dd, J=16.4, 4.4 Hz, 1H), 5 = 3.38 (dd, ] = 16.4, 9.6 Hz, 1H), 5 = 2.36-2.33 (m, 1H), §
=2.78-2.30 (m, 3H), 2.01-1.59 (m, 6H).

BC.NMR ( 100 MHz, CDCl;, ppm ): & = 211.40, 198.59, 128.50 (2C), 128.19 (2C)
141.30, 136.84, 133.34, 132.93, 128.83, 127.84, 127.12 ve 125.16, 53.46, 42.26, 38.82,
38.34, 28.56, 27.55, 25.02,

IR Spektrumu (KCI, em™):

3085-3036 [ecm'] =C-H Gerilme titresimi
2991-2852 [cm™] C-H; Gerilme titresimi
1699, 1677 [ecm'] C=0 Gerilme titresimi
1610-1573 [em']  C=C Gerilme titresimi
1308-1173 [em™] C-H; Deformasyon titresimi
719 [em'] =C-Br Gerilme titresimi
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Sekil 5.25. 2-(1-(2-Bromofenil)-3-okso-1-fenilpropil)siklohekzanon’un IR Spektrumu
5.26. 2-(1-(3-Bromofenil)-3-okso-3-fenilpropil)siklohekzanon (51)
Renksiz Kat1, Verim: % 70, E.N.: 113-116 °C

"H-NMR (400 MHz, CDCl;, ppm ): § =7.91 (d, ] = 7.2 Hz, 2H), § = 7.52 (t, ] = 7.6
Hz, 1H), 8= 7.42 (t, ] = 7.6 Hz, 2H), 6 = 7.34 (s, 1H), 5= 7.30 (d, ] = 7.2 Hz, 1H), § =
7.17- 6.96 (m, 2H), § = 3.73-3.68 (m, 1H), 8 = 3.50 (dd, J = 16.8, 4.0 Hz, 1H), & = 3.38
(dd, J = 16.4, 9.6 Hz, 1H), & = 2,73-2.68 (m, 1H), § = 2.51-2.47 (m, 1H), § = 2.42-2.38
(m, 1H), § = 2.03-1.98 (m, 1H), 5 = 1.77-1.66 (m, 3H), & = 1.60- 1.55 (m, 1H), 1.26-
1.23 (m, 1H).

3C.NMR ( 100 MHz, CDCLs, ppm ): & = 212.95, 198.26, 128.52 (2C), 128.11 (2C),
144.71, 122.56, 136.83, 132.99, 131.24, 130.01, 129.75, 127.33, 55.45, 43.83, 42.47,
40.70, 32.58, 28.49, 24.37.

IR Spektrumu (KCI, em™):

3081-3031 [em'] =C-H Gerilme titresimi
2968-2847 [ecm']  C-H, Gerilme titresimi
1699, 1681 [cm™] C=0 Gerilme titresimi
1485-1402 [em']  C=C Gerilme titresimi
1330-1178 [em™] C-H; Deformasyon titresimi
685 [em'] =C-Br Gerilme titresimi
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Sekil 5.26. 2-(1-(3-Bromofenil)-3-okso-1-fenilpropil)siklohekzanon’un IR Spektrumu
5.27. 2-(1-(4-Bromofenil)-3-okso-3-fenilpropil)siklohekzanon (5m)
Renksiz Kat1, Verim: % 90, E.N.: 122-125 °C

"H-NMR (400 MHz, CDCl;, ppm ): & = 7.91 (d, ] = 7.6 Hz, 2H), § = 7.53 (t, ] = 7.2
Hz, 1H), § = 7.41 (t, ] = 6.4 Hz, 2H), 6 = 7.38 (d, J = 8.4 Hz, 2H), § = 7.08 (d, ] = 8.4
Hz, 2H), § = 3.72-3.68 (m, 1H), 6 = 3.51 (dd, J = 16.4, 3.6 Hz, 1H), § = 3.38 (dd, J =
16.4, 9.6 Hz, 1H), § =2.72-2.67 (m, 1H), § = 2.51-2.47 (m, 1H), § = 2.42-2.38 (m, 1H),
§=2.03-1.99 (m, 1H), 5 = 1.81-1.54 (m, 4H), 5 = 1.26-1.22 (m, 1H).

BC-NMR ( 100 MHz, CDCl;, ppm ): & = 213.10, 198.45, 131.55 (2C), 130.16 (2C)
128.53 (2C), 128.13 (2C), 141.12, 136.82, 132.99, 120.35, 55.51, 43.86, 42.46, 40.54,
32.52,28.49, 24.35.

IR Spektrumu (KCI, em™):

3080-3026 [ecm'] =C-H Gerilme titresimi
2938-2853 [em']  C-H, Gerilme titresimi
1698, 1679 [cm'] C=0 Gerilme titresimi
1483-1407 [em']  C=C Gerilme titresimi
1314-1171 [em™] C-H; Deformasyon titresimi
684 [em'] =C-Br Gerilme titresimi
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Sekil 5.27. 2-(1-(4-Bromofenil)-3-okso-1-fenilpropil)siklohekzanon’un IR Spektrumu
5.28. 2-(1-(4-Metilfenil)-3-okso-3-fenilpropil)siklohekzanon (5n)
Renksiz Kati, Verim: % 94, E.N.: 130-133 °C

"H-NMR (400 MHz, CDCl;, ppm ): 8 = 7.93 (d, ] = 7.6 Hz, 2H), § = 7.51 (t, ] = 7.2
Hz, 1H), § = 7.41 (t,J = 7.2 Hz, 2H), § = 7.05-7.08 (m, 4H), § = 3.72-3.67 (m, 1H), § =
3.50 (dd, J = 16.0, 4.0 Hz, 1H), & = 3.21 (dd, J = 16.4, 9.6 Hz, 1H), § = 2.73-2.68 (m,
1H), § = 2.54-2.49 (m, 1H), & = 2.42-2.38 (m, 1H), 8 = 2.28 (s, 3H), 5 = 1.99-1.95 (m,
1H), 6 = 1.80-1.54 (m, 4H), 5 = 1.29-1.25 (m, 1H).

BC-NMR ( 100 MHz, CDCl;, ppm ): & = 213.81, 198.90, 129.18 (2C), 128.44 (2C)
128.20 (2C), 128.19 (2C), 138.87, 137.03, 136.05, 132.80, 55.89, 44.33, 42.34, 40.74,
32.47,28.58, 24.12, 21.04.

IR Spektrumu (KCl, cem™):

2946-2856 [cm]  C-H, Gerilme titresimi
1697, 1669 [cm'] C=0 Gerilme titresimi
1452-1416 [em™] C=C Gerilme titresimi
1313-1222 [em™'] C-H; Deformasyon titresimi
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Sekil 5.28. 2-(1-(4-Metilfenil)-3-okso-1-fenilpropil)siklohekzanon’un IR Spektrumu

5.29. 4-Fenil-2-(2-metoksifenil)-5,6,7,8-tetrahidrokinolin (6a)
Sar1 Renkli Kristal, Verim: % 99, E.N: 90-93 °C

'H-NMR ( 400 MHz, CDCl; ppm ): & = 7.75 (dd, J = 7.6, 1.6 Hz, 1H), § = 7.50 (s,
1H), 6 =7.46 (d, ] = 7.2 Hz, 2H), § = 7.43-7.34 (m, 4H), § = 7.09 (t, ] = 7.6 Hz, 1H), §
=6.99 (d,J = 8.4 Hz, 1H), 5=3.83 (s, 3H), 5 =3.13 (t, I = 6.4 Hz, 2H), 6 =2.70 (t, ] =
6.0 Hz, 2H), 8 = 1.99-1.93 (m, 2H), § = 1.80-1.74 (m, 2H).

BC-NMR ( 100 MHz, CDCL, ppm ): & = 157.22, 156.92, 152.96, 149.23, 139.84,
129.43, 128.13, 128.75 (2C), 128.28 (2C), 131.20, 129.56, 127.65, 123,43, 121.05,
111.25, 55.62, 33.14, 27.42, 23.16, 23.08.

IR Spektrumu (KCl, em™):

3054-3009 [em'] =C-H Gerilme titresimi
2938-2833 [cm']  C-H, Gerilme titresimi
1492-1429 [em™] C=C Gerilme titresimi
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Sekil 5.29. 4-Fenil-2-(2-metoksifenil)-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’in IR Spektrumu

5.30. 4-Fenil-2-(3-metoksifenil)-5,6,7,8-tetrahidrokinolin (6b)
Sar1 Renkli Kristal, Verim: % 93, E.N: 99-102 °C

'H-NMR ( 400 MHz, CDCl;, ppm ): & = 7.64-7.60 (m, 1H), § = 7.57 (d, J = 7.6 Hz,
1H), § = 7,50-7,41 (m, 4H), § = 7,40-7,35 (m, 3H), 8 = 6,96 (dd, J = 8.4, 2,4 Hz, 1H),
= 3,89 (s, 3H), 8 = 3,15 (t, ] = 7,2 Hz, 2H), 8 = 2,70 (t, ] = 6,4 Hz, 2H), & = 2,00- 1,94
(m, 2H) ve & = 1,81-1,75 (m, 2H).

BC-NMR ( 100 MHz, CDCl3, ppm ): & = 160. 01, 157.59, 154.10, 150.44, 141.10,
139.64, 128.59 (2C), 128.41 (2C), 129.68, 128.76, 127.85, 119.43 (2C), 114.62, 112.15,
55.35, 33.23, 27.36, 23.11, 23.06.

IR Spektrumu (KCl, cem™):

3058-3016 [cm™'] =C-H Gerilme titresimi
2948-2839 [em']  C-H, Gerilme titresimi
1497-1429 [em™] C=C Gerilme titresimi
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Sekil 5.30. 4-Fenil-2-(3-metoksifenil)-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’in IR Spektrumu

5.31. 4-Fenil-2-(4-metoksifenil)-5,6,7,8-tetrahidrokinolin (6¢)
Sar1 Renkli Yagims:1 Madde, Verim: % 86

"H-NMR (400 MHz, CDCl; ppm ): § = 7.98 (d, ] = 8.8 Hz, 2H), 5 = 7.00 (d, ] = 8.8
Hz, 2H), § = 7.47 (d, ] = 7.2 Hz, 2H), § = 7.37-7.35 (m, 3H), 5 = 7.23 (t, ] = 8.0 Hz,
1H), 5 = 3.86 (s, 3H), 5 =3.11 (, J= 6.5 Hz, 2H ), 6 = 2.66 (t, ] = 6.2 Hz, 2H), & =
1.99-1.93 (m, 2H), 5 = 1.80-1.74 (m, 2H).

BC-NMR ( 100 MHz, CDCL, ppm ): & = 160.13, 157.45, 153.98, 150.22, 139.89,
132.45, 127.44, 128.58(2C), 128.33(2C), 128.10 (2C), 114.04 (2C), 127.71, 118.41,
55.32,27.26,23.18, 23.13, 33.40.

IR Spektrumu (KCl, cem™):

3054-3009 [em”'] =C-H Gerilme titresimi
2933-2833 [em']  C-H, Gerilme titresimi
1537-1492 [em']  C=C Gerilme titresimi
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Sekil 5.31. 4-Fenil-2-(4-metoksifenil)-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’in IR Spektrumu

5.32. 4-Fenil-2-(2-klorofenil)-5,6,7,8-tetrahidrokinolin (6d)
Sar1 Yagims1 Madde, Verim: % 94

"H-NMR (400 MHz, CDCl; ppm ): 5 = 7.65 (dd, J = 7.2, 1.6 Hz, 1H), § = 7.47-7.41
(m, 3H), 7.32-7.30 (m, 1H), 7.40-7.34 (m, 5SH), 5 =3.13 (t, ] = 6.4 Hz, 2H) § =2.73 (t,J
= 6.4 Hz, 2H), 6 =2.00-1.94 (m, 2H), 5 =1.81-1.76 (m, 2H).

3C-NMR ( 100 MHz, CDCls, ppm ): & = 157.57, 153.59, 149.38, 128.37 (2C), 128.68
(20), 123.12, 139.41, 139.35, 132.27, 131.64, 130.02, 129.29, 128.84, 127.85, 127.04,
33.16, 27.44, 23.08, 22.99.

IR Spektrumu (KCI, em™):

3058-3010 [ecm'] =C-H Gerilme titresimi
2945-2868 [cm']  C-H, Gerilme titregimi
1497-1371 [em']  C=C Gerilme titresimi
750 [cm'l] =C-Cl Gerilme titresimi
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Sekil 5.32. 4-Fenil-2-(2-klorofenil)-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’in IR Spektrumu

5.33. 4-Fenil-2-(4-klorofenil)-5,6,7,8-tetrahidrokinolin (6¢)
Sar1 Renkli Kristal, Verim: % 98, E.N.: 130-133 °C

"H-NMR ( 400 MHz, CDCl;, ppm ): 5 = 7.93 (d, J = 8.8 Hz, 2H), § = 7.47-7.26 (m,
8H), 5 =3.00 (t, ] = 6.4 Hz, 2H), 5 = 2.67 (t, ] = 6.3 Hz, 2H), § = 1.98-1.92 (m, 2H), &
=1.80-1.71 (m, 2H).

BC.NMR ( 100 MHz, CDCl;, ppm ): 5 = 157.80, 152.96, 150.49, 139.53, 138.10,
134.54, 129.90, 128.78 (2C), 128.52 (2C), 128.41 (2C), 128.17 (2C), 127.88, 118.92,
33.25,27.31,23.07, 23.01.

IR Spektrumu (KCI, em™):

3058-3006 [ecm'] =C-H Gerilme titresimi
2937-2860 [em']  C-H, Gerilme titresimi
1497-1371 [em']  C=C Gerilme titresimi
750 [cm'l] =C-Cl Gerilme titresimi
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Sekil 5.33. 4-Fenil-2-(4-klorofenil)-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’in IR Spektrumu

5.34. 4-Fenil-2-(2-bromofenil)-5,6,7,8-tetrahidrokinolin (6f)
Sar1 Renkli Yagims1 Madde, Verim: % 66

"H-NMR (400 MHz, CDCl; ppm ): § = 7.66 (d, ] = 8.0 Hz, 1H), 5=7.59 (d, ] = 7.6
Hz, 1H), § = 7.32 (s, 1H), 8 = 7.22 (t, ] = 8 Hz, 1H), 5 = 7.47-7.37 (m, 6H), § = 3.12 (t,
J=6.4 Hz, 2H), 5 =2.73 (t, ] = 6.0 Hz, 2H), 5 = 2.00-1.94 (m, 2H), § = 1.85-1.77 (m,
2H).

BC-NMR ( 100 MHz, CDCL, ppm ): & = 157.42, 154.99, 149.35, 141.33, 139.31,
122.03, 128.36 (2C), 128.67 (2C), 133.22, 131.56, 129.47, 128.82, 127.86, 127.58,
123.03, 33.25, 27.31, 23.07, 23.01.

IR Spektrumu (KCl, cem™):

3081-3022 [em'] =C-H Gerilme titresimi
2937-2865 [cm™'] C-H, Gerilme titresimi
1492-1375 [em']  C=C Gerilme titresimi
701 [em™] =C-Br Gerilme titresimi
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Sekil 5.34. 4-Fenil-2-(2-bromofenil)-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’in IR Spektrumu

5.35. 4-Fenil-2-(4-bromofenil)-5,6,7,8-tetrahidrokinolin (6g)
Sart Renkli Yagims1 Madde, Verim: % 92

"H-NMR (400 MHz, CDCl; ppm ): § = 7.87 (d, J = 8.4 Hz, 2H), 7.56 (d, J = 8.4 Hz,
2H), & = 7.47-7.45 (m, 2H), 5 = 7.39 (s, 1H), § = 7.36-7.34 (m, 2H), § = 7.27 (t, ] = 8.0
Hz, 1H), 5 = 3.01 (t, J = 6.4 Hz, 2H), 5 = 2.67 (t, J = 6.4 Hz, 2H), 5 = 1.98-1.92 (m,
2H), § = 1.80-1.74 (m, 2H).

BC-NMR ( 100 MHz, CDCl;, ppm ): & = 157.83, 152.96, 150.50, 139.49, 138.52,
129.00, 122.90, 131.74 (2C), 128.54 (2C), 128.50 (2C), 128.43 (2C), 127.91, 118.90,
33.26, 27.35, 23.09, 23.02.

IR Spektrumu (KCl, cem™):

3081-3009 [ecm™'] =C-H Gerilme titresimi
2937-2865 [em']  C-H, Gerilme titresimi
1488-1394 [cm']  C=C Gerilme titresimi
705 [cm™] =C-Br Gerilme titresimi
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Sekil 5.35. 4-Fenil-2-(4-bromofenil)-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’in IR Spektrumu

5.36. 4-(4-Metoksifenil)-2-fenil-5,6,7,8-tetrahidrokinolin (6h)
Sar1 Yagims1 Madde, Verim: % 71

'"H-NMR (400 MHz, CDCl;, ppm ): 8 = 7.99 (d, J = 7.6 Hz, 2H), & = 7.48-7.37 (m,
4H), 5=7.31(d, J =8.4 Hz, 2H), 8 =7.01 (d, ] = 8.4 Hz, 2H), = 3.87 (s, 3H), 6 =3.12
(t, J = 6.4 Hz, 2H), 6 = 2.71 (t, ] = 4.0 Hz, 2H), & = 1.99-1.93 (m, 2H), § = 1.81-1.75
(m, 2H).

BC-NMR (100 MHz, CDClL3, ppm ): 8 = 159.32, 157.55, 154.31, 150.13, 129.86 (2C),
128.65 (2C), 126.99 (2C), 113.80(2C), 139.67, 131.88, 128.77, 128.50, 119.49, 55.34,
33.17,27.46,23.12,23.11.

IR Spektrumu (KCI, em™):

3063-3001 [em™] =C-H Gerilme titresimi
2937-2833 [em']  C-H, Gerilme titresimi
1546-1438 [em']  C=C Gerilme titresimi
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Sekil 5.36. 4-(4-Metoksifenil)-2-fenil-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’in IR Spektrumu

5.37. 4-(3-Klorofenil)-2-fenil-5,6,7,8-tetrahidrokinolin (6i)
Sar1 Yagims1 Madde, Verim: % 99

"H-NMR (400 MHz, CDCl;, ppm ): & = 7.98 (d, ] = 8.0 Hz, 2H), § = 7.46 (, ] = 6.8
Hz, 2H), § = 7.40- 7.36 (m, 5H), 8 = 7.25-7.22 (m, 1H), §=3.12 (t, ] = 6.4 Hz, 2H), § =
2.65 (t,J = 6.4 Hz, 2H), 6 = 1.99-1.88 (m, 2H), 5 = 1.81-1.73 (m, 2H).

BC-NMR (100 MHz, CDCl;, ppm ): & = 157.84, 154.42, 148.95, 118.92, 128.68 (2C),
128.65 (2C), 126.93 (2C), 141.44, 139.35, 134.32, 129.70, 128.34, 127.94, 126.78,
33.20, 27.22, 23.02, 22.96.

IR Spektrumu (KCl, em™):

3072-3010 [em™] =C-H Gerilme titresimi
1475-1375 [em']  C=C Gerilme titresimi
2937-2865 [em']  C-H, Gerilme titresimi
705 [cm™] =C-Cl Gerilme titresimi
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Sekil 5.37. 4-(3-Klorofenil)-2-fenil-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’in IR Spektrumu

5.38. 4-(4-Klorofenil)-2-fenil-5,6,7,8-tetrahidrokinolin (6j)
Sar1 Renkli Yagims1 Madde, Verim: % 90

"H-NMR ( 400 MHz, CDCl;, ppm ): 5 = 7.98 (d, J = 7.2 Hz, 2H), § = 7.46-7.36 (m,
4H), § = 7.33-7.19 (m, 4H), §=3.11 (t, J = 6.4 Hz, 2H), 5 = 2.64 (t, ] = 6.4 Hz, 2H), &
=2.00-1.93 (m, 2H), 5= 1.80-1.74 (m, 2H).

BC-NMR (100 MHz, CDCl;, ppm ): & = 157.78, 154.39, 149.19, 129.98 (2C), 128.69
(2C), 128.62 (2C), 126.94 (2C), 139.38, 138.02, 133.93, 128.66, 128.47, 119.04, 33.18,
27.29, 23.04, 23.00.

IR Spektrumu (KCl, em™):

3072-3010 [em™'] =C-H Gerilme titresimi
2937-2865 [cm™'] C-H, Gerilme titresimi
1475-1375 [em']  C=C Gerilme titresimi
705 [em'] =C-Cl Gerilme titresimi
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Sekil 5.38. 4-(4-Klorofenil)-2-fenil-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’in IR Spektrumu

5.39. 4-(2-Bromofenil)-2-fenil-5,6,7,8-tetrahidrokinolin (6k)
Sar1 Renkli Yagims1 Madde, Verim: % 82

"H-NMR (400 MHz, CDCl; ppm ): § = 8.05 (d, ] = 7.6 Hz, 2H), = 7.71 (d, ] = 7.6
Hz, 1H), = 7.48 (t,J = 7.2 Hz, 2H), § = 7.42 -7.39 (m, 3H), § = 7.30-7.23 (m, 2H), 5 =
3.20-3.11 (m, 2H), § = 2.62-2.55 (m, 1H) & = 2.48- 2.39 (m, 1H), & =2.00-1.94 (m, 2H),
1.84-1.78 (m, 2H).

BC-NMR ( 100 MHz, CDCL, ppm ): & = 157.76, 154.21, 149.47, 118.71, 122.56,
128.69 (2C), 126.93 (2C), 140.55, 139.63, 132.86, 130.09, 129.45, 128.94, 128.58,
127.52, 33.42, 26.56, 23.15, 22.84.

IR Spektrumu (KCl, cem™):

3076-3009 [ecm”'] =C-H Gerilme titresimi
2937-2833 [em”']  C-H, Gerilme titresimi
1470-1375 [em']  C=C Gerilme titresimi
692 [em'] =C-Br Gerilme titregimi
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Sekil 5.39. 4-(2-Bromofenil)-2-fenil-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’in IR Spektrumu

5.40. 4-(3-Bromofenil)-2-fenil-5,6,7,8-tetrahidrokinolin (61)
Sart Renkli Yagims1 Madde, Verim: % 98

"H-NMR (400 MHz, CDCl; ppm ): 8 =8.00 (d, J = 7.4 Hz, 2H), § = 7.38 (s, 1H), § =
7.56-7.52 (m, 2H), 6 = 7.46 (t, J = 7.7 Hz, 2H), § = 7.41-7.27 (m, 3H), § = 3.11 (t, ] =
6.5 Hz, 2H), 5 =2.65 (t, ] = 6.2 Hz, 2H), 8 =2.01-1.92 (m, 2H), 5 = 1.81-1.76 (m, 2H).

BC-NMR ( 100 MHz, CDCl;, ppm ): & = 157.89, 154.43, 148.70, 118.79, 122.48,
128.69 (2C), 126.87 (2C), 141.78, 139.50, 131.52, 130.83, 129.95, 128.62, 128.24,
127.26, 33.36, 27.23, 23.07, 23.01.

IR Spektrumu (KCI, em™):

3068-3004 [cm'] =C-H Gerilme titresimi
2937-2833 [em']  C-H, Gerilme titregimi
1470-1371 [em]  C=C Gerilme titresimi
696 [em'] =C-Br Gerilme titregimi



154

-10
4000 3000 2000 1000 400
Dalga Sams {cm)

Sekil 5.40. 4-(3-Bromofenil)-2-fenil-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’in IR Spektrumu

5.41. 4-(4-Bromofenil)-2-fenil-5,6,7,8-tetrahidrokinolin (6m)
Sar1 Renkli Yagims:1 Madde, Verim: % 94

"H-NMR (400 MHz, CDCl;, ppm ): & = 7.98 (d, J= 7.2 Hz, 2H), § = 7.60 (d, J = 8.8
Hz, 2H) 5 = 7.23 (d, ] = 8.8 Hz, 2H), § = 7.46 (t, ] = 8.0 Hz, 2H), = 7.39 (t, ] = 8.0 Hz,
1H), 5=7.38 (s, I1H), §=3.11 (t, J = 6.5 Hz, 2H) § = 2.64 (t, J = 6.3 Hz, 2H), 5 = 1.81-
1.73 (m, 2H), & = 1.99-1.92 (m, 2H).

BC-NMR (100 MHz, CDCl;, ppm ): & = 157.85, 154.47, 149.10, 131.57 (2C), 130.29
(2C), 128.69 (2C), 128.92 (2C), 118.92, 122.08, 139.49, 138.55, 128.62, 128.30, 33.24,
27.29, 23.06, 23.01.

IR Spektrumu (KCl, cem™):

3068-3009 [cm™] =C-H Gerilme titresimi
2937-2833 [em'] C-H, Gerilme titresimi
1488-1380 [ecm'] C=C Gerilme titresimi
701 [em”] =C-Br Gerilme titresimi
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Sekil 5.41. 4-(4-Bromofenil)-2-fenil-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’in IR Spektrumu

5.42. 4-(4-Metilfenil)-2-fenil-5,6,7,8-tetrahidrokinolin (6n)
Sar1 Renkli Yagims1 Madde, Verim: % 81

"H-NMR (400 MHz, CDCl; ppm ): 5 =8.01 (d, ] = 8.8 Hz, 2H), § = 7.48 (t, ] = 7.8
Hz, 2H), 8 =7.40 (t, J = 7.2 Hz, 1H), 8 = 7.44 (s, 1H), 6 = 7.31-7.27 (m, 4H), 6 = 3.14
(t, J = 6.6 Hz, 2H), 6 = 2.71 (t, ] = 6.3 Hz, 2H), 6 = 2.02-1.94 (m, 2H), 6 = 1.81-1.76
(m, 2H).

3C-NMR ( 100 MHz, CDCls, ppm ): & = 157.57, 154.33, 150.41, 129.07 (2C), 128.65
(3C), 128.51 (2C), 126.97 (2C), 139.74, 137.62, 136.76, 128.47, 119.37, 33.25, 27.39,
23.14,23.09, 21.28.

IR Spektrumu (KCl, cem™):

3084-3004 [cm”'] =C-H Gerilme titresimi
2938-2839 [ecm']  C-H, Gerilme titresimi
1443-1376 [em']  C=C Gerilme titresimi
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Sekil 5.42. 4-(4-Metilfenil)-2-fenil-5,6,7,8-tetrahidrokinolin’in IR Spektrumu
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