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ÖZET 

 

Yüksek Lisans Tezi 

 

DİSPİROHALKALIFOSFAZEN TÜREVLERİNİN SENTEZİ VE 

KARAKTERİZASYONU 

 

Elçin BURUNKAYA 

 

Karabük Üniversitesi 

Lisansüstü Eğitim Enstitüsü 

Kimya Anabilim Dalı 

 

Tez Danışmanı: 

Doç. Dr. Yasemin TÜMER 

Şubat 2025, 117 sayfa 

 

Tez kapsamında, farklı iki dişli ligandlar kullanılarak 6 orijinal bileşik sentezlendi. 

Ferrosenkarboksaldehit ve alifatik amin türevlerinin (etanolamin, 3-aminopropanol 

ve N-etil-1,3-diaminopropan) reaksiyonuyla Schiff bazları sentezlendi ve NaBH4 ile 

indirgenerek ferrosenilaminler elde edildi. Ferrosenilaminler ve 

hegzaklorosiklotrifosfazenin reaksiyonu ile monospiroferrosenilfosfazen bileşikleri 

elde edildi. Daha sonra N-metil-1,3-diaminopropan ile ferrosenkarboksaldehit 

arasındaki reaksiyon ile elde edilen Schiff bazı NaBH4 ile indirgenerek iki dişli 

ligand elde edildi. Monospiroferrosenilfosfazen bileşiklerinin iki dişli sübstitüent ile 

stokiyometrik olarak 1:1 oranında reaksiyonuyla dispirohalkalı fosfazen bileşikleri 

elde edildi. Sentezlenen dispirofosfazen bileşiklerinin tamamı kolon kromatografisi 

ile farklı yürütücü fazlar kullanılarak saflaştırıldı. Dispirohalkalıfosfazen 

bileşiklerinin yapıları (1a, 1b, 2a, 2b, 3a ve 3b) elemental analiz, MS, FT-IR, 1H-, 

13C-, ve 31P-NMR teknikleri ile aydınlatıldı. Uygun tek kristalleri elde edilen (1a, 
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2a ve 2b) bileşiklerin moleküler ve kristal yapıları X-ışınları kristallografi tekniği ile 

aydınlatıldı. 

 

Anahtar Sözcükler : Dispirohalkalıfosfazen, Geometrik izomer, Spektroskopi. 

Bilim Kodu : 20103 
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ABSTRACT 

 

Master Thesis 

 

SYNTHESIS AND CHARACTERIZATION OF 

DISPIROCYCLOPHOSPHAZENE DERIVATIES 

 

Elçin BURUNKAYA 

 

Karabük University 

Institute of Graduate Programs 

Department of Chemistry 

 

Thesis Advisor:  

 Assoc. Prof. Dr. Yasemin TÜMER 

February 2025, 117 pages 

 

In this study, 6 original compounds were synthesized using different bidentate 

ligands. Schiff bases were synthesized by the reaction of ferrocenecarboxaldehyde 

and aliphatic amine derivatives (ethanolamine, 3-aminopropanol and N-ethyl-1,3-

diaminopropane) and ferrocenylamines were obtained by reduction with NaBH4. 

Monospiroferrocenylphosphazene compounds were obtained by the reaction of 

ferrocenylamines and hexachlorocyclotriphosphazene. Then, the Schiff base obtained 

by the reaction between N-methyl-1,3-diaminopropane and ferrocenecarboxaldehyde 

was reduced with NaBH4 to obtain the bidentate ligand. Dispirocyclic phosphazene 

compounds were obtained by the stoichiometric reaction of monospiroferrocenyl 

phosphazene compounds with bidentate substituents in a 1:1 ratio. All of the 

synthesized dispiro phosphazene compounds were purified by column 

chromatography using different eluent phases. The structures of dispiro cyclic 

phosphazene compounds (1a, 1b, 2a, 2b, 3a and 3b) were elucidated by elemental 
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analysis, MS, FT-IR, 
1
H-, 

13
C-, and 

31
P-NMR techniques. The molecular and crystal 

structures of the compounds (1a, 2a and 2b), of which suitable single crystals were 

obtained, were elucidated by X-ray crystallography technique. 

 

Key Word : Dispirocyclotriphosphazene, Geometric isomer, Spectroscopy. 

Science Code : 20103 
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SİMGELER 

 

P : fosfor 

N : azot 

Cl : klor 

L : ligant 

g : gram 

mL : mililitre 

°C : santigrat derece 

Å : angstrom 

α : alfa 

β : beta 

δ : delta 

 

KISALTMALAR 

 

NMR :  Nükleer Manyetik Rezonans 

FT-IR : Fourier Dönüşümlü Kızılötesi Spektroskopisi 

MS :  Kütle Spektrometresi 

TLC :  İnce Tabaka Kromatografisi 

THF :  Tetrahidrofuran 

ACN : Asetonitril 

TEA :  Trietilamin 

Trimer :  Hegzaklorosiklotrifosfazen 
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BÖLÜM 1 

 

GİRİŞ 

 

Fosfor ve azot atomlarının oluşturduğu bileşikler üç ana kategoride incelenebilir. P 

ile N arasında bağ sayısı tek olduğunda fosfazan (H2N-PH4), çift bağ olduğunda 

fosfazen (HN=PH3), üç bağ olduğunda ise fosfazin (N≡PH2) olarak isimlendirilir [1].  

 

Fosfazenler, iminofosfaranlar ya da fosfinimitler olarak da bilinir. Fosfazenler, fosfor 

ve azot atomları arasında çift bağ içeren, (P=N)n motifinin tekrarıyla oluşan 

bileşiklerdir. Her bir fosfor atomu iki organik veya anorganik yan grup barındırır. 

Düz zincirli fosfazenlere göre daha kararlı yapıya sahip olan halkalı fosfazenler ve 

polifosfazenler daha çok incelenen yapılardır. Halkalı fosfazenler üzerinde en çok 

çalışılan yapılar, hekzaklorosiklotrifosfazen (trimer, N3P3Cl6) ve 

oktaklorosiklotetrafosfazen (tetramer, N4P4Cl8) bileşikleridir. Fosfazen bileşikleri, 

organik çözücülerde çözünebilmeleri sebebiyle organik özellik gösterirken, kimyasal 

yapılarındaki P=N zincirinden ötürü anorganik özellik taşırlar. Fosfazenler, kimyasal 

ve kinetik olarak kararlı, aktif yapılar sunarlar [2–4].  

 

Halofosfazen bileşiklerinin önemli bir özelliği, yapısındaki halojen atomlarının 

sübstitüsyon reaksiyonları ile yer değiştirmesiyle, amino, tiyol, alifatik ve aromatik 

alkol gruplarıyla yeni bileşikler oluşturmasıdır. Bu durum, farklı niteliklere sahip 

fosfazen bileşikleri sentezlemeyi mümkün kılar. Çok yönlü özellikleri sayesinde 

fosfazen bileşiklerinin uygulama alanları giderek genişlemektedir. 

 

Fosfazenler sıvı kristal malzemeler, biyomedikal malzemeler, lityum-iyon pilleri için 

elektrolitler, alev geciktirici, böcek öldürücü, hidrolik sıvılar ve yağlayıcılar gibi 

uygulama alanlarına sahiptirler. Fosfazen türevlerinin biyolojik aktiviteleri, 

mikrobiyal, mantar ve onkolojik hastalıkların tedavisindeki tıbbi uygulamaları 

nedeniyle mevcut araştırmaların önemli bir odak noktasıdır. Bu bileşiklerin 
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potansiyel terapötik etkileri, çeşitli hastalıkların tedavisinde yeni stratejiler 

geliştirilmesine katkıda bulunabilir [5–11]. 

 

Fosfazenlerin fosfor atomları sayesinde yüksek sıcaklık ve alev direncine sahip 

bileşikler sentezlenmiş ve bu bileşiklerin yanmayı önleyici özellikleriyle tekstil, 

sentetik ve kauçuk sanayisinde patentlenmiştir. Ayrıca biyo uyum sağlaması 

sayesinde organ naklinde, protez kemik yapımında, diş tedavisinde dolgu malzemesi 

olarak biyomedikal alanda çalışmaları da bulunmaktadır [12–14]. 

 

Çizelge 1.1. Sentezlenen bileşiklerin özgün yapıları ve adlandırılması. 

 
      Açık yapı       Adlandırma   

  

 

 
 

        1 

      

MonospiroNO 

  
           

   

 

   

Spiro[2-(N-

ferrosenilmetilamino)-1- 

       

etanoksi]-

4,4,6,6- 

  

       

tetrakloro 

siklotrifosfazatrien 

                       

    

 

  
 

            

  1a 

      

DispiroNO.NN 

  
           

   

 

   

Spiro[2-(N-

ferrosenilmetilamino-1- 

       

etanoksi]-trans-spiro(propan-

1,3- 

       

diamino)[N-(1-ferrosenilmetil)-

N- 

       

metil]-6,6-

diklorosiklotrifosfazatrien 

                                 

    

 

  
 

              

 1b 

      

DispiroNO.NN 

  
           

   

 

   

Spiro[2-(N-

ferrosenilmetilamino-1- 

       

etanoksi]-cis-spiro(propan-1,3- 

       

diamino)[N-(1-ferrosenilmetil)-

N- 

       

metil]-6,6-

diklorosiklotrifosfazatrien 
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 2 

      

MonospiroNO 

  

           

       

Spiro[3-(N-ferrosenilmetilamino)-

1- 

       

propanoksi]-4,4,6,6- 

 

   
 

   

tetrakloro 

siklotrifosfazatrien 

 

                                 

  

 

 
 

        2a 

  

 

   

DispiroNO.NN 

  

           

       

Spiro[3-(N-ferrosenilmetilamino)-

1- 

       

propanoksi]-trans-spiro(propan-

1,3- 

       

diamino)[N-ferrosenilmetil)-N-

metil]- 

       

6,6-diklorosiklotrifosfazatrien 

           

                                 

  

 

 
 

        2b 

      

DispiroNO.NN 

  

           

   

 

   

Spiro[3-(N-ferrosenilmetilamino)-

1- 

       

propanoksi]-cis-spiro(propan-1,3- 

       

diamino)[N-ferrosenilmetil)-N-

metil]- 

       

6,6-diklorosiklotrifosfazatrien 

           

                                 

3 

      

MonospiroNN 

  

           

       

Spiro(etan-1,2-diamino)[N-(1- 

       

ferrosenilmetil)-N-etil]-4,4,6,6- 

       

tetrakloro siklotrifosfazatrien 
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        3a 

      

DispiroNN.NN 

  

           

       

Spiro(etan-1,2-diamino)[N-(1- 

       

ferrosenilmetil)-N-etil]-trans-spiro 

   

 

   

(propan-1,3-diamino)[N-(1- 

 

       

ferrosenilmetil)-N-metil]-6,6,- 

       

diklorosiklotrifosfazatrien 

 

                                 

  

 

 
 

        3b 

      

DispiroNN.NN 

  

           

       

Spiro(etan-1,2-diamino)[N-(1- 

       

ferrosenilmetil)-N-etil]-cis-spiro 

       

(propan-1,3-diamino)[N-(1- 

 

    

 

  

ferrosenilmetil)-N-metil]-6,6,- 

       

diklorosiklotrifosfazatrien 
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BÖLÜM 2 

 

GENEL BİLGİLER 

 

2.1. FOSFAZENLERİN TARİHÇESİ 

 

Fosfazenlere yönelik çalışmalar ilk olarak 1834 yılında Wohler ve Liebig tarafından 

PCl5 ile NH3 arasındaki reaksiyon sonucunda kararlı ve beyaz bir kristal yapıda 

hekzaklorosiklotrifosfazen (trimer) elde etmesiyle başlamıştır. İlk olarak bu ürünün, 

PCl5’in su ile reaksiyonundan elde edilmiş POCl3 gibi bir monomer olduğu kanısına 

varılmıştır ve bu yüzden fosfonitril olarak isimlendirilmiştir. Bu isim 1960’lara kadar 

kullanılmıştır ancak daha sonra bu bileşikler fosfazen adıyla anılmaya başlamıştır 

[15]. 

 

1844 yılında Gerhardt ve Laurent, fosfazenlerin ampirik formülünü (NPCl2) olarak 

belirlenmiştir. 1865 yılında ise Gladstone ve Holmes, halkalı fosfazen bileşiğinin 

molekül formülünün (NPCl2)3 şeklinde olduğunu kanıtlamıştır [16]. Bu dönemde 

yapılan çalışmalar, fosfazen kimyasının temellerini atmıştır. 

 

1895-1898 yılları arasında Stokes’ın yaptığı çalışmalarda (NPCl2)n yapısındaki 

bileşikleri ayırmış ve n=4,5,6 ve 7 olan bileşiklerin halkalı yapıda olduğunu, 

ısıtıldıklarında elastomerik polimerlere dönüştükleri gözlemlenmiştir. 1924 yılında 

Schenck ve Römer, zamanımızda da kullanılan bir teknikle PCl5 ve NH4’den yola 

çıkarak halkalı (NPCl2)3 ve (NPCl2)4 bileşenlerini elde etmeyi başarmıştır. 

(Reaksiyon 2.1) 
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Wichelhaus, fosfonitril klorür için yapı formülü I'yi sunmuştur; Stokes ise tri- ve 

tetra-fosfonitril klorürleri için, biraz farklı olan ancak yine de asidik kloridlerin 

karakterini yansıtan yapı formülleri II ve III' ü sunmuştur (Şekil 2.1) [17].  

 

 

 

Şekil 2.1. Wichelhaus ve Stokes tarafından sentezlenen fosfazenler [17]. 

 

1950’li yıllarda halkalı ve polifosfazenlerin yapısı, NMR, UV ve X-ray kristalografi 

gibi gelişmiş analitik tekniklerin kullanılmasıyla daha da derinlemesine incelendi. 

Meyer ve arkadaşları tarafından halkalı fosfazenlerin yapısı X-ışını kırınımı 

yöntemiyle ilk kez aydınlatılmıştır [18]. 1960’lı yıllardan itibaren, organik 

sübstitüentlerle klorun yer değiştirmesi ile çok sayıda organofosfazen bileşiği 

sentezlenmiştir. 

 

2.2. FOSFAZENLERİN SINIFLANDIRILMASI 

 

Fosfazenler düz zincirli, halkalı (siklo) ve polimerik fosfazenler olarak üç gruba 

ayrılır. 
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Şekil 2.2. Fosfazenlerin sınıflandırılması. 

 

2.2.1. Düz Zincirli Fosfazenler 

 

Düz zincirli fosfazen bileşenleri, fosfor (P) ve azot (N) atomlarının sırayla yer aldığı 

yapılar olarak tanımlanır ve formülleri genellikle (R)HN=PX₃ şeklinde gösterilerek 

(R: Alkil; X: Alkil, aril, alkoksi, amino, halojen) farklı alkil ya da aril grupları ile 

işlevselleştirilebilir. Genellikle uzun zincirli yapılar oluşturan düz zincirli fosfazen 

bileşenlerinin azot atomları genellikle P=N çift bağları oluşturur. 

 

Düz zincirli fosfazen bileşikleri, alev geciktirici maddeler, biyouyumlu polimerler ve 

çeşitli endüstriyel uygulamalar için potansiyel taşımaktadır. Ayrıca, bu bileşiklerin 

biyomedikal uygulamalarda, özellikle ilaç taşıma sistemleri ve antimikrobiyal ajanlar 

olarak kullanımı üzerine araştırmalar devam etmektedir [19–24]. 

 

Bu fosfazen bileşiklerinin en bilinen örneği, P-trikloro-N-diklorfosforilmonofosfazen 

bileşiğidir (Şekil 2.3) [25].  

 

P

Cl

NCl

O

P

Cl

Cl

Cl

 
 

Şekil 2.3. P-trikoloro-n-diklorofosforilmonofosfazenin yapısı [25]. 
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Yoshimura vd. yaptıkları çalışmada; trifenilfosfin (PPH3) (1) ve (N-tosilimino)-fenil-

λ
3
-iyodanın (2) reaksiyonundan (N-tosilimino)-trifenilfosforan (3) bileşiğini 

sentezlemişlerdir (Şekil 2.4) [26]. 

 

 

 

Şekil 2.4. N-tosil sülfonilimino gruplarının trifenilfosfine transfer reaksiyonu [26]. 

 

El-Sayed vd. 1,2-bis(difenilfosfino)etan (1) ile benzil amin türevleri 2a-c’nin 

tepkimesi sonucunda N,N’-(etan-1,2-dibis(difenilfosforanilidin))bis(1-sübstitüe 

fenil)metanamin) türevleri (5a-c) sentezlemişlerdir. Elde edilen bileşikler AChE 

enzimi üzerinde umut verici inhibisyon potansiyeli göstermiştir. Ayrıca alzheimer 

hastalığı tedavisine yönelik çok işlevli ilaçların tasarlanmasında kullanılabileceği 

önerilmiştir (Şekil 2.5) [27]. 

 

 

 

Şekil 2.5. El-Sayed ve ark. çalışmasında elde ettikleri bileşiğe ait tepkime [27]. 

 

Cook vd. yaptıkları çalışmada [Mn(depe)2(CO)(NH3)]
+
 (depe=1,2-

bis(dietilfosfino)etan) kompleksindeki NH3 molekülünün tüm hidrojen atomlarını  

2,4,6-tri-tert-bütilfenoksil radikali tarafından uzaklaştırılarak beş üyeli fosfazenyum 

katyonu [(Et2P(C2H4)PEt2)N]
+
 elde etmişlerdir (Şekil 2.6). NHx türlerinin bir Mn-P 

bağının içine eklenmesinin reaksiyonun termodinamik itici gücünü sağladığı 

önerilmiştir.  [28]. 
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Şekil 2.6. Fosfazenyum katyonunun yapısı [28]. 

 

Rodrı´guez-Rey vd. 2019 yılında yaptıkları çalışmada; karboran iskeleti üzerine 

desteklenmiş çok fonksiyonlu 8 ve 9 ligandlarını sentezlemişlerdir. Bu ligandlar 

palladyum bileşikleri (10-12) elde etmek amacıyla kullanılmıştır (Şekil 2.7). 

Sentezlenen bileşikler substitüentlerin farklı indüktif etkilerinin azot atomunun 

koordinasyon yeteneğini nasıl değiştirebileceğini incelemek için kullanılmıştır [29]. 

 

 

 

Şekil 2.7. C-karboranil fosfin-iminofosforan ile paladyum komplekslerinin sentezi  

                   ligandlar [29]. 

 

Ivanov vd. 2019 yılında gerçekleştirdikleri çalışma kapsamında potansiyel antikanser 

ajanları olan bazı thieno[2,3-d] pirimidin türevini (26), iminofosforan üzerinden (25) 

bir aza-Wittig tepkimesi ile sentezlemişlerdir. Uygun sübstitüentleri bulunan 

iminofosforanlar kuvvetli bazlar olarak kullanılır ve literatürde fosfazen bazları 

olarak geçer (Şekil 2.8) [30]. 
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Şekil 2.8. Thieno[2,3-d] pirimidin türevi [30]. 

 

Weitkamp vd. yaptıkları çalışmada; fosfazen süper bazlarının reaktivitesi üzerine 42-

44 bazlarının, anyonik türleri oluşturmak amacıyla su tarafından çözülen bir hidroksit 

iyonu oluşturmak için sudan bir proton uzaklaştırdığını gözlemlemişlerdir. Bu 

fosfazen bazlarının ilginç bir uygulaması, HCF3 kullanılarak Me3SiCF3 bileşiğinin 

hazırlanmasıdır (Şekil 2.9) [31]. 

 

 

 

Şekil 2.9. Schwesinger ve arkadaşları tarafından yayınlanan serbest ve protonlanmış 

mono- ve tetrafosfazen bazları [31]. 
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2.2.2. Halkalı Fosfazenler 

 

Hekzaklorosiklotrifosfazen, fosfor ve azot atomlarının altı üyeli halka yapısı 

oluşturmak için ardaşık olarak yer aldığı, P atomlarına bağlı iki sübstitüent grubu 

bulunduran bir bileşiktir ve (N=PX2)3 yapısına sahiptir. Halkalı fosfazen türevleri, 

fosfor atomuna bağlı Cl atomunun uygun bir reaktif ile yer değiştirilmesiyle elde 

edilebilir [32]. 

 

Halkalı fosfazenler, halka iskeletinde ardaşık olarak fosfor-azot atomları içeren 

anorganik esaslı bileşiklerdir. Fosfor atomuna bağlı iki halojen grubu (X: Cl, F…) 

bulundururlar. Halka içinde (N=PX2) grubunun tekrar sayısına (n) bağlı olarak,   

hekzaklorosiklotrifosfazen (trimer), oktaklorosiklotetrafosfazen (tetramer) gibi 

adlandırılırlar (Şekil 2.10). 

 

 

 

Şekil 2.10. Hekzaklorosiklotrifosfazen ve oktaklorosiklotetrafosfazen yapısı. 

 

Hekzaklorosiklotrifosfazen; halkalı fosfazen türevleri, poliorganofosfazenler ve 

dendrimerlerin sentezi için önemli bir başlangıç bileşiği olarak öne çıkmaktadır. 

Literatürde, farklı yan gruplara sahip halkalı fosfazen türevleri, N3P3Cl6'daki yüksek 

reaktif klor atomlarının, birincil ve ikincil aminler, poliaminler ve ariloksitler gibi 

çeşitli -NH- veya -OH- nükleofilik reaktiflerle değiştirilmesi yoluyla elde edilmiştir 

[33]. Bu süreç aşağıdaki şemada özetlenmiştir (Şekil 2.11) [3]. Halkalı fosfazenlerin 

halka azot atomları bazik karaktere sahiptir ve Lewis asitleriyle etkileşime girebilir. 

Halka azot atomlarının Lewis bazikliği, P atomu üzerinde uygun bir nükleofil seçimi 

ile artırılabilir. Ayrıca halkalı fosfazenlerin halka boyutunun artırılması, daha fazla 

halka esnekliği sayesinde ligand olarak çok yönlülüklerini de artırabilir [34]. 
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Şekil 2.11. Heksasübstitüe edilmiş halkalı(organo)fosfazenlerin sentezi [3]. 

 

Halkalı fosfazenler, çeşitli kimyasal tepkimelerde katalizör görevi görebilir [35]. 

Özellikle organik sentezlerde etkili oldukları bilinmektedir. Halkalı fosfazenlerin 

akciğer, kan, kolon, mesane, prostat ve meme kanseri hücrelerine karşı hücre hasarı 

birçok çalışmada yer almıştır [36,37]. Reaktif özellikleri, farklı yapılarla olan 

etkileşimleri ve geniş uygulama potansiyelleri nedeniyle bu bileşikler üzerine 

yürütülen araştırmalar devam etmektedir. Ayrıca, bu bileşiklerin endüstriyel 

uygulamalar, [38–42] biyomedikal alanlardaki potansiyel kullanımları [43] ve 

antimikrobiyal ajanlar olarak kullanımı araştırmacılar için ilgi çekici bir konu 

oluşturmaktadır [44,45]. 

 

2.2.2.1. Halkalı Fosfazenlerin Sentezi 

 

Halkalı fosfazen kimyasında yaygın olarak kullanılan hekzaklorosiklofosfazen, 

fosforun PX3 ve PX5 gibi halojen bileşikleri ile amonyum halojenürlerin simetrik 

tetrakloroetan gibi halojen içeren çözücülerde 140-150 °C’de oluşan tepkimesiyle 

sentezlenmektedir (Reaksiyon 2.2). Gerçekleşen reaksiyon sonucunda halkalı, düz 

zincirli ve polimerik bileşiklerden oluşan bir karışım elde edilmiştir [17]. 
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Tepkimenin ilk aşamalarında HCl gazı çıkışı ile düz zincirli yapı oluşmuştur. Düz 

zincirli fosfazen bileşiğindeki üç fosfor içeren açık zincirli türevin, halka kapanması 

sonucunda trimerik yapı elde edilmektedir. Bir PCl5 katılmasıyla dört fosforlu açık 

zincirli hale geldiğinde halka kapanması meydana gelerek tetramerik yapı elde 

edilmektedir. Elde edilen ürünün %60-70’lik kısmını halkalı fosfazenler 

kaplamaktadır. Sentezlenen ürün karışımında %37 (NPCl2)3, %28 (NPCl2)4 ve 

(NPCl2)n yer almaktadır. Elde edilen saf hekzaklorosiklotrifosfazen bu karışımdan 

fraksiyonlu kristallendirme ve fraksiyonlu süblimleştirme ile ayrılabilir [46]. 

Tepkime mekanizması (Şekil 2.12)’de görüldüğü gibidir [3]. 

 

 

 

Şekil 2.12. Halkalı fosfazen sentezi için tepkime mekanizması. 
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2.2.2.2. Halkalı Fosfazenlerin Elektronik Yapıları 

 

Fosfazen bileşiklerinin azot atomu sp
2
 hibritleşmesi gerçekleştirirken fosfor atomu 

sp
3
 hibritleşmesi yapmaktadır. P ile N atomları arasında gerçekleşen σ bağı haricinde, 

fosfor atomunda bir elektron, azot atomunda ise üç elektron bulunmaktadır. Bu 

bağlamda fosfor ve azot atomları arasındaki birer elektronun oluşturduğu π bağı, P-N 

bağının kısalmasına yol açmaktadır (Şekil 2.13) [47]. 

 

 

 

Şekil 2.13. Hekzaklorosiklotrifosfazenin yapısı [47]. 

 

π bağlarının azot atomlarının yönünde polarize olması, fosfor atomlarındaki π 

elektron yoğunluğunun azalmasına neden olmuştur. Bu da 

hekzaklorosiklotrifosfazene ait dört rezonans yapısının ortaya çıkmasına neden 

olmuştur (Şekil 2.14) [48]. 

 

 

 

Şekil 2.14. Trimerin rezonans formülü [48]. 

 

N atomuna elektron transferi ile yarı dolu pz orbitali tam dolu duruma gelir. Bu 

sebeple tetrahedral yapıda bulunan N atomlarının geometrisinde bir daralma 

meydana gelir ve P-N-P bağ açısı 109.5°’ye düşer (Şekil 2.15) [49]. 
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Şekil 2.15. Hekzaklorosiklotrifosfazende n atomunun elektronik yapısı [49]. 

 

Azot atomları sp² hibritleşmesi gerçekleştirerek, iki orbitalini fosfor atomuyla σ bağı 

oluşturmak için kullanmıştır. Azot atomlarının kalan elektronları py orbitaline 

yerleşmişlerdir. 

 

X-ışınları analizleri sonucunda halkalı fosfazenlerin düzlemsel, taç, kayık ve 

sandalye olmak üzere dört yapısal düzenleme içerdiği belirlenmiştir. (NPF2)3 

bileşiğinin X-ışınları analizi, N3P3 halkasının düzlemsel yapıya sahip olduğunu 

göstermektedir. (NPCl2)3 bileşiğinde N3P3 halkası hafif bir şekilde bükülmüştür. 

(NPBr2)3 bileşiğinde ise N3P3 halkasının bükülmesi çoğalarak sandalye yapısına 

dönüşmüştür. Tetramerik yapılarda ise N4P4 halkası düzlemsel, taç, kayık, sandalye 

ve sele olmak üzere beş farklı yapıya sahiptir. (NPCl2)4 bileşiği için kayık ve 

sandalye olarak iki farklı yapı gözlenmiştir. (NPBr2)4’ün kayık, (NPF2)4’ün 

düzlemsel halkalı yapıda olduğu belirlenmiştir. (NPCl2)5 on üyeden oluşan bir halkalı 

yapıya sahip olmakla birlikte hemen hemen düzlemseldir (Şekil 2.16) [50]. 

 

 

Şekil 2.16. Halkalı fosfazenlerin konformasyon yapıları [50]. 
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2.2.2.3. Halkalı Fosfazenlerin Monofonksiyonlu Nükleofiller ile Reaksiyonu 

 

Hekzaklorosiklotrifosfazenin, monofonksiyonlu sübstitüentler ile gerçekleştirdiği 

reaksiyonda, kullanılan sübstitüentin oranına bağlı olarak mono-, di-, tri-, tetra-, 

penta- ve hekza-sübstitüe ürünler meydana gelmektedir [50]. 

 

Bir Cl atomunun bir nükleofil ile yer değiştirmesi sonucu tek bir izomer (N3P3Cl5R) 

elde edilir. Ancak nükleofilin ikinci molekülü bu bileşikle tepkimeye sokulduğunda, 

geminal veya non-geminal izomerler meydana getirir. Non-geminal türevlerde 

bulunan -cis ve -trans geometrik izomerler, tris ve tetrakis sübstitüe bileşiklerde de 

gözlemlenmektedir. Pentakis ve hekzakis türevlerde izomerlik durumu mevcut 

değildir (Şekil 2.17) [51]. 

 

 

 

Şekil 2.17. Hekzaklorosiklotrifosfazenin monofonksiyonlu sübstitüentler ile verdiği 

ürünler. 
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Hekzaklorosiklotrifosfazen halkası altı aktif klor içeren çok yönlü, simetrik, 

heterosiklik bir bileşiktir. Bu halkada yer alan altı klorun seçici yer değiştirmeleri 

aracılığıyla birçok fonksiyonel bileşik sentezlenebilir. 

 

İbişoğlu vd. 1-Naftilamino türevli halkalı fosfazenleri (3-5), trimerin 1-naftilamin ile 

reaksiyonu sonucu sentezleyerek yeni halkalı fosfazen türevleri (7, 8 ve 9) elde 

etmişlerdir. Sentezlenen bileşiklerin optik malzemeler için yapı taşı olarak umut 

verici olabileceği ve yeni aminosiklofosfazen bileşiklerin, kemoterapötik veya 

antimikrobiyal ajan davranışları alanındaki uygulamalar için de kullanılabileceği 

önerilmiştir  (Şekil 2.18) [52]. 

 

 

 

Şekil 2.18. 3-9 numaralı bileşiklerin sentezi [52]. 

 

Ün vd. yaptıkları çalışmada; siklofosfazenlerin adamantan türevleri ile 

reaksiyonlarını incelemişlerdir. Elde edilen bileşiklerin alev geciktirici katkı 

maddeleri için umut verici olduğu gözlenmiştir. Ayrıca, bu bileşikler kiral sistemler 
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ve biyolojik malzemeler, kemoterapötik veya antimikrobiyal ajan davranışları 

sergilediği için karışık sübstitüentli fosfazen bileşikleri hazırlamak için 

kullanılabileceği önerilmiştir  (Şekil 2.19) [53]. 

 

 

 

 

Şekil 2.19. 2.19. 3-8 bileşiklerinin sentezi [53]. 

 

Machotova vd. trimerin (1) alilamin ile nükleofilik yer değiştirme reaksiyonu ile 

tamamen sübstitüe fosfazen (2) bileşiğini sentezlemişlerdir. HACTP'nin varlığının, 

üretilen duman miktarını azalttığı ve malzemenin yanması sırasında alevin 

yayılmasını yavaşlattığı, şeffaflık, esneklik, sertlik ve yapışkanlık özelliklerini 

etkilemeden gözlemlenmiştir. Böylece, HACTP'nin bir alev geciktirici olarak işlev 

gördüğü ve arttırılmış alev stabilitesine sahip düşük VOC termoset şeffaf kaplama 

sistemlerinin geliştirilmesinde kullanılabileceği önerilmiştir (Şekil 2.20) [54]. 
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Şekil 2.20. Hekzaalliamino-siklo-trifosfazenin sentez reaksiyonu [54]. 

 

Balcı vd. 2024 yılında yaptıkları çalışmada aromatik tiyol grupları içeren halkalı 

fosfazen bileşiklerini (1a,b) ve n-bütilamin ile yer değiştirmiş (3a,b) türevlerini 

sentezlemiş ve ardından deprotonasyon reaksiyonları sonucunda, yeni N,N-spiro 

köprülü bis(siklotrifosfazen) türevlerini (5a-1,5b-1) elde etmişlerdir. Yeni N,N-spiro 

köprülenmiş bis-siklotrifosfazen bileşiklerinin (5a-I ve 5b-I) sentezi ve bu yapıların, 

siklotrifosfazen yapılarına (1a,b ve 2a,b) kıyasla farklı UV/vis veya floresans 

özelliklerine sahip olup olmadığı  araştırılmıştır.  (Şekil 2.21) [55]. 

 

 

 

Şekil 2.21. 5a-1 ve 5b-1 bileşiklerinin sentezi [55]. 
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Sarıkaya vd. yaptıkları çalışmada; bileşik (2) ile 4-hidroksibenzaldehit arasındaki 

reaksiyon ile (3) bileşiğini sentezlemişlerdir. BODIPY (5 ve 7) türevlerinin, bileşik 

(3) ile reaksiyonu sonucunda BODIPY-halkalı fosfazen bileşikleri (8 ve 9) elde 

edilmiştir. Bileşik (8 ve 9) ile fulleren-C60 arasındaki Prato reaksiyonları ile 

BODIPY-halkalı fosfazen fulleren sistemleri (10 ve 11) sentezlenmiştir. Elde edilen 

bileşiklerin fotofiziksel özellikleri ve singlet oksijen üretme kapasitesi araştırılmıştır 

(Şekil 2.22) [56]. 

 

 

Şekil 2.22. BODIPY-siklotrifosfazen-fulleren bileşiklerinin sentezi [56]. 

 

Sarıkaya vd. yaptıkları çalışmada bileşik (3) ile 4-heksiloksibenzaldehit (8) 

arasındaki Knoevanagel reaksiyonundan, distril-BODIPY türevini (9) elde 

etmişlerdir. BODIPY (3 ve 9), bileşik (2) ile yer değiştirme reaksiyonuna girerek 

BODIPY-siklotrifosfazen türevlerini (4 ve 10) oluşturmuştur. Bu türevlerin fulleren-

C60 türevi (6) ile gerçekleştirilen reaksiyonları BODIPY-siklotrifosfazen fulleren 

türevlerini (7 ve 11) vermiştir. Çözünür triad (11) sisteminin fotofiziksel ve 

fotokimyasal özellikleri incelenmiş ve tanımlanan triadın (11) sadece seçilen 

çözücülerde singlet oksijen ürettiği bulunmuştur. Ayrıca çözücünün polaritesi ve 

moleküldeki fulleren birimi sayısının, bu sistemlerdeki singlet oksijen üretimini zayıf 

bir şekilde etkilediği gözlemlenmiştir  (Şekil 2.23) [57]. 
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Şekil 2.23. BODIPY türevlerinin sentezi [57]. 

 

Gholamrezazadeh vd. 2024 yılında yaptığı çalışmada; bileşik (3)’ü, bileşik (1) ve 

trimerin reaksiyonu sonucunda elde etmişlerdir. Bileşik (4) ise, bileşik (2) ile trimerin 

reaksiyona girmesiyle sentezlenmiştir. Bileşik (4)’ün Staphylococcus bakterisi 

üzerinde güçlü bir antibakteriyel etkiye sahip olduğu ve her iki bileşiğinde kanser ve 

normal hücre hatları üzerinde sitotoksik etkileri olduğu belirtilmiştir  (Şekil 2.24) 

[43]. 

 

 

Şekil 2.24. Bileşik (3, 4)'ün sentezi [43]. 
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2.2.2.4. Halkalı Fosfazenlerin Difonksiyonlu Nükleofiller ile Reaksiyonları 

 

Trimerin çeşitli alifatik diaminler, aromatik diaminler, alifatik dioller, aromatik 

dioller, amino ve hidroksil fonksiyonel grupları ile tepkimeye girmesiyle birçok ürün 

sentezlenebilir. N3P3Cl6 bileşiğinin difonksiyonel reaktiflerle gerçekleştirdiği 

nükleofilik sübstitüsyon tepkimeleri açık zincir, spiro-, ansa- ve bino-tipi halkalı 

trimerik fosfazen türevlerinin oluşumuna yol açmaktadır. Aynı fosfor atomuna bağlı 

iki Cl atomunun yer değiştirmesi spiro-, iki farklı fosfor atomuna bağlı iki Cl 

atomunun yer değiştirmesi ansa- ürünler elde edilirken, iki fonksiyonel grubun farklı 

halkalardaki 

 

fosfor atomlarına bağlanmasıyla ile bino- türevi ürünler oluşur. İki dişli sübstitüentin 

yalnızca bir ucunun reaksiyona girmesi ve sadece bir Cl atomunun yer değiştirmesi 

açık zincirli bir yapı ortaya koymaktadır (Şekil 2.25) [51]. 

 

 

Şekil 2.25. Hekzaklorosiklotrifosfazenin iki dişli sübstitüentler ile reaksiyonu sonucu 

elde edilen izomerler. 
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Balcı vd. sentezledikleri mono spiro (1a,b) ve mono-ansa (3a-c) siklotrifosfazen 

türevlerinin n-bütilamin ile reaksiyonu  sonucu florodioksit ile yer değiştirilmiş 

mono amino siklotrifosfazen türevleri (4a-b ve 6a-c) elde edilmiştir. Bu ürünlerin 

sodyum hidrür varlığında deprotonasyon reaksiyonları ile N, N-spiro köprülü 

bis(siklotrifosfazen) türevleri (7,8,10a-c) sentezlenmiştir. Tüm bileşiklerin termal 

kararlılıkları incelenmiş ve termal kararlılığın, N,N-spiro köprüsünün oluşumu ile 

arttığı bulunmuştur (Şekil 2.26) [58]. 

 

 

 

 

Şekil 2.26. Spiro- ve ansa- bileşiklerinin sentezi [58]. 

 

Türe vd. 2020 yılında yaptıkları çalışmada; trimerin, alifatik diaminler (3-5) ile 

reaksiyonu sonucunda yeni halkalı fosfazen türevleri (13a-c) ve (14a-c) elde 

etmişlerdir. Sentezlenen bileşiklerin (13a-c) ve (14a-c), yeni sıvı kristal malzemelerin 

hazırlanması için uygun olabileceği belirtilmiştir (Şekil 2.27) [59]. 



24 

 

 

Şekil 2.27. Alifatik diaminler içeren siklotrifosfazen türevlerinin sentezi [59]. 

 

Begeç 2023 yılında yaptığı çalışmada; mono-sübstitüe siklofosfazen bileşenleri 

sentezlemiştir. Daha sonra, mono-sübstitüe fosfazenlerin (1-4), simetrik 

difonksiyonel reaktif olan N,N’-diizopropilpropan-1,3-diamin ile reaksiyonu sonucu 

dört yeni mono-spiro fosfazen türevi (1a-4a) elde edilmiştir. Bu bileşiklerin kanser 

karşıtı reaktifler, tümör büyüme inhibitörleri, biyolojik ve biyomedikal etkili 

moleküller ve antimikrobiyal reaktifler üzerine etkilerinin incelenebileceği 

belirtilmiştir (Şekil 2.28) [60]. 

 

 

 

Şekil 2.28. Monospiro siklotrifosfazen bileşiklerinin yapısı (1a-4a) [60]. 

 

Elmas vd. N3P3CI6 (1) ile eşit molar sodyum 3-(2-piridilmetilamino)-1-propanoksit 

(2) arasındaki nükleofilik yer değiştirme tepkimesiyle, THF’de %65 verimle 2-

piridil(N/O) spirosiklotrifosfazen (3) bileşiğini sentezlemişlerdir (Şekil 2.29). 2-
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piridil pendant kolu içeren trimerik bir fosfazen halkasına sahip olan türevlerin 

antimikrobiyal, antikanser, antitüberküloz, antiviral ve antiproliferatif  aktivitelere 

sahip olduğu düşünülmektedir [61]. 

 

 

 

Şekil 2.29. 2-piridil(N/O) spirosiklotrifosfazen (3) sentezi [61]. 

 

Tümer 2021 yılında yaptığı çalışmada; vanilinato ile sübstitüe edilmiş 

monospirosiklofosfazenler sentezleyerek spektral ve termal özelliklerin üzerine 

odaklanmıştır. Monospirosiklotrifosfazen ve potasyum vanilatın reaksiyonları ile 

mono-(1), di-(geminal 2a ve non-geminal cis-2b/trans-2c), tri-(3) ve tetra-(4) 

vanilinato bileşikleri sentezlenmiştir. Ayrıca, sentezlenen bileşiklerin termal 

kararlılıkları incelenmiştir (Şekil 2.30) [62]. 

 

 

 

Şekil 2.30. Vanilinato sübstitüe edilmiş monospirosiklotrifosfazen türevlerinin 

reaksiyonu [62]. 



26 

Asmafiliz vd. kimyasal, stereojenik ve biyolojik özelliklerin araştırılması amacıyla 

kısmen ve tamamen sübstitüe edilmiş dispirosiklotrifosfazen bileşikleri 

sentezlemişlerdir (Şekil 2.31). Elde edilen bileşiklerin antibakteriyel ve antifungal 

aktiviteleri Gram-pozitif (G+) ve Gram-negatif (G−) bakterilere ve maya türlerine 

karşı etkileri incelenmiştir. Test edilen organizmalar arasında, özellikle Bacillus 

cereus ve Enterococcus hirae'ye karşı bileşik 14 güçlü antimikrobiyal aktivite 

göstermiştir [63]. 

 

 

 

Şekil 2.31. Trimerin diaminler ve ikincil monoaminlerle yer değiştirme reaksiyonları 

[63]. 

 

Tümer 2022 yılında farklı yan gruplara sahip olan trispirofosfazen bileşikleri 

sentezlemiştir. Bileşik (1)’in 2,2’-dihidroksibifenil potasyum tuzu ile reaksiyonundan  

bis(bifenil-2,2’-dioksi) ile sübstitüe edilmiş monoferrosenil siklotrifosfazen (4) elde 

edilmiştir. Ayrıca bileşik (5 ve 6), sırasıyla trans(2)/cis(3)-dispirofosfazen ve 

dipotasyum bifenil-2,2’-dioksitin reaksiyonu ile sentezlenmiştir. Bu çalışmada 

sentezlenen trispirofosfazenlerin stereojenik ve yapısal özellikleri incelenmiştir 

(Şekil 2.32) [64]. 

 



27 

 

 

Şekil 2.32. Trispirofosfazenler [64]. 

 

Palabıyık vd. yaptıkları çalışmada; (1a-f)’nin 1,3-propandiolün disodyum tuzu ile 

olan tepkimelerinden (2a-f, 3a-f,4a-c) bileşiklerini sentezlemişlerdir. Bu çalışmada 

spiro- ve ansa- izomerlerinin oluşumunda sübstitüentlerin siklofosfazen halkası 

üzerindeki etkisi incelenmiştir (Şekil 2.33) [65].  

 

 

 

Şekil 2.33. 1a-f bileşiklerinin 1,3-propandiol ile reaksiyonları [65]. 

 

Berberoğlu vd. 2024 yılında yaptıkları çalışmada; monoferrosenil grubu içeren 

asimetrik cis ve trans dispirosiklotrifosfazenler sentezlemişlerdir. Bu çalışmada elde 

edilen bileşiklerin spektroskopik, kiral, elektrokimyasal ve kristalografik özellikleri 
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ile antitüberküloz aktiviteleri incelenmiştir. Bileşik 6a, 7a, 7b ve 11b’nin boya 

duyarlı güneş hücrelerinde kullanılabilirliği araştırılmıştır  (Şekil 2.34) [66]. 

 

 

 

Şekil 2.34. Tetrakloro(4-klorobenzil)-(N/N) spirosiklotrifosfazenlerin ferrosenildi 

aminlerle Cl yer değiştirme reaksiyonları [66]. 

 

Tümer vd. bileşik 1 ve 2’nin iki eşit mol miktarında potasyum vanilatın (KOAr) THF 

ortamındaki tepkimesi sonucunda mono-(3 ve 4) ve bis-vanilinato dispirofosfazen (5 

ve 6) bileşiklerini sentezlemişlerdir. Elde edilen bileşiklerin yapıları spektroskopik ve 

kristalografik yöntemlerle incelenmiştir (Şekil 2.35). [67]. 

 

 

 

Şekil 2.35. Cis- ve trans- bisferrosenildispirosiklotrifosfazenlerin potasyum vanilinat 

ile yer değiştirme tepkimeleri [67]. 
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Elmas vd. gerçekleştirdikleri çalışmada; N4P4Cl8 (1) ile eşit mol miktarındaki 

sodyum 3-(N-ferrosenilmetilamin)-1-propanoksit (2) arasındaki Cl ile yer değiştirme 

tepkimesinden ansa-spiro (3), 2-trans-6-dispiro (4), 2-cis-6-dispiro (5), 2-trans-4-

dispiro (6) ve 2-cis-4-dispiro (7) bileşiklerini sentezlemişlerdir (Şekil 2.36). Elde 

edilen bileşiklerin spektroskopik, kristalografik ve stereojenik özellikleri 

incelenmiştir [68].  

 

 

 

Şekil 2.36. Tetramerin 3-(N-ferrosenilmetilamin)-1-propanoksit ile reaksiyonu [68]. 

 

Cemaloğlu vd. 2023 yılında yaptıkları çalışmada; N-etil-3-karbazolkarboksaldehitin, 

N-metil-1,2-diaminoetan ve N-metil-1,3-diaminopropan ile reaksiyonu sonucunda 

trans- ve cis- dispirosiklotrifosfazen bileşikleri  elde etmişlerdir. Bu bileşiklerin 

fotofiziksel ve stereojenik özellikleri, antikanser, antioksidan ve antimikrobiyal 
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aktiviteleri incelenmiştir. 5b, 7a, 8a ve 8b bileşikleri, patojen bakterilere (özellikle P. 

aeruginosa) karşı daha güçlü bir etki sergilemiştir. Ayrıca 8a ve 8b bileşiklerinin, C. 

albicans ATCC 10,231 ve C. krusei ATCC 6258’e karşı oldukça duyarlı olduğu 

gözlenmiştir.  (Şekil 2.37) [69]. 

 

 

 

Şekil 2.37. Tetraklorobenzil-(N/N)spirosiklotrifosfazenlerin karbazolildiamin ile yer 

değiştirme reaksiyonları  [69]. 

 

Cemaloğlu vd. 2024 yılında yaptığı çalışmada; monospirosiklotrifosfazenler (1 ve 2) 

ile diamidlerin (3-5) eş molar oranlarda oluşturulan nükleofilik yer değiştirme 

reaksiyonları sonucunda sırasıyla asimetrik cis-(6a-11a) ve trans-(6b-11b) 

dispirosiklotrifosfazen bileşikleri elde etmişlerdir. Bu bileşiklerin stereojenik ve 

fotofiziksel özelliklerinin yanısıra biyolojik aktiviteleri de incelenmiştir. Trans-8a 

bileşiğinin, B. cereus bakterisine karşı oldukça aktif olduğu ve cis-6b, trans-9a ve 

cis-9b bileşiklerinin, patojen maya C. albicans türüne karşı etkili olduğu gözlenmiştir 

(Şekil 2.38) [70]. 
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Şekil 2.38. Tetrakloro (benzil/4-klorobenzil) (N/N) spirosiklotrifosfazenlerin  

karbazolildi aminlerle tepkimeleri [70]. 

 

Cemaloğlu vd. 2024 yılında yaptıkları çalışmada; monospirosiklotrifosfazenlerin (1 

ve 2), N-metil-1,3-diaminopropan ile yer değiştirme tepkimeleri, asimetrik 

dispirosiklotrifosfazen cis- (3 ve 5) ile trans- (4 ve 6) bileşiklerini vermiştir. Bu 

bileşiklerin N-metil-1,3-diaminopropan ile reaksiyonuyla trispirosiklotrifosfazen 

bileşikleri elde edilmiştir (Şekil 2.39). Boya duyarlı güneş pili çalışmalarında en 

yüksek verim cis-5 bileşiği ile elde edilmiştir. Ayrıca P. vulgaris, P. aeruginosa 

bakteri türlerine ve C. albicans maya türüne karşı en güçlü antimikrobiyal aktiviteyi 

cis-3, trans-4, cis-5, trans-6, tct-11 ve ttc-13 bileşikleri göstermiştir [71]. 
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Şekil 2.39. Monoferrosenilspirosiklotrifosfazenlerin alifatik diaminlerle C1 yer 

değiştirme reaksiyonları [71]. 

 

Sirka vd. 2023 yılında kalkon bileşikleri (1a-g), 4-hidroksi asetofenon (1) ile yedi 

aromatik aldehidin (a-g) tepkimesi sonucunda ürünler sentezlemişlerdir. Bileşik 3’ün, 

kalkon türevleri (1a-g) ile reaksiyonu sonucunda sübstitüe fosfazen türevleri (3a-g) 

elde edilmiştir. Diflor (3e) ve triflorometil-klor (3g) gruplarını içeren bileşiklerin yarı 

iletken malzemeler olarak kullanılabileceği belirtilmiştir (Şekil 2.40) [72]. 
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Şekil 2.40. Kalkon türevleri (1a-g) ve siklotrifosfazen türevlerinin (3a-g) sentezi[72]. 

 

Demirel vd. 2024 yılında yaptıkları çalışmada; N3P3Cl6 (1), 2,2-dimetil-1,3-

propandiol (2) ile reaksiyona sokularak (4) bileşiği elde etmişlerdir. Bileşik (4), 

metil-, etil- ve propil paraben ile reaksiyona sokularak tamamen sübstitüe edilmiş 

dispirosiklotrifosfazen türevleri (11-13) sentezlenmiştir. Bileşik 11'in EcoRI kesim 

bölgesine yakın bir etki gösterdiği tespit edilmiştir. DNA bağlanma aktiviteleri 

incelenmiş ve özellikle bileşikler 9 ve 10'un bu aktiviteyi gösterdiği belirlenmiştir. 

Bu bulgular, bu bileşiklerin potansiyel antikanser ajan adayları olabileceğini 

göstermiştir (Şekil 2.41) [73]. 
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Şekil 2.41. Metil-, etil- ve propilparaben ile sübstitüe edilmiş siklotrifosfazen 

bileşiklerinin sentezi [73]. 

 

Okumuş vd. 2021 yılında N4P4Cl8’ün (1) 2 dişli sübstitüent ile reaksiyonundan (3) ve 

(4) bileşikleri sentezlemişlerdir. Bu bileşiklerin fazla N-(4-fluorobenzil)-N’-

metilpropan-1,3-diamin ile olan tepkimeleriyle, mono-spiro (3b ve 4b) ve di-spiro 

(3c) bileşikleri elde edilmiştir. Bu bileşiklerin antimikrobiyal aktiviteleri, pBR322 

DNA'sı ile etkileşimleri, L929 fibroblast ve MCF7 meme hücrelerine karşı in vitro 

antikanser aktiviteleri ve Mycobacterium tuberculosis H37Rv'ye karşı antitüberküloz 

aktiviteleri incelenmiştir. Bileşik 3a'nın M. tuberculosis H37Rv referans suşuna karşı 

önemli bir antitüberküloz etkisi olduğu gözlenmiştir (Şekil 2.42) [74]. 
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Şekil 2.42. 2,4-ansa- ve spirosiklotetrafosfazen türevleri [74]. 

 

2.2.2.5. Halkalı Fosfazenlerin Çok Fonksiyonlu Nükleofiller ile Reaksiyonları 

 

Halkalı fosfazenler, özellikle siklotrifosfazenler (N₃ P₃ R₆ ), çok dişli ligandlarla 

çeşitli yer değiştirme ve koordinasyon reaksiyonlarına girebilir. Bu tür reaksiyonlar, 

fosfazenlerin fonksiyonel gruplar içeren nükleofilik ligandlarla etkileşime girmesiyle 

gerçekleşir. 

 

Süzen vd. 2017 yılında çok dişli bis-bidentat N/O tipi ligandları ile trimerin 

reaksiyonundan spiro-bino-spiro türevli bileşikler sentezlemişlerdir. Bu bileşiklerin 

alev geciktiriciler, gaz geçirgenliği ve ilaç taşıma alanlarında uygulama alanları 

araştırılmıştır (Şekil 2.43) [75]. 

 

 

 

Şekil 2.43. Bis-bidentat N/O donör tipi ligandalr ve spiro-bino-spiro fosfazen 

türevleri [75]. 
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Mutlu vd. yaptıkları çalışmada; trimerin simetrik tetradentat ligandıyla reaksiyonu 

sonucu spiro-bino-spiro bileşiği elde etmişlerdir. Elde edilen bileşikler L929 

fibroblast hücre hatları ve A549 akciğer kanser hücre hatları üzerinde güçlü bir 

sitotoksisite sergilemiştir (Şekil 2.44) [76].   

 

 

 

Şekil 2.44. Spiro-bino-spiro türevinin eldesi [76]. 

 

Başterzi vd. Cl yer değiştirme reaksiyonları ile spiro-ansa-spiro bileşikleri 

sentezlemişlerdir. Sentezlenen bileşiklerin Staphylococcus auereus, Bacillus subtilis, 

Bacillus serues ve Candida albicans mantar suşlarına karşı antimikrobiyal aktivitesi 

araştırılmıştır (Şekil 2.45) [77]. 

 

 

 

Şekil 2.45. Spiro-ansa-spiro bileşiği [77]. 

 

2.2.2.6. Halkalı Fosfazenlerin Koordinasyon Kompleksleri 

 

Halkalı fosfazenler, halka azotunun düşük bazisiteye sahip olması nedeniyle 

koordinasyon bileşiklerinin sentezi için uygun bir ligand olarak görülmezler. Fakat, 

fosfor-halojen bağlarının amin veya alkil gruplarıyla reaksiyona girmesi halka 
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azotunun bazisitesini artırarak reaksiyona girmesini sağlar [78]. Halkalı fosfazenler 

geçiş metallerine bağlandıklarında, oldukça aktif katalizör özellik gösterirler. 

Örneğin; rutenyum, platin veya rodyum gibi geçiş metalleriyle elde edilen 

kompleksler transferhidrojenez, oksidasyon veya katı hal reaksiyonları gibi 

süreçlerde etkili katalizörler olarak aktif rol oynarlar.  

 

Çok dişli ligand özelliği gösteren halkalı fosfazenler, metale koordine olurken 

halkadaki azot atomunu, fosfor atomunu, halkaya bağlı grupları kullanarak metale 

koordine olabilirler (Şekil 2.46) [79]. 

 

 

 

Şekil 2.46. Kompleksleşme reaksiyonlarında kullanılan aktif bölgeler [79]. 

 

Pirazol halkalı fosfazenler etkili, çok dişli koordinasyon ligandlarıdır. Birinci sıra 

geçiş metallerinden lantanitlere kadar pek çok metal iyonuyla kompleks elde 

edilebilir. Ayrıca monometalik ve bimetalik bileşiklerin sentezi içinde uygun bir 

yapıları bulunur. Yapılan çalışmaların çoğunda 3,5-dimetilpirazol kullanılmıştır. 

Pirazol üzerinde bulunan metil grupları, metal kompleksinin çözünürlüğünü artırır 

(Şekil 2.47) [62]. 
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Şekil 2.47. Çok dişli pirazol sübstitüentli halkalı fosfazen ligandlarında gözlenen 

çeşitli koordinasyon şekilleri [78]. 

 

Gem N2: Aynı fosfor atomuna bağlı iki piridin halkasının azotlarının metalle 

koordinasyonunu içermektedir. Altı üyeli metal halkası oluşmaktadır (Şekil 2.48) 

[78]. 

 

 
 

Şekil 2.48. Kompleks (14)'ün sentezi [78]. 

 

Gem N3: Aynı fosfor atomuna bağlı iki piridin halkasına ait azot atomları ile halka 

azotunun metalle koordinasyonunu içermektedir. İki adet beş üyeli metal halkası 

oluşmaktadır (Şekil 2.49) [78]. 
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Şekil 2.49. Metal kompleksi (114-116)'nın sentezi [78]. 

 

non-Gem N2: İki farklı fosfor atomu üzerinde bulunan piridin azotunun metalle 

etkileşimi ile yedi üyeli metal halkası oluşmaktadır. Halkalı fosfazenin halka azotu 

ile metal iyonu arasında zayıf bir etkileşim gözlenmektedir (Şekil 2.50) [78]. 

 

 
 

Şekil 2.50. Palladyum komplekslerinin sentezi [78]. 

 

non-gem N3: İki farklı fosfor atomu üzerindeki piridin azotu ve fosfazen halkasının 

azotu ile metalin etkileşmesinden meydana gelmektedir. İki beş üyeli metal halkası 

oluşmaktadır (Şekil 2.51) [78]. 
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Şekil 2.51. Metal komplekslerinin (93-99) sentezi [78]. 

 

gem N5: Dört piridin azotu ile bir halka azotunun metalle etkileşimi ile oluşmaktadır 

(Şekil 2.52) [78]. 

 

 

 

Şekil 2.52. Bakır komplekslerinin sentezi [78]. 

 

Li vd. 2024 yılında yaptıkları çalışmada; ligand [2,6-(MesN=PPH2)2C5H3N]’in eşit 

molar miktarda (K[nBu3BH]) ile reaksiyonunu sağlayarak %81 verimle kırmızı bir 
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katı olan potasyum tuzunu (1) elde etmişlerdir. Sentezlenen bileşiklerin erken geçiş 

metali komplekslerini stabilize etmek için kullanılabileceği önerilmiştir (Şekil 2.53) 

[80]. 

 

 

 

Şekil 2.53. Bileşik (1)'in sentezi [80]. 

 

Doğan vd. yaptıkları çalışmada; dispiro-2,2’-bifenoksi-dikloro-

siklotrifosfazen[N3P3CI2[(2,2’-bifenoksi)] ve monospiro-2,2’-bifenoksi-tetrakloro-

siklotrifosfazen [N3P3CI4[(2,2’-bifenoksi)] bileşiklerinin 4-(florobenziliden) 

aminofenol ile reaksiyonu sonucunda Schiff bazı türevi olan L1 ve L2 ligandlarını 

elde etmişlerdir. Sentezlenen L1 ve L2 ligandları CuCI2 tuzu komplekleşme 

reaksiyonlarından C1 ve C2 kompleksleri elde edilmiştir. Sentezlenen yeni bakır 

kompleksleri, optik, elektriksel, manyetik ve biyo-inorganik malzemelerin 

hazırlanması için potansiyel adaylar olarak değerlendirilmiştir. (Şekil 2.54) [81]. 
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Şekil 2.54. C1 ve C2 bileşiğinin koordinasyon modu [81]. 

 

Nergiz vd. 2023 yılında yaptıkları çalışmada; bis[spiro(2’2’’-dioksi-1’,1’’-bifenil)] 

siklotrifosfazen bileşiğinin salisilaldehit ile reaksiyonundan tamamen sübstitüe 

fosfazen bileşiği elde edilmiştir. Aktif iki aldehit grubu taşıyan bu bileşiğin 

dodesilamin ile kondenzasyon reaksiyonu sonucunda yeni Schiff bazı ligantı olan P3 

kodlu bileşik sentezlenmiştir. Daha sonra P3 ligantı ile Co(III) ve Ru(II) 

kompleksleri elde edilmiştir. Araştırma kapsamında elde edilen komplekslerin termal 

ve manyetik özellikleri incelenmiştir (Şekil 2.55) [82]. 

 

 

 

Şekil 2.55. P3-Co (III) ve P3-Ru (II) komplekslerinin moleküler yapısı [82]. 

 

Xu vd. 2023 yılında yaptıkları çalışmada; farklı metal iyonları bulunduran ve 

fosfonitril-piridin ile sübstitüe edilen iki organometalik koordinasyon bileşiği 

başarıyla hazırlamışlardır. Bu bileşiklerin alev geciktirici özellikleri, termal stabilite 
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ve EP termosetlerdeki etki mekanizmaları incelenmiştir. Ayrıca, Zn-PDH ve Fe-PDH 

arasındaki alev geciktirici özellikler ve katalitik karbonlaşma kapasitesinin 

karşılaştırılması da bu çalışmaya dahil edilmiştir (Şekil 2.56) [83]. 

 

 

 

Şekil 2.56. Organometalik komplekslerin hazırlanması [83]. 

 

Xu vd. 2022 yılında yaptıkları çalışmada; fosfonitril-N-heterosiklik bir ligand 

üzerine kurulu kobalt-metal kompleksinin, EP’nin alev geciktiriciliği ve duman 

baskılama üzerindeki etkisini ve mekanizmasını incelemişlerdir. Organo-kobalt 

koordinasyon bileşiği (Co-H4APD) hidrotermal yöntemle elde edilmiştir  (Şekil 

2.57) [84]. 
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Şekil 2.57. Co-H4APD'nin sentez yolu [84]. 

 

2.2.3. Polimerik Fosfazenler 

 

Polimerik fosfazenler, fosfor ve azot atomlarının sıralı bir düzen içinde yer aldığı bir 

polimer grubudur. Bu yapılar genellikle -N=P- bağlantılarıyla karakterize edilir ve 

farklı yan gruplar eklenerek fiziksel ve kimyasal özellikleri değiştirilir.  

 

Düz zincirli fosfazen polimerleri, ardaşık çift bağlı fosfor ve azot birimlerinden 

meydana gelmektedir. Bu yapılar, fosfor atomuna bağlı iki sübstitüent (R) içermekte 

olup, bu sübstitüentler alifatik ve aromatik alkoller, aminler ile organometalik 

bileşenleri de kapsar [3]. 

 

 

 

Şekil 2.58. Düz zincirli fosfazen polimeri. 
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Polimerik fosfazenler çoğunlukla yüksek sıcaklık dayanımı sergiler. İnşaat 

malzemeleri, kaplamalar, elektronik, biyomedikal, nanoteknoloji ve alev geciktirici 

malzemeler olarak uygulama alanlarına sahiptirler.  

 

Huang vd. yaptığı çalışmada; PAGP (1) ve PPGP (2), sırasıyla alanin etil ester ve 

fenilalanin etil ester ile lineer PDCP’nin nükleofilik yer değiştirme tepkimesi ile 

sentezlemişlerdir (Şekil 2.59). Polifosfazenin içinde bulunan fosforun, doku 

mühendisliği kullanarak kemik rejenerasyonunu artırdığı tahmin edilmektedir. Bu 

yönde, amino asit ester yan grupları içeren polifosfazen (1) ve (2) sentezlenmiş ve 

osteojenik değişim için kullanılması öngörülmüştür [85]. 

 

 

 

Şekil 2.59. PAGP ve PPGP polimerlerinin şematik sentezi ve kimyasal yapıları [85]. 

 

Poscher vd. yaptıkları çalışmada; yeni halojensiz organosilis-fosfazen esaslı hibrit 

nanopartiküller, (3-merkaptopropil)-trimetoksilanın, polimerik fosfazen türevi ve 

halkalı fosfazen türevi ile reaksiyonu sonucu elde edilmiştir (doğrusal trimetoksisilan 

türevi L-SiPPz ve halkalı trimetoksisilan türevi C-SiPPz). Sentezlenen bileşiklerin 

nanoplatformlar, biyomedikal uygulamalar ya da alev geciktiriciler gibi fosfor içeren 

malzemelerin faydalı olduğu farklı teknoloji alanlarında özel malzemelerin 

hazırlanması için kullanılabileceği öngörülmüştür (Şekil 2.60) [86]. 
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Şekil 2.60. Silan türevi fosfazen bileşiklerinin sentezi [Doğrusal (L-SiPPZ ve halkalı 

(C-SiPPZ)] [86]. 

 

Tong vd. yan grupları -O(CH2)3Si(CH3)3 ve -OCH2CF3 olan polifosfazenler 

sentezleyip incelemişlerdir. İlk olarak sodyum trifloroetoksit ile tepkimeye sokulup 

daha sonra kalan Cl atomlarının sodyum 3-(trimetilsilil)-1-propanoksit ile 

değiştirilmesiyle karışık sübstitüentli polimerler sentezlenmiştir (Şekil 2.61). Elde 

edilen polimerlerin yüzey ve morfolojik özellikler, biyomalzemeler, yumuşak 

kontakt baskı veya diğer elastomerik uygulamalar için uygun olduğu öngörülmüştür 

[87]. 

 

 

 

Şekil 2.61. Karışık sübstitüentli polimerlerin sentez yolu [87]. 
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Yeşilot vd. yaptıkları çalışmada; poli(diklorofosfazen) (PDCP) ile 3,5-

dibromofenolün sodyum tuzunun nükleofilik yer değiştirme reaksiyonu ile sübstitüe 

PBPP polimeri sentezlenmiştir. PBPP’nin 2-metil-2-nitrosopropan (2-MNP) ve daha 

sonra oksitleyici bir ajan olan kurşun oksitin reaksiyonu ile tekrar eden birim başına 

dört elektron katılımıyla kararlı nitroksit aromatik radikal grupları taşıyan yeni bir 

polifosfazen (PNPP) elde edilmiştir. PNNP’nin, şarj edilebilir lityum iyon pillerin 

üretiminde katot aktif malzeme olarak kullanılmasının uygun olduğu belirtilmiştir 

(Şekil 2.62) [88]. 

 

 

 

Şekil 2.62. Katot aktif malzemelerinin (PNPP) sentez yolu [88]. 

 

2.2.3.1. Dendrimerik Fosfazen Bileşikleri 

 

Dendrimerik fosfazenler, dallanan yapılarında veya çekirdeğinde fosfazen grupları 

bulunduran bileşiklerdir. Nükleofilik sübstitüsyon tepkimelerine kolay girmeleri ve 

kararlı yapıya sahip olmaları sebebiyle çekirdek olarak çoğunlukla halkalı 

fosfazenler kullanılır. 

Dendrimerler iyi çözünebilirliğe sahip sentetik polimer sınıfıdır. Genellikle bir 

merkezi çekirdek, tekrarlanan birimler ve terminal gruplar olmak üzere üç bölümden 

oluşurlar. Eşsiz yapıları nedeniyle dendrimerlerin biyomedikal alanda gen taşıma, 

kanser tanısı, biyosensörler ve doku mühendisliği gibi uygulamaları bulunmaktadır 

[89]. 

 

Halkalı fosfazenler bünyesinde halka dışı fosfor-halojen bağı bulundurmalarından 

dolayı dendrimerik polimerlerin sentezi için ilgi çekici yapılardan biridir [90]. 
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Dendrimerik fosfazenlerin sentezi genellikle iki aşamadan oluşur: 

1. Aminoliz Reaksiyonu: Trimer uzun zincirli alifatik diaminlerle reaksiyona     

girmesi sonucu her fosfazen birimi, diamin grupları ile bağlanarak başlangıç 

moleküllerini oluşturur. Bu aşama, dendrimerin çekirdek yapısının 

oluşturulmasını sağlar.  

2. Grafting Reaksiyonu: Sonraki adımda, bu amino uçlara yeni fosfazen 

birimleri veya başka fonksiyonel gruplar eklenir. Bu adımda, N3P3Cl5 gibi 

yeni fosfazen birimleri, amino uçlara bağlanır ve dendrimerin büyümesini 

sağlar. Bu işlemler adım adım tekrarlanır ve her adımda dendrimerin 

katmanları büyür.  

 

 

 

Şekil 2.63. Dendrimer ve dendron yapısının şematik gösterimi [91]. 

 

Okutan vd. yaptıkları çalışmada; bileşik 5’i, bileşik 4 ile N4P4Cl8’in nükleofilik yer 

değiştirme reaksiyonu ile sentezlemişlerdir. Elde edilen bileşiklerin hibrit 

malzemeler, fosfazen bileşiklerinin biyouyumluluğu ve biyolojik bozulabilirliği göz 

önünde bulundurulduğunda, daha ileri biyolojik uygulamalarda ve CNT-dendrimer 

kompozitleri hazırlamak için kullanılabileceği önerilmiştir (Şekil 2.64) [92]. 
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Şekil 2.64. Bileşik 1-5'in sentezi [92]. 

 

Brahmi ve arkadaşları tarafından 2015 yılında yapılan bir çalışmada, trimer merkezli, 

diüretik özellik gösteren etakrinik asit (EA, Edecrin) ile hazırlanan bir seri dendrimer 

sentezlenip, sıvı ve katı tümör hücre hatlarına karşı antiproliferatif aktiviteleri yani 

hücre çoğalmasını engelleyici özellikleri incelenmiştir. Sonuç olarak, sentezlenen 

bileşik 17’ nin (G-3) katı tümör KB hücre hattına karşı güçlü antiproliferatif aktivite 

gösterdiği belirlenmiştir (Şekil 2.65) [93]. 
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Şekil 2.65. Bileşik 17’nin sentezi [93]. 

 

Yudaev vd. 2023 yılında yaptıkları çalışmada; solventlerin karışabilirliğinden dolayı 

bileşenlerin hacimde homojen şekilde dağılmasını sağlayan kararlı bir emülsiyon 

elde etmişlerdir. Sonrasında jel, AgNO3 ile reaksiyona girerek gümüş polimer 

matrisinde homojen bir şekilde dağılmıştır. Pannon tavşanları (n = 12) ile yapılan in-

vivo çalışmada, aerojelin dikkat çekici yara iyileşme yetenekleri gözlemlenmiştir. 

(Şekil 2.66) [94]. 
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Şekil 2.66. Gümüş içeren jelin yapısı [94]. 

 

Sharma vd. yaptıkları çalışmada; ilk olarak siklotrifosfazen 4-aminofenol ile 

fonksiyonelleştirmiş, ardından beş p-alloksifenol grubu ile devam etmişlerdir. 

Kloroasetil klorür ve Hunig’in bazı ile yapılan N-kloroasetilasyon, çekirdeğin 

sübstitüenti olarak bir klorür fonksiyonu sağlamış ve sonrasında bu grup daha sonra 

NaN3 kullanılarak bir azid grubuyla yer değiştirmiştir. Elde edilen dendrimer, 

sonunda 1-tiogliseroil ile reaksiyona giren 90 allil terminal grubuna sahip olup, 180 

alkol grubu ile fonksiyonelleştirilmiş bir dentritik yapı elde edilmiştir. Sentezlenen 

dendrimerlerin biyolojik araştırmalar için kullanılabileceği önerilmiştir (Şekil 2.67) 

[95]. 
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Şekil 2.67. Soğan kabuğu katmanlı dendrimerlerin yapısı [95]. 
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BÖLÜM 3 

 

MATERYAL VE METOT 

 

3.1. MATERYAL 

 

3.1.1. Tez Kapsamında Kullanılan Kimyasallar 

 

Tez içeriğinde başlangıç maddesi olarak trimer (hekzaklorosiklotrifosfazen), (Sigma-

Aldrich, CAS No: 940-71-6) n-hekzan ile kristallendirilerek kullanılmıştır. Sentez 

aşamasında kullanılan etanolamin (Sigma-Aldrich CAS No: 141-34-5), 3-amino-1-

propanol (Sigma-Aldrich CAS No: 156-87-6), N-etil-1,3-diaminopropan (Sigma-

Aldrich CAS No: 10563-23-2), N-metil-1,3-diaminopropan (Sigma-Aldrich CAS 

No: 6291-84-5), ferrosenkarboksaldehit (Sigma-Aldrich CAS No: 12093-10-6) 

bileşikleri için saflaştırma işlemi uygulanmamıştır.  

 

Sentezlenen bileşiklerin saflaştırma aşamasında (kolon kromatografisi, ince tabaka 

kromatografisi ve kristallendirme) kullanılan etanol, kloroform, toluen, THF, petrol 

eteri, n-hegzan ve asetonitril gibi çözücüler (Sigma-Aldrich’den temin edilmiştir) 

için saflaştırma tekniği uygulanmamıştır.  

 

Kolon kromatografisinden elde edilen ürünlerin saf oluşu ve reaksiyonların ilerleyişi 

TLC (ince tabaka kromatografisi, Merk DC Kieselgel 60 F254) ile yürütülmüştür. 

Ürünlerin saf olarak elde edilmesi için kolon kromatografisi tekniğinden 

yararlanılmış ve sabit faz olarak silika jel (Merck, Kieselgel 60; 230-00 mesh ASTM) 

kullanılmıştır.  
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3.1.2. Tez Kapsamında Kullanılan Cihazlar 

 

Sentezlenen bileşiklerin NMR spektrumları (
1
H-, 

13
C- ve 

31
P-) 600 MHz Bruker DPX 

FT-NMR spektrometresi ile, elementel analiz değerleri LECO CHNS-932 cihazı ile 

sonuçlandırılmıştır. Bileşiklerin FTIR spektrumları, Karabük Üniversitesinde 

Thermo Scientıfıc-Nicolet iS5 (ATR) spektrometresi ile 400-4000 cm
-1

 aralığında 

kaydedilmiştir. Bileşiklerin katı hal yapıları soğuk havada, Gebze Teknik  

Üniversitesi X-Işınları Kristalografi Laboratuvarında, Bruker Smart Apex II Quazar 

X-ışını Tek Kristal Kırınım Cihazı ile sonuçlandırılmıştır.  

 

3.2. METOT 

 

3.2.1. Bileşik 1, 1a ve 1b’nin Sentezi 

 

Bileşik 1’in sentezi için, ferrosen karboksaldehit (FcCOH) ve alifatik amin türevi 

etanolaminin reaksiyonu ile Schiff bazı elde edilmiştir. Sentezlenen Schiff bazının 

karbon azot çift bağı (-C=N-), NaBH4 ile indirgenerek iki dişli sübstitüent olan 

ferrosenilamin elde edilmiştir [33]. Ferrosenilamin ve trimerin, tuz tutucu TEA ve 

K2CO3 varlığında, 1:1 stokiyometrik oranda THF altındaki reaksiyonu ile bileşik 1 

sentezlenmiştir (Şekil 3.1) [96]. 

 

 

 

Şekil 3.1. MonospiroNO (1) bileşiğinin sentezi 
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N-metil-1,3-diaminopropan ile ferrosenkarboksaldehit arasındaki reaksiyon ile Schiff 

bazı elde edilmiştir. Sentezlenen Schiff bazı NaBH4 ile indirgenerek iki dişli 

sübstitüent ferrrosenildiamin sentezlenmiştir [97]. Bileşik 1’in ferrrosenildiamin ile 

stokiometrik olarak 1:1 oranında THF’de reaksiyonu ile bileşik 1a ve 1b (36 saat) 

elde edilmiştir (Şekil 3.2). Reaksiyonun ilerleyişi TLC ile takip edilmiştir. Reaksiyon 

karışımları sırasıyla 17:1 toluen/THF ve 15:1 toluen/THF hareketli fazları ile, silika 

dolgulu kolon kullanılarak saflaştırılmıştır.  

 

 

 

 

 

Şekil 3.2. DispiroNO.NN (1a,1b) bileşiklerinin sentezi. 

 

3.2.2. Bileşik 2, 2a ve 2b’nin Sentezi 

 

Ferrosenkarboksaldehit ve 3-amino-1-propanol’un reaksiyonu ile Schiff bazı elde 

edilmiştir. Sentezlenen Schiff bazı NaBH4 ile indirgenerek iki dişli sübstitüent 

ferrosenilamin sentezlenmiştir [98]. Trimer ile ferrosenilaminin 1:1 stokiyometrik 

oranında tuz tutucu TEA ve K2CO3 varlığında, THF’de reaksiyonu sonucunda bileşik 

2 elde edilmiştir (Şekil 3.3) [96].  
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Şekil 3.3. MonospiroNO (2) bileşiğinin sentezi. 

 

Bileşik 2’nin prosedüre uygun olarak sentezlenmiş ferrrosenildiamin ile 1:1 

stokiyometrik oranda THF’de reaksiyonu ile bileşik 2a ve 2b (36 saat) 

sentezlenmiştir (Şekil 3.4). Reaksiyonun ilerleyişi TLC yardımıyla takip edilmiştir. 

Reaksiyon karışımları sırasıyla 20:1 toluen/THF ve 18:1 toluen/THF hareketli fazları 

ile, silika dolgulu kolon kullanılarak saflaştırılmıştır.  

 

 
 

Şekil 3.4. DispiroNO.NN (2a,2b) bileşiklerinin sentezi. 

 

3.2.3. Bileşik 3, 3a ve 3b’nin Sentezi 

 

Ferrosenkarboksaldehit ile N-etil-1,2-diaminoetan ile reaksiyonu ile Schiff bazı elde 

edilmiştir. Sentezlenen Schiff bazı NaBH4 ile indirgenerek iki dişli sübstitüent  

sentezlenmiştir [71]. İki dişli sübstitüent ile trimerin tuz tutucu TEA varlığında, 1:1 
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stokiyometrik oranda THF altındaki reaksiyonu ile bileşik 3 elde edilmiştir (Şekil 

3.5) [96]. 

  

 

 

 

 

Şekil 3.5. MonospiroNN (3) bileşiğinin sentezi. 

 

Bileşik 3 ile prosedüre uygun olarak sentezlenmiş ferrosenildiaminin stokiyometrik 

olarak 1:1 oranında THF’de reaksiyonu ile bileşik 3a ve 3b (36 saat) sentezlenmiştir 

(Şekil 3.6). Reaksiyonun ilerleyişi TLC ile takip edilmiştir. Reaksiyon karışımları 

sırasıyla 20:1 toluen/THF ve 18:1 toluen/THF hareketli fazları ile, silika dolgulu 

kolon kullanılarak saflaştırılmıştır.  

 

 
 

Şekil 3.6. DispiroNN.NN (3a,3b) bileşiklerinin sentezi. 
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BÖLÜM 4 

 

DENEYSEL BÖLÜM 

 

Literatüre uygun olarak sentezlenen monospiro ve dispiro ürünlerin (1,2, ve 3), iki 

dişli sübstitüent N-metil-1,3-diaminopropan ile 1:1 stokiyometrik oranda 

reaksiyonundan dispiro 1a, 1b, 2a, 2b, 3a ve 3b bileşikleri elde edilmiştir. 

 

4.1. BİLEŞİK 1’İN SENTEZİ 

 

Tek boyunlu 250 mL’lik balonda, ferrosen (1 g, 4.67 mmol) ve etanolaminin (0.35 g, 

5.7 mmol) 100 mL etanolde çözeltisi hazırlanmıştır. Reaksiyon karışımı yarım saat 

karıştırıldıktan sonra 24 saat ısıtılmıştır ve soğuduktan hemen sonra NaBH4 ile 

indirgenerek 24 saat boyunca karıştırılmıştır. Karışım ayırma hunisi ile ekstrakte 

edilmiştir. Daha sonra behere alınan karışım üzerine kızgın Na2CO3 eklenerek 2 saat 

karıştıktan sonra süzülerek evapore edilmiştir. Trimerin (1.06 g, 3 mmol) 50 mL 

THF’de çözeltisi hazırlanmıştır. Balona kızgın K2CO3 ve Et3N tuz tutucu olarak ilave 

edilmiştir. Ferrosenilaminin (0.79 g, 3 mmol) 50 mL THF’deki çözeltisi damlatma 

hunisi yardımıyla reaksiyon ortamına damlatılarak eklenmiştir. Reaksiyon karışımı 

oda sıcaklığında yarım saat karıştıktan sonra 24 saat ısıtılmıştır. Reaksiyonun 

ilerleyişi TLC ile takip edilmiş ve oluşan ürün toluen silika dolgulu kolon (50 cm) ile 

saflaştırılmıştır ve bileşik 1 (0.71 g, 1.32 mmol) elde edilmiştir. 

 

4.1.1. Bileşik 1a,1b’nin Sentezi 

 

250 mL’lik balonda, bileşik 1’in (0.71 g, 1.32 mmol) 50 mL THF’de tuz tutucu Et3N 

varlığında çözeltisi hazırlanmıştır. Ferrosenildiaminin (0.5 g, 1.7 mmol) 50 mL 

THF’deki çözeltisi damlatma hunisi yardımıyla reaksiyon ortamına damlatılmıştır. 

Reaksiyon karışımı 36 saat ısıtılmıştır. Reaksiyonun ilerleyişi TLC ile takip 

edilmiştir. Elde edilen ürünler 1a ve 1b sırasıyla 17:1 toluen/THF ve 15:1 toluen/THF 
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dolgulu kolon ile saflaştırılmıştır. Saf olarak elde edilen 1a, asetonitril/THF karışımı 

ile kristallendirilmiştir. Bileşik 1a’nın verimi %48 (0.48 g, 0.64 mmol); e.n.: 155-

159°C, bileşik 1b’nin verimi %17 (0.17 g, 0.23 mmol); e.n: 125-129 °C olarak 

bulunmuştur.  

 

4.2. BİLEŞİK 2’NİN SENTEZİ 

 

Tek boyunlu 250 mL’lik balonda, ferrosen (1 g, 4.67 mmol) ve 3-amino-1-

propanolun (0.4 g, 5.3 mmol) 100 mL etanolde çözeltisi hazırlanarak yarım saat 

karıştırılmış ve 24 saat boyunca ısıtılmıştır. Reaksiyon karışımı NaBH4 ile 

indirgenerek 24 saat ısıtılmıştır. Trimerin (1.14 g, 3.3 mmol) 50 mL THF’de çözeltisi 

hazırlanarak balona tuz tutucu olarak kızgın K2CO3 ve Et3N ilave edilmiştir. 

Ferrosenilaminin (0.9 g, 3.3 mmol) 50 mL THF’de çözeltisi damlatma hunisi ile 

reaksiyon ortamına damlatılarak eklenmiştir. Reaksiyon karışımı oda sıcaklığında 

yarım saat karıştırılmış ve daha sonra 24 saat ısıtılmıştır. Reaksiyonun ilerleyişi TLC 

ile takip edilmiş ve elde edilen ürün toluen dolgulu kolon (50 cm) kullanılarak 

saflaştırılmıştır ve bileşik 2 (0.95 g, 1.73 mmol) elde edilmiştir.  

 

4.2.1. Bileşik 2a,2b’nin Sentezi 

 

250 mL’lik balonda, bileşik 2’nin (0.95 g, 1.73 mmol) 50 mL THF’de Et3N 

varlığında çözeltisi hazırlanmıştır. Ferrosenildiaminin (0.7 g, 2.4 mmol) 50 mL 

THF’deki çözeltisi damlatma hunisi ile reaksiyon ortamına ilave edilmiştir. 

Reaksiyon karışımı 36 saat ısıtılmıştır. Reaksiyonun ilerleyişi TLC ile takip edilmiş 

ve elde edilen ürünler 2a ve 2b sırasıyla 20:1 toluen/THF ve 18:1 toluen/THF 

dolgulu kolon ile saflaştırılmıştır. Saf olarak elde edilen 2a, asetonitril/THF karışımı 

ile kristallendirilmiştir. Bileşik 2a’nın verimi %48 (0.6 g, 0.8 mmol); e.n.:148-150°C, 

bileşik 2b’nin verimi %14 (0.18 g, 0.24 mmol); e.n.: 139-144 °C olarak bulunmuştur.  

 

4.3. BİLEŞİK 3’ÜN SENTEZİ 

 

Tek boyunlu 250 mL’lik balonda ferrosenin (1g, 4.67 mmol) ve N-etil-1,2-

diaminoetanın (0.4 g, 4.5 mmol) 100 mL etanolde çözeltisi hazırlanmıştır. Reaksiyon 
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karışımı yarım saat karıştıktan sonra 24 saat boyunca ısıtılmıştır. Reaksiyon karışımı 

soğuduktan hemen sonra NaBH4 ile indirgenerek 24 saat boyunca manyetik ısıtıcıda 

karıştırılmıştır. 250 mL’lik balonda trimerin (1.3 g, 3.7 mmol) 50 mL THF’de 

çözeltisi hazırlanmıştır. Balona tuz tutucu olarak Et3N ilave edilmiştir. İki dişli 

sübstitüent ferrosenildiaminin (1.12 g, 3.7 mmol) 50 mL THF’deki çözeltisi 

damlatma hunisi yardımıyla reaksiyon ortamına damlatılarak eklenmiştir. Reaksiyon 

karışımı manyetik ısıtıcıda oda sıcaklığında yarım saat karıştırıldıktan sonra 24 saat 

ısıtılmıştır. Reaksiyonun ilerleyişi TLC ile takip edilmiştir. Oluşan ürün toluen silika 

dolgulu kolon (50 cm) ile saflaştırılmıştır ve bileşik 3 (1.34 g, 2.3 mmol) 

sentezlenmiştir. 

 

4.3.1. Bileşik 3a,3b’nin Sentezi 

 

250 mL’lik tek boyunlu balonda, bileşik 3’ün (1.34 g, 3.7 mmol) 50 mL THF’de tuz 

tutucu Et3N varlığında çözeltisi hazırlanmıştır. Ferrosenildiaminin (0.67 g, 2.3 mmol) 

50 mL THF’deki çözeltisi damlatma hunisi ile reaksiyon ortamına ilave edilmiştir. 

Reaksiyon karışımı 36 saat ısıtılmıştır ve reaksiyonun ilerleyişi TLC kullanılarak 

takip edilmiştir. Sentezlenen ürünler 3a ve 3b sırasıyla 20:1 toluen/THF ve 18:1 

toluen/THF dolgulu kolon yardımıyla saflaştırılmıştır. Saf olarak elde edilen 3a, 

asetonitril/THF karışımı ile kristallendirilmiştir. Bileşik 3a’nın verimi %51 (0.92 g, 

1.17 mmol); e.n.: 120-122°C, bileşik 3b’nin verimi %11 (0.20 g, 0.25 mmol) e.n.: 

57-62 °C olarak kaydedilmiştir.  
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BÖLÜM 5 

 

ARAŞTIRMA BULGULARI VE TARTIŞMA 

 

5.1. DİSPİRO BİLEŞİKLERİN (1a, 1b, 2a, 2b, 3a, 3b) ELEMENT ANALİZ 

SONUÇLARI 

 

Tez kapsamında sentezlenen dispiro fosfazen türevlerinin element analizi sonuçları 

Çizelge 5.1’de verilmiştir. Bileşiklerin element analizi sonuçları teorik veriler ile 

uyumlu olup öngörülen yapıları doğrulamaktadır.  

 

Çizelge 5.1. 1a, 1b, 2a, 2b, 3a ve 3b bileşikleri için teorik ve deneysel element analiz 

verileri. 

 

Bileşik Mol Kütle Kapalı Formül Hesaplanan (Bulunan) (%) 

        

      C                         H                         N 

1a 747.13 C28H35N6P3OCl2Fe2 45.01 (44.87)      4.72 (4.39)      11.25 (10.97)     

        

1b 747.13 C28H35N6P3OCl2Fe2 45.01 (45.54)      4.72 (4.67)       11.25 (10.92) 

        

2a 761.15 C29H37N6P3OCl2Fe2 45.76 (45.86)      4.90 (4.57)       11.04 (10.90) 

        

2b 761.15 C29H37N6P3OCl2Fe2 45.76 (45.63)      4.90 (4.51)       11.04 (10.86) 

        

3a 788.23 C30H40N7P3Cl2Fe2 46.54 (46.41)      5.21 (5.02)       12.66 (12.50) 

        

3b 788.13 C30H40N7P3Cl2Fe2 46.54 (46.43)      5.21 (4.83)        12.66 (12.34 

        

 

5.2. DİSPİRO BİLEŞİKLERİN ( 1a, 1b, 2a, 2b,  3a, 3b) FT- IR 

SPEKTRUMLARI 

 

1a, 1b, 2a, 2b, 3a ve 3b bileşiklerinin IR spektrumları incelendiğinde (EK1) alifatik 

C-H pikleri, 2847-2976 cm
-1

 aralığında gözlenmiştir. Alifatik C-H pikleri 

beklenildiği gibi zayıf şiddette pikler olarak tespit edilmiştir.
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Çizelge 5.2. 1a, 1b, 2a, 2b, 3a ve 3b bileşikleri için IR spektrumlarına ait veriler. 

 

Bileşik ѴC-H(alifatik) ѴP-O ѴP=N ѴP-CI ѴC-N 

1a 2931; 932 1218; 531; 1018 

  2847   1179 582   

1b 2962; 915 1217; 531; 1021 

  2849   1170 586   

2a 2958; 919 1224; 544; 1045 

  2850   1172 682   

2b 2954; 922 1231; 540; 1018 

  2852   1173 590   

3a 2976; - 1224; 523; 1048 

  2855   1178 559   

3b 2926; - 1212; 522; 1047 

  2851   1163 583   

 

Sübstitüentlerin fosfazen halkasına bağlandığını gösteren P-O-C bağlarına ait 

gerilme titreşimleri 1a, 1b, 2a ve 2b bileşikleri için 922-932 cm
-1

 aralıklarında 

gözlenmiştir. Fosfazen halkasına ait P=N pikleri 1163-1231 cm
-1

 aralığında, P-Cl 

pikleri ise 522-682 cm
-1

 aralığında tespit edilmiştir. Fosfazen halkasına bağlı 

sübstitüentlere ait C-N pikleri ise 1018-1048 cm
-1

 aralığında gözlenmiştir. Yapılan 

farklı çalışmalarda sentezlenen bileşiklerin P-O-C piki 958 cm
-1

 [99], P=N pikleri 

1131 cm
-1

[70], P-Cl pikleri 515 cm
-1

 [100] de gözlenmiştir.  

 

5.3. DİSPİRO BİLEŞİKLERİN (1a, 1b, 2a, 2b, 3a,3b) KÜTLE 

SPEKTRUMLARI 

 

Sentezlenen orijinal bilşiklerin kütle spektrumları (MS) EK 2’de, değerlendirilen 

spektrumlara ait veriler çizelge 5.3’de listelenmiştir. 

 

Çizelge 5.3. Bileşiklerin kütle spektrum verileri. 

 
Bileşik Kütle 

 

Bağıl İyon 

 

Hesaplanan/ bulunan Bolluk (%) 

 1a 747.02392/ 747.02544 92 [MH]
+
 

1b 747.02392/ 747.02571 90 [MH]
+
 

2a 761.03957/ 761.04628 94 [MH]
+
 

2b 761.03957/ 761.04244 93 [MH]
+
 

3a 774.07121/ 774.07571 94 [MH]
+
 

3b 774.07121/ 774.08260 94 [MH]
+
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1a, 1b, 2a, 2b, 3a ve 3b bileşiklerin Q-TOF tekniği ile alınmış kütle spektrumları 

incelendiğinde, moleküler iyon piklerinin, [MH]
+
, bileşiklerin mol kütleleri ile 

uyumlu olduğu tespit edilmiştir. Ayrıca spektrumlar incelendiğinde izotoplara ait 

pikler de gözlenmiştir. 

 

5.4. DİSPİRO BİLEŞİKLERİN (1a, 1b, 2a, 2b, 3a, 3b) 31P-NMR 

SPEKTRUMLARININ YORUMLARI 

 

Sentezlenen orijinal dispiro bileşiklerin 
31

P-NMR spektrumları EK 3’de, trimerik 

halkaya ait fosfor atomlara ait kimyasal kayma değerleri, eşleşme sabitleri ve spin 

sistemleri çizelge 5.4’de verilmiştir. 
31

P-NMR spektrumları protonla eşleşmemiş 
31

P-

NMR (çözücü: CDCl3) spektrumlarıdır.  

 

Dispiroferrosenil fosfazen türevlerinin trans- ve cis- izomerlerinin tamamında 

fosforların kimyasal çevrelerinin farklı olmasından dolayı halkaya ait her fosfor 

atomu için ikilinin ikilisi (ii) pik gözlenmiştir. 1a, 1b ve 3b’nin spin sistemi ABX; 2a, 

2b ve 3a’nın spin sistemi ise AMX olarak tespit edilmiştir. 

 

Dispiroferrosenilfosfazen bileşiklerinin eşleşme sabitleri, 
2
JPP=58,3-43.7 Hz 

arasındadır. Trans- ve cis- izomerlerin kimyasal kayma değerleri beklenildiği gibi 

birbirinden farklıdır. 

 

Çizelge 5.4. Bileşiklerin 
31

p-nmr spektrum verileri (ii:ikilinin ikilisi) 

 

Bileşik 
Spin 

sistemi 
PCl2 P(N/N) P(N/O) 

P(N/N) 
2
JPP (beşli 

halka) 

1a ABX 27,88(ii) 19,63(ii) 26,89(ii) 
-
 58.3; 54.5; 52.3 

1b ABX 28,42(ii) 19,80(ii) 26,28(ii) 
-
 58.3; 52.3; 49.8 

2a AMX 26,00(ii) 19,70(ii) 15,61(ii) 

 

52.3; 51.0; 49.8 

2b AMX 26,54(ii) 19,87(ii) 15,05(ii) 
-
 51.0; 48.6; 46.2 

3a AMX 27,53(ii) 19,33(ii) - 21,55(ii) 53.5; 49.8; 48.6 

3b ABX 27,90(ii) 19,72(ii) - 20,96(ii) 52,2; 52.2; 43.7 
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5.5. DİSPİRO BİLEŞİKLERİN (1a, 1b, 2a, 2b, 3a, 3b) 13C-NMR 

SPEKTRUMLARININ YORUMLARI 

 

Sentezlenen yeni bileşiklerin 
13

C-NMR spektrumları bölüm EK 4’de,
 13

C-NMR 

(çözücü CDCl3) spektrumlarının değerlendirilmesi ile elde edilen veriler çizelge 

5.5.’te verilmiştir. 
13

C NMR spektrumları proton ile eşleşmemiş spektrumlardır ve bu 

nedenle fosfor ile etkileşime girmeyen karbonlar yarılmamış ve tek pik gözlenmiştir. 

 

Sentezlenen bütün bileşiklerde C1 karbonu üç bağ öteden eşleşmeler nedeniyle ikili 

pik olarak gözlenmiştir. C1 karbonlarının kimyasal kayma değerleri 82.30- 84.13 

ppm aralığındadır. Her iki ferrosen halkalarına ait C2 (70.2-68.11 ppm) ve C3 

(68.45-67.11 ppm) karbon atomları iki farklı pik olarak gözlemlenmiştir. Ferrosen 

halkalarına ait C4 (68.67-67.59 ppm) karbonlarının ise farklanmadığı ve tek pik 

olarak gözlendiği tespit edilmiştir. Bileşik 1a, 1b, 2a ve 3a ya ait C5 karbonlarının bir 

kısmı iki bağ öteden eşleşmeler nedeniyle ikili pik (
2
JPC= 3.0-4,5 Hz) olarak 

gözlenmiştir. 

 

Bileşik 1a, 1b, 2a ve 2b’nin O-CH2 grubuna ait karbon atomlarının kimyasal kayma 

değerleri 67.18-63,25 ppm aralığındadır. Bileşik 3a ve 3b’ nin spiro halkasına bağlı 

etil grubuna ait karbon atomlarının (N-CH2-CH3 ve N-CH2-CH3) kimyasal kayma 

değerleri sırasıyla 13.82-13.64 ppm (
3
JPC= 6,0 Hz) ve 39.35 -39.36 ppm (

2
JPC= 4,5 

Hz) aralığında gözlenmiştir. 

 

Sentezlenen bileşiklerde ikinci spiro halkaya ait CH3-N-CH2, CH3-N-CH2, N-CH2-

CH2-, N-CH2  karbonlarının kimyasal kayma değerleri sırasıyla (36.79-34.04 ppm), 

(50.53-49.25 ppm), (26.16-23.99 ppm)  ve (45.81-43.63 ppm) aralığında 

gözlenmiştir. 
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Çizelge 5.5. 1a, 1b, 2a, 2b, 3a ve 3b bileşiklerinin 
13

c-nmr spektrumlarından elde 

edilen [kimyasal kayma değerleri (ppm) ve eşleşme sabitleri (hz)]. 

 

 

 

1a 1b 2a 2b 3a 3b 

C1 83,45 
3
JPC= 9,1 

82,99 
3
JPC= 7,6 

82,76 
3
JPC= 

9,1 

82,30 
3
JPC= 

7,6 

83,43 
3
JPC= 

12,1 

82,76 
3
JPC= 

10,6 

84,13 
3
JPC= 

10,6 

83,42 
3
JPC= 

12,1 

83,70 
3
JPC= 

12,1 

83,42 
3
JPC= 7,6 

84,38 
3
JPC= 10,6 

83,93 
3
JPC= 7,6 

C2 69,97 

69,72 

69,69 

69,41 

68,72 

68,66 

68,36 

68,11 

70,29 

70,25 

69,95 

69,85 

69,82 

69,75 

69,68 

69,55 

69,95 

69,92 

69,90 

69,40 

69,92 

69,72 

69,59 

69,11 

C3 68,45 

68,19 

68,01 

67,95 

66,86 

67,11 

67,43 

67,36 

68,38 

68,11 

67,99 

68,31 

68,21 

67,99 

67,92 

68,26 

68,09 

67,83 

68,24 

68,01 

67,85 

67,70 

C4 68,64 

68,53 

67,62 

67,59 

68,60 

68,53 

68,66 

68,65 

68,48 

68,45 

68,67 

68,54 

C5 46,20 
2
JPC= 4,5 

45,26 

44,89 
2
JPC= 

4,5 

45,17 

47,35 

46,14 
2
JPC= 3,0 

47,11 

46,19 

46,30 
2
JPC= 3,0 

44,85 

46,08 

44,38 

N-CH2-CH2- 25,22 
3
JPC= 1,5 

23,99 
3
JPC= 

3,0 

25,11 
3
JPC= 1,5 

26,13 
3
JPC= 3,0 

24,84 
3
JPC= 1,5 

26,16 
3
JPC= 3,0 

24,35 
3
JPC= 3,0 

24,10 

O-CH2 64,40 63,25 67,12 
2
JPC= 6,0 

67,18 
2
JPC= 7,6 

- - 

N-CH2-CH3 - - - - 39,35 
2
JPC= 4,5 

39,36 
2
JPC= 4,5 

N-CH2-CH3 - - - - 13,82 
3
JPC= 6,0 

13,64 
3
JPC= 6,0 

CH3-N-CH2 35,34 34,04 35,56 35,26 35,79 35,74 

CH3-N-CH2 50,33 49,25 50,53 50,49 50,21 50,23 

C2H5-N-CH2 - - - - 43,72 
2
JPC= 

13,6 

43,94 
2
JPC= 13,6 

N-CH2 45,81 
2
JPC= 

16,6 

44,12 
2
JPC= 6,0 

44,96 
2
JPC= 

16,6 

44,03 

45,31 

45,03 

44,98 

44,95 

43,65 
2
JPC= 

13,6 

44,44 
2
JPC= 6,0 

43,63 
2
JPC= 13,6 

44,00 
2
JPC= 6,0 
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5.6. DİSPİRO BİLEŞİKLERİN (1a, 1b, 2a, 2b, 3a, 3b) 
1
H-NMR 

SPEKTRUMLARININ YORUMLARI 

 

Orijinal bileşiklerin (1a, 1b, 2a, 2b, 3a ve 3b) CDCl3 içerisinde alınan 
1
H-NMR 

spektrumları EK 5’de, protonların kimyasal kayma değerleri ve eşleşme sabitleri ise 

çizelge 5.6’da verilmiştir.  

 

1
H-NMR spektrumları değerlendirildiğinde, ferrosen halkasının H2, H3 ve H4 

protonlarına ait üç farklı pik grubu gözlenmiştir. Her iki ferrosen halkasına ait H4 

protonları (5H) 4.02-4.17 ppm, H3 protonları 4.05- 4.15 ppm ve H2 protonları 4.40-

4.14 ppm aralığında gözlenmiştir. H5 (Fc-CH2) hidrojenlerinin her biri 3 bağ 

uzaktaki fosfor atomu tarafından (
3
JPH) ve aynı karbon atomu üzerinde bulunan diğer 

hidrojen atomu tarafından (
2
JHH, geminal proton) yarılmış olduğu için her bir protona 

ait pik, ikilinin ikilisi (ii) şeklinde gözlenmiştir. 

 

1a, 1b, 2a ve 2b bileşiklerine ait O-CH2 protonları, üç bağ uzaklıktaki fosfor atomu 

(
3
JPH=9,0-10.2 Hz) ve üç bağ uzaklıktaki hidrojen atomu (

3
JHH= 5.4 Hz) ile yarılmış 

ve çoklu pik (çp) gözlenmiştir.   

 

Bütün bileşiklerde metil grubuna ait protonlarının (CH3-N-CH2) üç bağ uzaklıktaki 

fosfor atomu tarafından ikiye yarıldığı (
3
JPH=13,8-13,2 Hz) tespit edilmiştir.  

 

Çizelge 5.6. 
1
H-NMR spektrumlarının değerlendirilmesi ile elde edilen veriler; 

kimyasal kayma değerleri (ppm) ve eşleşme sabitleri (hz) 

 
 1a 1b 2a 2b 3a 3b 

H5 3,97 (ii, 

1H)) 
3
JPH=7,5 

2
JHH=14,4 

3,92 (ii, 

1H) 
3
JPH=7,2 

2
JHH=14,4 

3,89 (ii, 

1H) 
3
JPH=5,1 

2
JHH=14,4 

3,76 (ii, 

1H) 

3,95 (ii, 

1H)) 
3
JPH=8,4 

2
JHH=14,4 

3,83 (ii, 

2H) 
3
JPH=9,0 

2
JHH=14,4 

3,72 (ii, 

1H) 
3
JPH=8,4 

2
JHH=14,4 

 

3,99 (ii, 

1H)) 
3
JPH=7,8 

2
JHH=13,8 

3,94 (ii, 

1H) 
3
JPH=7,2 

2
JHH=13,8 

3,85 (ii, 

1H) 
3
JPH=10,2 

2
JHH=13,8 

3,75 (ii, 

1H) 

4,08 (ii, 

1H)) 
3
JPH=7,8 

2
JHH=13,8 

3,99 (ii, 

1H) 
3
JPH=7,8 

2
JHH=13,8 

3,90 (ii, 

1H) 
3
JPH=7,8 

2
JHH=14,4 

3,88 (ii, 

1H) 

4,04 (ii, 1H) 
3
JPH=7,8 

2
JHH=13,8 

3,88 (ii, 1H) 
3
JPH=7,2 

2
JHH=13,8 

3,83 (ii, 1H) 
3
JPH=9,0 

2
JHH=13,8 

3,72 (ii, 1H) 
3
JPH=7,2 

2
JHH=13,8 

4,09 (ii, 

1H) 
3
JPH=7,8 

2
JHH=13,8 

3,93 (ii, 

1H) 
3
JPH=9,0 

2
JHH=14,4 

3,81 (ii, 

1H) 
3
JPH=9,3 

2
JHH=14,4 

3,72 (ii, 

1H) 
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3
JPH=7,2 

2
JHH=14,4 

3
JPH=7,2 

2
JHH=13,8 

3
JPH=7,8 

2
JHH=14,4 

3
JPH=6,0 

2
JHH=13,8 

H4 4,10 (5H) 

4,12 (5H) 

4,02 (5H) 

4,08 (5H) 

4,09 (5H) 

4,11 (5H) 

4,14 (5H) 

4,17 (5H) 

4,09 (5H) 

4,11 (5H) 

4,10 (5H) 

4,14 (5H) 

H3 4,08 (2H) 

4,15 (2H) 

4,05 (2H) 

4,09 (2H) 

4,14 (4H) 4,12 (4H) 4,12 (2H) 

4,13 (2H) 

4,12 (2H) 

4,15 (2H) 

H2 4,22 (1H) 

4,38 (1H) 

4,30 (1H) 

4,28 (1H) 

4,33 (2H) 

4,14 (2H) 

4,22 (1H) 

4,26 (1H) 

4,29 (1H) 

4,35 (1H) 

4,22 (1H) 

4,24 (1H) 

4,35 (1H) 

4,38 (1H) 

4,17 (1H) 

4,18 (1H) 

4,34 (1H) 

4,35 (1H) 

4,18 (1H) 

4,20 (1H) 

4,34 (1H) 

4,40 (1H) 

N-CH2- 2,94-3,24 

(çp, 4H) 
3
JHH=4,8 

3
JHH=5,4 

2,93-3,21 

(çp, 2H) 
3
JHH=5,4 

 

2,95-3,13 

(çp, 4H) 
3
JHH=5,4 

3,01-3,12 

(çp, 4H) 

2,99-3,18  

(çp, 4H) 

2,73-3,15  

(çp, 4H) 
3
JHH=4,2 

3
JHH=4,8 

O-CH2 4,29 (çp, 

2H) 
3
JPH=10,2 

3
JHH=5,4 

4,18 (çp, 

2H) 
3
JPH=9,0 

 

4,39 (çp, 

2H) 
3
JPH=9,9 

3
JHH=5,4 

4,31 (çp, 

2H) 
3
JPH=10,2 

3
JHH=5,4 

- - 

N-CH2-

CH2- 

1,85 (çp, 

1H) 
3
JPH=9,6 

3
JHH=5,4 

3
JHH=4,8 

1,73 (çp, 

1H) 
3
JPH=9,6 

3
JHH=5,4 

3
JHH=4,8 

1,71 (çp, 

2H) 
3
JHH=5,4 

3
JHH=6,0 

 

1,62-1,96 

(çp, 4H) 

1,76-1,91 

(çp, 4H) 
3
JHH=5,4 

1,72-1,79 

(çp, 2H) 

 

1,81 (çp, 

1H) 
3
JPH=8,4 

3
JHH=5,4 

3
JHH=4,8 

1,65 (çp, 

1H) 
3
JPH=9,0 

3
JHH=5,4 

3
JHH=4,2 

N-CH2-

CH3 

- - - - 2,99-3,18 

(çp, 2H) 
3
JHH=7,2 

2,73-3,15  

(çp, 2H) 
3
JHH=6,9 

N-CH2-

CH3 

- - - - 1,22 (ü, 3H) 
3
JHH=7,2 

1,17 (ü, 

3H) 
3
JHH=6,9 

CH3-N-

CH2 

2,69 (i, 3H) 
3
JPH=13,8 

2,47 (i, 3H) 
3
JPH=13,8 

2,73 (i, 3H) 
3
JPH=13,8 

2,55 (i, 3H) 
3
JPH=13,8 

2,72 (i, 3H) 
3
JPH=13,2 

2,59 (i, 3H) 
3
JPH=13,2 

CH3-N-

CH2 

2,94-3,24 

(çp, 2H) 
3
JHH=5,4 

3
JHH=5,4 

2,93-3,21 

(çp, 2H) 
3
JHH=6,0 

 

2,95-3,13 

(çp, 4H) 

3,01-3,12 

(çp, 4H) 

2,99-3,18  

(çp, 4H) 

2,73-3,15  

(çp, 4H) 
3
JHH=5,4 

3
JHH=5,4 

 

5.7. BİLEŞİK 1a, 2a ve 2b’nin YAPILARININ X-IŞINI KIRINIMIMETRE 

YÖNTEMİ İLE AYDINLATILMASI 

 

ACN/THF (3:1) çözücü karışımı kullanılarak, dispirofosfazen türevleri olan 1a, 2a ve 

2b bileşiklerinin uygun tek kristalleri elde edilmiştir. Bileşiklerin kristal yapıları, X-

ışını kırınımımetre yöntemi ile aydınlatılmıştır. Çizelge 5.7’de 1a, 2a ve 2b 
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bileşiklerinin kristallografik verileri listelenmiştir. Bileşik 1a, 2a ve 2b’nin fosfazen 

halkalarının bağ uzunlukları ve bağ açıları çizelge 5.8’de verilmiştir. 

 

Ekzosiklik P–N bağ uzunlukları [1.625 (3)—1.658 (3) Å (1a), 1.640 (2)—1.659 (2) 

Å (2a) ve 1.649 (3)—1.652 (2) Å (2b)] ve endosiklik P–N bağ uzunlukları [1.554 

(3)—1.611 (4) Å (1a), 1.558 (2)—1.630 (2) Å (2a) ve 1.556 (2)—1.610 (2) Å 

aralıklarındadır (2b)] olarak bulunmuştur. Endosiklik P–N bağ uzunluklarının 

ekzosiklik bağ uzunluklarından nispeten daha kısa olduğu vurgulanabilir, bu veriler 

literatür ile uyumludur [101–103]. 

 

Ayrıca, spiro-P atomlarının endosiklik (α) ve ekzosiklik (α’) bağ açılarının sırasıyla 

113,94 (10)°—115,84(13)° ve 95,88(16)°—104,17(10)° aralıklarında olduğu 

belirlenmiştir. Endosiklik (α) açıları, başlangıç bileşiği olan trimerin karşılık gelen 

değerlerine göre önemli ölçüde daraltılmıştır [Şekil 5. 4; α, α', β ve δ: 118,3(2)°, 

101,2(1)°, 121,4(1)° ve 121,4(1)°] [4]. Öte yandan, endosiklik β açıları 118.96 

(13)°—121.9 (2)° aralığında iken, δ açıları 124.51 (16)°—126.9 (2)° aralığındadır. δ 

açıları başlangıç bileşiğindeki karşılık gelen açılara göre genişlemiştir.   

 

 

 

Şekil 5.1. Monosübstitüe fosfazen türevinin bağ açıları diyagramı. 
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Çizelge 5.7. 1a, 2a ve 2b bileşiklerinin kristallografik verileri 

 
 

Bileşik no 

 

1a  

 

2a 

 

2b 

Kapalı Formül C28H35N6P3OCl2Fe2  C29H37N6P3OCl2Fe2 C29H37N6P3OCl2Fe2  

Mol Kütlesi 747.13 761.15 761.15 

Kristal Sistemi monoclinic monoclinic monoclinic 

Uzay Grubu P 21/n  P 21/n P 21/n  

a (Å) 8.7329 (5) 14.2184 (5) 14.3317 (5) 

b (Å) 19.5465 (7) 9.5316 (3) 11.6336 (4) 

c (Å) 18.5037 (7) 23.8568 (6) 19.7674 (5) 

 () 90  90 90  

 () 92.145 (6) 93.572 (3) 101.039 (5) 

 () 90  90 90  

V (Å
3
) 3156.3 (2) 3226.89 (17) 3234.82 (19) 

Z 4 4 4 

 (mm
-1

) 1.27 1.25 1.25 

(Calc.) (gcm
-1

) 1.572 1.567 1.563 

Toplam yansıma sayısı 42470  33214 25610 

Çözüm için gerekli yansıma 

sayısı 
7231 7408 7419 

Rint 0.062 0.057 0.056 

2max () 55.00 55.00 55.00 

Parametre sayısı 380 389 398 

R [F
2 
>2(F

2
)] 0.054 0.039 0.048 

wR  0.148 0.093 0.118 

S 1.05 1.07 1.06 

 

Çizelge 5.8. Bileşik 1a, 2a ve 2b’nin bağ uzunlukları (Å) ve bağ açıları () 

 
 1a 2a 2b 

P1– N1 1.611 (4) 1.615 (2) 1.610 (2) 

P1– N3 1.573 (3) 1.578 (2) 1.564 (2) 

P1– N4 1.625 (3) 1.644 (2) 1.652 (2) 

P2– N1 1.554 (3) 1.563 (2) 1.556 (2) 

P2– N2 1.563 (3) 1.558 (2) 1.562 (3) 

P3– N2 1.609 (3) 1.630 (2) 1.599 (3) 

P3– N3 1.608 (3) 1.591 (2) 1.588 (2) 

P3– N5 1.658 (3) 1.659 (2) 1.649 (3) 

P3– N6 1.655 (3) 1.640 (2) 1.649 (3) 

P1– O1 1.584 (3) 1.5898 (19) 1.576 (2) 

P2– Cl1 2.0243 (16) 2.0280 (10) 2.0010 (13) 

P2– Cl2 2.0153 (16) 2.0246 (10) 2.0146 (12) 

N1– P1– N3 (α) 113.96 (17) 115.11 (11) 115.57 (13) 

N1– P2– N2 (γ) 121.59 (18) 121.63 (11) 121.46 (14) 

N2– P3– N3 (α) 114.35 (16) 113.94 (10) 115.84 (13) 

P1– N1– P2 (β) 121.9 (2) 118.96 (13) 120.72 (16) 

P2– N2– P3 (β) 120.86 (19) 121.36 (13) 119.27 (15) 

P1– N3– P3 (δ) 126.9 (2) 124.64 (13) 124.51 (16) 

N4– P1– O1 (α’) 95.88 (16) 102.71 (10) 103.31 (11) 

N5– P3– N6 (α’) 102.68 (15) 104.17 (10) 104.03 (14) 

Cl1– P2– Cl2 (γ’) 99.45 (7) 99.49 (5) 99.61 (6) 
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5.7.1. Bileşik 1a’nın yapısı 

 

1a bileşiğinin kristallografik verileri Çizelge 5.7’de, fosfazen halkalarının bağ 

uzunlukları ve bağ açıları ise Çizelge 5.8’de listelenmiştir. Şekil 5.2’de bileşik 1a’nın 

(C28H35N6P3OCl2Fe2) ORTEP diyagramı, Şekil 5.3’de ise fosfazen ve spiro 

halkaların konformasyonları verilmiştir. 

 

 

 

Şekil 5.2. C28H35N6P3OCl2Fe2 (1a) kristalinin atom numalarandırma şemalarıyla 

ORTEP-3 çizimleri. 

 

 

 

Şekil 5.3. C28H35N6P3OCl2Fe2 (1a)'nın a. fosfazen, b. spiro halkalarının 

konformasyonları. 
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Bileşik 1a’nın N3P3 halkası [P1/N1/P2/N2/P3/N3], Şekil 5.6 (a)’da görüldüğü gibi 

düzleşmiş kayık (flattened-boat) yapısındadır [QT = 0.0680 (24) Å,  = 159.83 

(2.43)°,  = 102.23 (2.31)°]. Beş üyeli spiro-halka, P1/N4/O1/C1/C2, [Şekil 5.6 (b); 

φ2 = 196 (3)°] yarım sandalye (half-chair) yapısındayken altı üyeli spiro-halka, 

P3/N5/N6/C15—C17, [Şekil 5.6 (b);  = 172.05 (37)°] sandalye (chair) yapısındadır. 

 

1a’nın kristal yapısında, moleküller arası hidrojen bağı yoktur. Ancak, zayıf bir C—

H…π etkileşimi gözlenir (Çizelge 5.7). Öte yandan, 3.281 (3) Å ve 3.275 (4) Å kütle 

merkezleri arasındaki uzaklıklara sahip ferrosenil kısımlarının neredeyse paralel beş 

üyeli halkalarının kütle merkezleri arasında iki adet π …π etkileşimi vardır 

[Cg2…Cg3i = 3.281 (3) Å, α = 0.39° ve Cg4…Cg5i = 3.275 (4) Å, α = 1.46°, burada 

Cg2, Cg3, Cg4 ve Cg5 sırasıyla C4…C8, C9…C13, C19…C23 ve C24…C28 

halkalarının sentoidleridir, simetri kodu: (i) 1 + x, 1 + y, 1 + z]. 

 

Çizelge 5.9. Bileşik 1a’nın Hidrojen bağı tablosu (Å, º). 

 

D—H···A D—H H···A D···A D—H···A 

            

C23—H23···Cg3
vii

 0.95 2.94 3.747 (4) 143 

            

Cg3, C9···C13 halkasının ağırlık merkezidir. 

Simetri kodu: (vii) −x+3/2, y−1/2, −z+1/2. 

 

5.7.2. Bileşik 2a’nın yapısı 

 

2a bileşiğinin kristallografik verileri Çizelge 5.7’de, fosfazen halkalarının bağ 

uzunlukları ve bağ açıları ise Çizelge 5.8’de listelenmiştir. Şekil 5.4’de bileşik 2a’nın 

(C29H37N6P3OCl2Fe2) ORTEP diyagramı, Şekil 5.5’ de ise fosfazen ve spiro 

halkaların konformasyonları verilmiştir. 

 

Bileşik 2a’nın N3P3 halkası [P1/N1/P2/N2/P3/N3], Şekil 5.8 (a)’da görüldüğü gibi 

düzleşmiş kayık (flattened-boat) yapısındadır [QT = 0.2034 (16) Å,  = 354.5 (5)°,  

= 54.07 (45)°]. Altı üyeli spiro-halkalar, P1/N4/O1/C1—C3 [Şekil 5.8 (b);  = 11.46 
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(27)°] ve P3/N5/N6/C16—C18 [Şekil 5.8 (b);  = 164.12 (27)°] sandalye (chair) 

yapısındadır.  

 

 
 

Şekil 5.4. C29H37N6P3OCl2Fe2  (2a) kristalinin atom numaralandırma şemalarıyla 

ORTEP-3 çizimleri. 

 

2a bileşiğinin kristal yapısında, ne C—H…π etkileşimleri ne de moleküller arası 

hidrojen bağları gözlenir. Ancak, ağırlık merkezleri arasındaki uzaklığı 3.282 (2) Å 

olan ferrosenil kısımlarının neredeyse paralel beş üyeli halkaları arasında bir π …π 

etkileşimi vardır [Cg1…Cg2i = 3.282 (2) Å, α = 1.53°, burada Cg1 ve Cg2 sırasıyla 

C5…C9 ve C10…C14 halkalarının ağırlık merkezleridir, simetri kodu: (i) 1 + x, 1 + 

y, 1 + z]. 
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Şekil 5.5. C29H37N6P3OCl2Fe2 (2a)'nın a. fosfazen, b. spiro halkalarının 

konformasyonları. 

 

5.7.3. Bileşik 2b’nin yapısı 

 

2b bileşiğinin kristallografik verileri Çizelge 5.7’de, fosfazen halkalarının bağ 

uzunlukları ve bağ açıları ise Çizelge 5.8’de listelenmiştir. Şekil 5.6’da bileşik 2b’nin 

(C29H37N6P3OCl2Fe2) ORTEP diyagramı, Şekil 5.7’de ise fosfazen ve spiro 

halkaların konformasyonları verilmiştir. 

 

Bileşik 2b’nin N3P3 halkası [P1/N1/P2/N2/P3/N3], Şekil 5.10 (a)’da görüldüğü gibi 

düzleşmiş kayık (flattened-boat) yapısındadır [QT = 0.1767 (20) Å,  = 47.4 (7)°,  = 

107.84 (62)°]. Altı üyeli spiro-halkalar, P1/N4/O1/C1—C3 [Şekil 5.10 (b);  = 9.91 

(30)°] ve P3/N5/N6/C16—C18 [Şekil 5.10 (b);  = 175.25 (33)°] sandalye (chair) 

yapısındadır.  

 

Bileşik 2b'nin kristal yapısında, moleküller arası C—H…O ve C—H…N hidrojen 

bağları (çizelge 5.8), R2
2
(16) halka motiflerini  çevreleyen molekülleri bir ağa (Şekil 

5.11) bağlar [104]. İki zayıf C—H…π etkileşimi de gözlemlenir (çizelge 5.8). Öte 

yandan, ağırlık merkezleri arasındaki uzaklık 3,287 (2) Å olan ferrosenil kısımlarının 

neredeyse paralel beş üyeli halkaları arasında bir π …π etkileşimi vardır [Cg1…Cg2i 

= 3,287 (2) Å, α = 0,54°, burada Cg1 ve Cg2 sırasıyla C5…C9 ve C10…C14 



74 

halkalarının ağırlık merkezleridir, simetri kodu: (i) 1 + x, 1 + y, 1 + z]. Tüm bu 

etkileşimler sonucunda tam üç boyutlu bir mimari ortaya çıkar. 

 

 
 

Şekil 5.6. C29H37N6P3OC12Fe2 (2b) kristalinin atom numaralandırma şemalarıyla 

ORTEP-3 çizimleri. 

 

 

 

Şekil 5.7. C29H37N6P3OC12Fe2 (2b)'nin a. fosfazen, b. spiro halkalarının 

konformasyonları.    
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Çizelge 5.10. Bileşik 2b’nin Hidrojen bağı tablosu (Å, º). 

 
D—

H···A   D—H H···A D···A D—H···A 

            

C7—H7···N2
ii
 0.95 2.49 3.386 (5) 158 

            

C17—H17B···O1
İ
 0.99 2.49 3.391 (5) 154 

            

C1—H1A···Cg2
iv

 0.99 2.68 3.610 (4) 160 

            

C25—H25···Cg1
v
 0.95 2.96 3.814 (5) 154 

            

Cg1 ve Cg2 sırasıyla C5···C9 ve C10···C15 halkalarının kütle merkezleridir. 

Simetri kodları: (i) −x, −y+1, −z; (ii) x+1/2, −y+1/2, z+1/2; (iv) x, y−1, z; 

(v) x−3/2, −y−1/2, z−3/2. 

 

 
 

Şekil 5.8. C29H37N6P3OCl2Fe2 (2b)'nin paketleme diyagramı. Moleküller arası C—

H…O ve C—H…N hidrojen bağları kesikli çizgilerle gösterilmiştir. Bağ 

oluşturmayan hidrojen atomları sadeleştirmek amacıyla gösterilmemiştir. 

 

Genel olarak, moleküller arası hidrojen bağları, C—H…π ve/veya π…π etkileşimleri 

kristal yapıların stabilizasyonunda etkili olabilir. Daha önceki çalışmalarımızda 

belirtildiği gibi [105–110] , negatif hiperkonjugasyonlar, halkaların 

konformasyonları ve ikame edicilerin tipleri fosfazenlerin bağ uzunluklarında ve 

açılarında önemli değişikliklere neden olur. 
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BÖLÜM 6 

 

SONUÇLAR VE ÖNERİLER 

 

Tez kapsamında yapılan çalışmalar sonucunda elde ettiğimiz sonuçlar ve öneriler;  

 

1. Sentezlenen disipiro ferrosenilfosfazen bileşikleri (1a, 1b, 2a, 2b, 3a ve 3b), 

literatürde az rastlanan kısmen sübstitüe halkalıfosfazen bileşiklerinin sentezi 

için iyi bir örnektir. 

2. Sentezlenen altı adet orijinal bileşiğin moleküler yapısı 
1
H-, 

13
C- ve 

31
P-NMR 

yöntemleri ile incelenmiştir. Sunulan tez bu açıdan spektroskopik analiz 

teknikleri ile yapıların karakterize edilmesi için referans niteliğindedir. 

3. Sentezlenen altı bileşikten üçünün (1a, 2a ve 2b) analiz için uygun tek 

kristalleri elde edilerek, X-ışınları krsitallografi tekniği ile katı hal yapıları 

belirlenmiştir. Farklı spiro gruplar içeren dispiroferrosenilfosfazen 

türevlerinin yapılarının aydınlatılması literatür için dikkat çekici bir kaynak 

niteliğindedir. 

4. Farklı spiro gruplar içeren dispiroferrosenilfosfazen türevlerinin aktif iki P-Cl 

bağı vardır. Sentezlenen cis- ve trans- izomerler yeni bileşiklerin eldesi için 

kullanılabilir. 

5. İki adet ferrosen grubu taşıyan dispiroferrosenilfosfazen türevlerinin 

elektrokimyasal özelikleri araştırılabilir. 

6. Kristallografik verileri elde edilen üç bileşiğin (1a, 2a ve 2b), hesaplamalı 

kimya yöntemleri ile kimyasal reaktivite özellikleri incelenebilir. 
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Ek 1. Dispiro Bileşiklerin (1a, 1b, 2a, 2b, 3a ve 3b) FT-IR Spektrumları 
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Bileşik 1b FT-IR Spektrumu  
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Bileşik 2a FT-IR Spektrumu 
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Bileşik 2b FT-IR Spektrumu 
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Bileşik 3a FT-IR Spektrumu  
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Bileşik 3b FT-IR Spektrumu 
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Ek 2. Dispiro Bileşiklerin (1a, 1b, 2a, 2b, 3a ve 3b) Kütle Spektrumları 
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Bileşik 2a Kütle Spektrumu 
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Bileşik 3a Kütle Spektrumu 
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Ek 3. Dispiro Bileşiklerin (1a, 1b, 2a, 2b, 3a ve 3b) 
31

P NMR Spektrumları 
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Bileşik 1b 
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Bileşik 3b 
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Ek 4. Dispiro Bileşiklerin (1a, 1b, 2a, 2b, 3a ve 3b) 
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Bileşik 3a 
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Bileşik 3b 
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Ek 5. Dispiro Bileşiklerin (1a, 1b, 2a, 2b, 3a ve 3b) 
1
H NMR Spektrumları 
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Bileşik 3b 
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