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ÖZET 

Yüksek LisansTezı 

2,4-DİHİDROKSİ KİNOLİN TÜREVİ YENİ DİAZO BOYARMADDELERİN 

SENTEZİ VE ANTİMİKROBİYAL ÖZELLİKLERİN İNCELENMESİ 

  

Hassan Jaballah Abdullah MOHAMMED 

 

Kastamonu Üniversitesi 

Fen Bilimleri Enstitüsü 

Biyoloji Ana Bilim Dali 

 

Danışman: Yrd. Doç. Dr. Nesrin ŞENER 

Bu çalışmada ilk olarak bir seri karbosiklik amin diazolanarak 3-aminokrotonitrille 

reaksiyona sokularak, 2-Arilhidrazon-3-Ketiminokrotononitril 1(a-m) bileşikleri 

sentezlenmiştir. Elde edilen 1(a-m) bileşikler hidrazin monohidratla etanol içinde 

geri soğutucu altında kaynatılarak 5-Amino-4-Arilazo-3-Metil-1H-Pirazol türevi 2(a-

m) bileşikleri elde edilmiştir. Daha sonra 2(a-m) bileşiklerinin diazonyum tuzları 

hazırlanarak 2,4-dihroksikinolin bileşiği ile kenetlenerek disazokinolindiol 

türevlerinin (3a-m) sentezleri gerçekleşmiştir. Sentezlenen bileşiklerin spektroskopik 

yöntemlerle yapıları aydınlatılarak, antimikrobiyolojik aktiviteleri çalışılmıştır. 

 

Bileşikler 3(a-m),  FT-IR ve 1H-NMR spektroskopik yöntemleriyle ve elementel 

analiz ile karakterize edilmiştir. Yeni sentezlenen bileşiklerin disk difüzyon yöntemi 

ile antimikrobiyal aktiviteleri araştırılmıştır. Bazı bileşiklerin test 

mikroorganizmalarına karşı ılımlı aktiviteleri olduğu bulunmuştur. 

 

Anahtar Kelimeler: Diazo boyarmaddeler, 2,4-dihidroksikinolin, antimikrobiyal  

                                  aktivite. 

 

2018, 67 sayfa 

Bilim Kodu: 203 
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ABSTRACT 

MSc.  

SYNTHESIS OF 2,4-DIHYDROXYQUINOLINE DERIVED AZO DYES AND 

INVESTIGATION OF ANTIMICOBIAL ACTIVITY PROPERTIES 

 

Hassan Jaballah Abdullah MOHAMMED 

 

Kastamonu University 

Institute of Science 

Department of Biology 

 

Supervisor: Asst. Prof. Dr. Nesrın ŞENER 

In this work, a series of carbocyclic amines are firstly introduced into the 3-

aminocrotonitrile reaction by diazotization to synthesize 2-arylhydrazone-3-

ketiminocrotononitrile 1(a-m) compounds. The obtained compounds 1 (a-m) were 

refluxed with hydrazine monohydrate in ethanol to correspond 5-amino-4-Arylazo-3-

methyl-1H-pyrazole derivative 2 (a-m). Diazonium salts of compounds 2 (a-m) were 

prepared and coupled with the 2,4-quinolindiol compound to synthesize disazo 

quinolindiol derivatives (3a-m). The synthesized compounds were studied by using 

several spectroscopic methods and then antimicrobial activities were studied. 

 

Compounds 3(a-m) were characterized with FT-IR and 1H-NMR spectroscopic 

methods and elemental analysis. The newly synthesized compounds were 

investigated for their antimicrobial activities with disk diffusion method. Some of 

compounds were found to have moderate activities against test microorganisms.  

 

Key Words: Disazo dyes, 2,4-dihydroxyquinoline, antimicrobial activity. 
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1.GİRİŞ 

Azo grubu (-N=N-), azot atomu üzerinde iki elektron ihtiva eden yalnız bir orbital ile 

karakterize edilir ve eğer bir elektron verici sübstitüe edilmiş aromatik bir halkaya 

bağlıysa, şelasyon için de uygundur. Bu bileşikler genellikle heterosiklik veya 

aromatik aminlerin diazonyum tuzları ile diğer aromatik bileşikler (veya kendisi) 

arasındaki kenetlenme tepkimesi sonucunda elde edilirler. Azo bileşikleri, 

fotokromik, redoks tepkimesi, pH’ya duyarlı stabilizatörler (π* moleküler orbitalini 

barındıran temel hale yakın azo atomunun varlığından dolayı) gibi çeşitli alanlarda 

birçok uygulamaya sahiptir. Ayrıca kompleksometrik titrasyonda metal iyonu 

göstergesi ve tekstil endüstrisinde boya ve pigment olarak da kullanılırlar [1-2]. 

Azo bileşiklerinin renkli olması, ısısal ve optik özelliklerine sahip olmasının bir 

sonucu olarak optik veri depolama, optik anahtarlama ve nonlineer optik malzemeler 

gibi önemli alanlarda uygulama alanına sahiptirler [3-4]. Ayrıca, DNA inhibisyonu, 

RNA protein sentezi, karsinogenez ve bakterilere ve mantarlara karşı biyolojik 

aktivite gibi bir takım biyolojik özelliklere de sahiptirler [5-6]. Azo bileşikleri, -

N=N- grubu varlığından dolayı metaller ile kompleks çeşitleri oluşturabilir [7-8]. 

Bilim adamları, bu komplekslerin ayrıntılı çalışmalarına fizikokimyasal yöntemler 

kullanarak odaklanmışlardır. Birçok araştırmada, azo grubu bulunduran ligandların 

kompleksleri, elektronik geçişler, kızıl ötesi spektral çalışmalar, manyetik duyarlılık 

ölçümleri ve ESR spektrum çalışmaları gibi çeşitli teknikler kullanılarak karakterize 

edilmiştir. 

Bu tez çalışmasında, yeni 2,4-kinolindiol türevleri sentezlenerek yapıları ve bu 

bileşiklerin antimikrobiyal aktiviteleri araştırılmıştır. 
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1.1. Azo Boyarmaddeler ve Sentezi 

Organik renklendiricilerin önemli bir sınıfını oluşturan azo boyarmaddeler, en az bir 

tane azo (-N=N-) grubu içerirler. Bu kromoforik sistem iki veya daha fazla aromatik 

ya da heteroaromatik halka içerebilir. Organik boyaların renk özellikleri, kromofor 

grubun varlığına ve katı halde molekülün kristalografik düzenlenmesine bağlıdır. 

Azo boyarmaddeler içerdiği (-N=N-) grubunun sayısına bağlı olarak monoazo, diazo, 

triazo vs şeklinde adlandırılırlar. 

 

Şekil 1.1. Azo boyarmaddelerin genel yapısı 

Tekstil alanında ve bunun dışındaki alanlarda, azoboyamaddelerin patentlenmiş ticari 

ürünlerinin kullanılması gittikçe yaygınlaşmaktadır.  Azo bileşikleri dispers 

boyarmadde kimyası veya tekstil kimyasının dışında, hetrosiklik boyarmaddeler non-

lineer optik sistemlerde, fotodinamik cihazlarda ve lazerlerde yoğun bir şekilde 

kullanılmaktadır. Renkli, kararlı ve çeşitli metal iyonlarına karşı seçici olabilmeleri 

nedeniyle analitik ve anorganik kimya uygulamalarında da kullanılabilmektedirler. 

Ayrıca, azo boyarmaddeler, yazıcı mürekkebinde, gıdalarda renklendirici olarak ve 

elektro-optik cihazlarda da kullanılabilirler. Patel, 2-bütil-3-(4-

hydroksibenzoil)benzofuran aromatik amin bileşiklerinin ardışık çözeltilerini mordan 

tipi dispers boyarmadde hazırlamak için kullanılarak, bu boyaların tümünü, yün ve 

tekstil lifleri üzerinde boyama özelliklerini incelemiş ve krom bağlı heterosiklik 

boyarmaddelerin bazı bakterilere karşı aktivite gösterdiklerini rapor etmiştir [10].bu 

çalışmaya ait reaksiyon şeması ve fonksiyonel gruplar Şekil 1.1 ve Tablo 1.1’de 

gösterilmektedir. 

N
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Şekil 1.1. Antibakteriyal özelliğe sahip heterosiklik azo bileşiklerinin elde yöntemi 

  Tablo 1.1. Sentezlenen bileşiklerin fonksiyonel grupları  

Madde 

No 

R1 R2 R3 R4 

D1 H H H H 

D2 OH H H H 

D3 H Br H H 

D4 H H Br H 

D5 Br H H Br 

D6 Br H NO2 Br 

D7 NO2 H NO2 H 
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Youssef ve arkadaşları yaptıkları bir çalışmada, bazı hetarilazoaminoürasil 

bileşiklerini nitrozil sülfürik asitli ortamda sentezlemişlerdir ve bu bileşiklerin farklı 

polariteye sahip çözücülerdeki çözeltilerinin maksimum absorpsiyon özelliklerini de 

araştırmışlar, tüm boyarmaddelerin iyi derecede antimikrobiyal aktivite 

gösterdiklerini rapor etmişlerdir [11]. Çalışmada belirtilen bileşiğe ait sentez yöntemi 

Şekil 1.3’de gösterilmektedir. 
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Şekil 1.3. Hetarilazoaminoürasil türevi azo boyarmaddelerin sentezi 

2012 yılında Öztürk ve arkadaşları yaptıkları bir çalışmada ise, 2,4-kinolindiol türevi 

bazı disazo boyarmaddeleri sentezlenerek DNA etkileşimleri ve antimikrobiyal 

aktiviteleri çalışılmıştır [12]. Çalışmada sentezlenen kinolin türevi boyarmaddelerin 

molekül yapıları Şekil 1.4’de gösterilmektedir. 
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Şekil 1.4. 2,4-Azokinolin bileşiklerinin yapıları 

1.2. Diazolama Yöntemi ile Azo Boyarmadde Sentezi 

 

Azo bileşikleri, aromatik ya da hetero-aromatik aminlerden oluşturulan, elektronca 

zengin diazonyum tuzlarının nükleofilik bağlanmaları sonucu meydana gelirler. 

Diazolama tepkimesi, NaNO2 tuzunun hidroklorik asit gibi mineral asitle etkileşmesi 

sonucu oluşan HNO2 ile, primer aromatik aminlerin 0-5oC’de etkileşmesi ile elde 

edilir. Nitröz asit aromatik aminle tepkimeye girerek önce N-nitrozo ara ürününü 

oluşturur, bu ara ürün tautomerleşerek diazo hidroksite dönüşür. Hidroksil grubunun 

protonlanmasının ardından su molekülü ayrılması ile diazonyum iyonu meydana 

gelir. 
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Şekil 1.5. Aromatik aminin diazolanma tepkimesinin mekanizması 

Elektron çekici grup içeren zayıf bazik özelliğe sahip aromatik aminlerin 

diazolanması için nitrolama reaktifi olarak nitrozil sülfürik asit (NO+HSO4) 

kullanılır, tepkime ortamı sıcaklığı -5 oC altında tutulur.  

1.3. Kenetlenme Tepkimesi 

Diazonyum iyonu göreceli olarak zayıf elektrofilik özelliktedir ve buna bağlı olarak 

diazonyum iyonu, hidroksil, amin gibi eletron verici grupları taşıyan aktif aromatik 

sistemlerle elektrofilik yer değiştirme tepkimesi verirler (Şekil 1.2). Azo kenetlenme 

tepkimelerinde en önemli faktör pH değeridir ve kenetlenme reaktifinin yapısına 

bağlı olarak ayarlanır. Asidik şartlarda, aminlerle kenetlenme tepkimesi amino 

grubunu deaktive etmeye gerek kalmaksızın diazonyum tuzunun kararlılığını sağlar. 

  

N NR N

H

NRN N N NRN
H

+
+

+ -
+

 

Şekil 1.2. Kenetlenme tepkimesi 

1.4. Heterosiklik Bileşiklerden Yola Çıkılarak Disazo Boyarmaddelerinin Sentez 

Yöntemi 

Nitriller, heterosiklik bileşikler için ara ürün olarak kullanıldığı bilinmektedir. 

Nitrillerin hidrazin hidratla tepkimesi kolayca aminopirazol bileşiklerini oluşturur 
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[13-14]. Pirazol türevleri, biyolojik ve farmakolojik aktivitelerinden dolayı önemli 

ara ürünlerdir [15-16]. 

Bazı azopirazol boyarmadde türevleri ayrıca biyolojik,  farmokolojik aktiviteleri ve 

kompleks oluşturma özelliklerine de sahiptirler. Heterosiklik azo boyarmaddeler 

anilin türevi boyarmaddelere göre, daha iyi derecede boyama gücü ve parlak boyama 

özelliklerine sahiptirler. Örneğin, Hallas 2-aminotiyofen ve amino-sübstitüe-thiazol 

bileşiklerinden türettikleri azo bileşiklerini sentezlediklerini ve polyester kumaşı 

boyamada kullandıklarını rapor etmişlerdir. Elde edilen azo boyarmadde 

bileşiklerinin boyama özelliklerinin iyi derece de olduğunu açıklamışlardır. Ayrıca, 

elektronegatif diazo bileşiği ve benzoid bileşikleri karşılaştırıldığında, batokromik 

kayma meydana geldiği bildirilmiştir [21-22]. 

Monoazo boyarmaddelerin sentezi ve boyama özellikleri üzerine çok sayıda patent 

ve yayın bulunmakla birlikte disazo boyarmaddeler üzerine yapılan çalışmalar da 

oldukça yaygındır. Örneğin, aminometilfenil azo pirazol bileşikleri ve heterosiklik 

kenetlenme reaktiflerinin tepkimesinden türetilen on disazo boyarmadde sentezi 

literatürde yer almaktadır. Bu boyarmaddelerin çeşitli çözeltilerinin UV-Vis 

absorpsiyonları tartışılmıştır. Yukarıda bahsedilen çalışmada sentezlenen bileşikler 

Şekil 1.7 ve 1.8’de gösterilmiştir [27].  
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 Şekil 1.7. Pirazol türevi disazo boyarmadde sentezi   
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Şekil 1.8. Pirazol türevi disazo boyalarının sentezi 

1.5. Bazı Pridon Türevi Disazo Boyarmaddelerin Sentezi, Solvatokromik 

Özellikleri ve Antimikrobiyal Aktiviteleri 

Karcı 2005 yılında yaptığı bir çalışmada; 5-amino-4-arilazo-3-metil-1H-prazol 

bileşiklerinin (2a–l) diazolanıp, 3-siyano-6- hidroksi-4-metil-2-pridon bileşiğiyle 

kenetlendiği bir çalışmada bazı dispers azo boyarmaddeleri (3a–l) elde etmiştir. İlk 

defa sentezlenmiş olan oniki adet pridon türevi dispers azo boyarmaddelerinin 

yapıları elemental analiz ve spektroskopik yötemlerle aydınlatılmıştır. Ayrıca bu 

boyarmaddelerin solvatokromik özellikleri, antimikrobiyal aktiviteleri detaylı bir 

şekilde çalışılmıştır ve sonuç bileşiklerinin tautomerleşmesine ait şema Şekil 1.9’da 

gösterilmektedir [28-29]. Pirazol ve prazolon türevleri sahip oldukları biyolojik ve 

farmakolojik aktivitelerinden dolayı önemli bileşikler olarak değerlendirilmektedir 
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[15-16-30]. Bazı azoprazol türevleri boyarmadde ve kompleks sentezlerinde 

kullanılmaktadır [31]. Heterosiklik kenetlenme bileşeninin azo dispers boyaların 

sentezinde kullanıldığı bilinmektedir ve bu şekilde elde edilen boyalar, anilinden 

türetilenler eşdeğerlerine göre daha iyi boyama özelliğine ve parlaklık derecesi 

sergilerler. Monoazo boyarmaddelerinin sentezi, tautomerik yapıları ve boyama 

özellikleri üzerine çok sayıda patent ve yayın bulunmasına rağmen [32-33], disazo 

boyaları ile karşılaştırılabilen çok az araştırma bulunmaktadır [34]. 
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 Şekil 1.9. Bazı disazo boyalarının tautomerik dengeleri 

1.6. Barbitürik Asitten Türetilen Bazı Heterosiklik Disazo Boyarmaddelerin 

Sentezi ve Spektroskopik Özellikleri 

Son zamanlarda, araştırmacılar azo barbitürik asitlerin metal komplekslerine, boyar 

madde, baskı sistemleri, nonlineer optik sistemler ve moleküler hafıza depolama 

birimleri gibi uygulamaları nedeniyle gittikçe artan bir ilgi görmektedirler ve çeşitli 

azo barbitürik asitlerin sentezleri ve spektroskopik özellikleri ile geçiş metali 

kompleksleri üzerine bugüne kadar birçok çalışma yayınlanmıştır [35]. Monoazo 

barbitürik asitin sentez ve özellikleri üzerine birçok çalışma olmasına rağmen, disazo 

barbitürik asitleri kapsayan çok az araştırma bulunmaktadır. Karcı, bazı barbitürik 

asit türevi disazo boyalarının sentezlerini ve absorpsiyon spektrumları üzerine 

çözücü etkilerini araştırmıştır. Bu boyaların çeşitli çözücülerdeki görünür 

absorpsiyon spektrumlarındaki, o-, m-, p- konumlarındaki elektron çeken veya 



10 

elektron veren gruplara bağlı olarak değişimleri de ayrıntılı olarak incelenmiş ve 

çözücü içinde farklı tautomerik formların varlığı öngörülmüştür. Yapıların 

tautomerik formları Şekil 1.10’da gösterilmektedir [36]. 
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Şekil 1.10. Barbitürik asit türevi disazo boyarmaddelerin tautomerik formları 

1.7. Antimikrobiyal Aktivite 

Antimikrobiyal maddeler, mikroorganizmaları öldüren veya çoğalmalarını önleyen 

ajanlar olarak tanımlanır [37]. Genellikle bakteri ve mantarlara karşı kullanılırlar. 

Geçmişte, Mısırlılar ve eski Yunanlıların hastalıkları tedavi etmek amacıyla değişik 

doğal kökenli malzemeleri kullandığı bilinmektedir [38]. 1928'de Alexander 

Fleming, Penicillium rubens adlı mantardan tamamen doğal bir antimikrobiyal bulan 

ilk kişi olmuştur. Üretilen ilaç penisilin olarak biliniyordu ve 1942'de bir streptokok 

sebepli boğaz ağrısını tedavi etmek için kullanılmıştır [39]. Penisilinin, bel 

soğukluğu, streptokok boğaz ağrısı ve zatürre gibi diğer birçok bulaşıcı hastalığın 

tedavisinde etkili olduğu görüldü ve bunlar zamanının yakalanma riski yüksek 

hastalıklardandı. Antifungal olarak kullanılmasının yanısıra, ayak mantarı, saçkıran, 

kriptokokal menenjit ve diğer birçok yaygın hastalıklar için bir ilaç olarak 

kullanılmıştır [40]. 
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Antimikrobiyal ilaçların geliştirilmesinin deneysel safhasında, önce 

mikroorganizmalar Mueller Hinton Broth sıvı ortamında 37 °C'de 24 saat inkübe 

edilir. Daha sonra, katı besin maddesi yerine Besin Agarından alınan 

mikroorganizmalar sağlanır. Temiz kolonundan alınmış bakteri numuneleri, kaldırma 

çubuğunun yardımıyla steril salin solüsyonunda çözülür. Bu safhada, standart 

bulanıklık, McFarland 0.5'e (sıvı ortamdaki bakterilerin sayısını belirlemek için 

McFarland standartları geliştirilmiştir) ayarlanır. Daha sonra steril bir spatül yardımı 

ile bu süspansiyondan alınan numune, Mueller-Hinton agar yüzeyine aşılanır. Daha 

sonra, önceden emdirilmiş ve farklı bileşikler içeren diskler, steril bir kelepçe ile agar 

yüzeyine yerleştirilir. Bunu yaparken, oluşan zonların birbiri üzerine gelmemesine, 

disklerin yeterince uzak olmasına ve petri kabının kenarından yeterince uzakta 

olmasına özen gösterilmelidir. Deney ortamı 18-24 saat boyunca 35 ° C'de inkübe 

edilir, ardından oluşan inhibisyon zonları ölçülür ve kaydedilir. Buna ek olarak, 

kullanıma hazır standart antibiyotik diskleri, disk difüzyonunu kontrol etmek için 

kullanılır. Böylece antimikrobiyal aktivite, antibiyotikler tarafından oluşturulan 

inhibisyon çaplarını test edilen bileşiklerle karşılaştırarak belirlenir. 
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2. LİTERATÜR ÖZETİ 

Bu bölümde literatürde farklı heterohalka türevi olan azo boyarmaddelerle ile ilgili 

bazı çalışmalar özetlenmiştir.  

2.1. Bazı Piridazin Türevi Azo Boyarmadde İçin Sentez Yöntemi 

Hidrazonil halojenürler (1) ile 3-asetil-4-siyano-1,5-difenilpirazolhidrazonun (3) 

tepkimesiyle 3-arilazo-8H-imidazo[1,2-b]pirazolo[4,3-d]piridazinlerin (7) basit bir 

sentez yöntemi tanımlanmıştır (a–l). Sentezlenen bu tarz boyaların yapıları 

spektroskopi ve X-ışını kristalografik analizleri ile karakterize edilerek tepkime 

mekanizmaları da tartışılmıştır [41]. Çalışmada elde edilen bileşiklerin sentez 

yöntemi Şekil 2.1’de özetlenmektedir. 
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6-H2O

7 (% 57-69)

 

Şekil 2.1. Bazı Piridazin Türevi Azo Boyarmadde İçin Sentez Yöntemi 
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2.2. Pirazol Türevlerinden Çıkarak Bazı Heterosiklik Boyaların Sentezi 

Bir seri 3-substitüe-5-amino-4-arilazopirazol elde etmek amacıyla, diazolanmış aril 

aminler ile 3-substitüe-5-amino pirazoller kenetlenme tepkimesine sokulmuş, aynı 

zamanda, 3-sübstitüe-5-amino-pirazoller diazolanmış ve karşılık gelen yeni 3-

sübstitüe-5-arilazopirazolleri vermek üzere farklı fenol türevleriyle kenetlenmiştir. 

Sentezlenen bileşiklere ait deneysel yöntem Şekil 2.2’ de mevcuttur. Elde edilen bu 

bileşiklerin yapıları çeşitli spektroskopik ve elemental analiz yöntemleriyle 

karaterize edildikten sonra farklı lif türlerine (yün, polyester ve dağılmış boya olarak 

yün/polyester karışımı) uygulanarak haslık özellikleri belirlenmiştir [42].  

N

N

X

NH
2

N

N

X

NH
2

N

N R

P-R-C
6
H

4
N

2
Cl

1(a-c)

2(a-i)

A: X= H

B:  X = Cl

  C:  X = CH3

a:x=H,       R=OCH3

c:x=H,       R=COOH
e:x=Cl,      R=OCH3

g:x=Cl,      R=COOH
i:x=CH3,    R=OCH3

k:x=CH3,   R=COOH

b:x=H,     R=Cl
d:x=H,     R=OH
f:x=Cl,     R=Cl
h:x=Cl,     R=OH
j:x=CH3,   R=Cl

l:x=CH3,   R=OH

 

Şekil 2.2. 3-sübstitüe-5-amino-4-arilazopirazol bileşiklerinin sentezi   

2.3. Suda çözünür pirazol-5-one azo-boyalarının sentezi 

Suda çözünür pirazol-5-one azo-boyalarının sentezi Şekil 2.3’de gösterilen yönteme 

göre gerçekleştirilmiştir. Heterohalkanın 1 pozisyonundaki bir benzenamid ile ya da 

karboksamit ile pirazol halkasının bir konumuna, 6-aminolaktosetriasetonid bileşiği 
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temel yapı taşı olarak seçilmiştir. Molar ekstinksiyon sabitlerinin (ε) değerleri, 

pirazolon azo boyalarının tautomerik hidrazo formunda (özellikle polar çözücülerde) 

var olma eğilimini doğrulamıştır; bu duruma bağlı olarak fenilazo grubunda 

sübstitüentlerin varlığı görünür absorpsiyon maksimumu üzerinde kayda değer bir 

etkisinin olmadığı görülmüştür [43].  

NH
2

N
H

R R1

O

N

N
O

R

N

N
OH

R10

CO
2
H

+ EtOH

2 s, 86%

1 5.5

17 18 19 19a

R1: CH2CO2Et R10

10

: 

10

 

Şekil 2.3. Suda çözünür pirazol-5-one azo-boyalarının sentezi 

2.4. Piridon Esaslı Dispers Disazo Boyarmaddelerinin Sentezi  

Piridon bazlı dispers disazo boyarmaddeler elde etmek amacıyla, 5-amino-4-arilazo-

3-metil-1H-pirazoller türevleri (2a-1)   Şekil 2.4’de görüldüğü gibi önce diazolanmış 

ardından 3-siyano-6-hidroksi-4-metil-2-piridon ile kenetlenmiştir (3a-l). Elde edilen 

12 adet piridon esaslı dispersiyon disazo boyarmadde elemental analiz ve 

spektroskopik yöntemlerle karakterize edilmiştir. Ayrıca elde edilen bu 

boyarmaddelerin solvatokromik özellikleri ve antimikrobiyal aktiviteleri de ayrıca 

incelenmiştir [44]. 
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Şekil 2.4. Bazı diazo boyarmaddelerin sentezi 

2.5. 8-Kloro-4-hidroksil-2-kinolondan Türetilen Bazı Heteroarilazo Boyalarının 

Sentezi 

Bu çalışmada, 8-kloro-4-hidroksil-2-kinolon bileşiği ilgili dianilidinin 

siklokondensasyonu sentezlenmiş ve ardından bazı diazolanmış heterosiklik aminler 

ile kenetleme bileşeni olarak kullanılmıştır. Bu bileşikler, UV-Vis, FT-IR, 1H-NMR 

gibi spektroskopik teknikler ve elemental analiz ile karakterize edilmiştir. Bu 

boyaların absorpsiyon spektrumları altı polar çözücü içinde belirlenmiş ve 

çözücülerin ve sübstitüe grupların yapısına göre absorbsiyon değerleri tartışılmıştır. 

Renklerin, gözle görülen absorpsiyon spektrumlarına asit, baz, sıcaklık ve 

konsantrasyonun etkileri incelenmiştir. Ayrıca, elde edilen boyaların antimikrobiyal 

aktivitesi de araştırılmıştır [45]. 
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Şekil 2.5. 8-kloro-4-hidroksil-2-kinolon bileşiğinin sentezi 

 

2.6. Bazı Asit Azo Boyalarının Sentezi, İncelenmesi ve Yün Elyafa Uygulanması 

Yün elyafa uygulama amacıyla Şekil 2.6’da yapıları verilen bir mono ve iki bisazo 

boyarmaddenin sentezine odaklanılmıştır. Sarı, turuncu ve kırmızı renge sahip 

boyarmaddeler monoazo bileşeninin diazolanması ve I-asit ve H-asidi ile 

kenetlenmesiyle elde edilmiştir. Monoazo bileşenleri, sülfanilik asitin diazolanması 

ardından p-toluidin ile kenetlenmesi ile sentezlenmiştir. Bütün elde edilen 

boyarmaddeler daha sonra kromatografi, FT-IR ve UV-Vis spektrometresi ile analiz 

edilmiştir. Ayrıca, bütün boyarmaddelerin boyama performansı yünlü kumaşlar 

üzerinde değerlendirilerek haslık özellikleri araştırılmış, iyi sonuçlar alınmıştır [46]. 
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Şekil 2.6. Uygulama amaçlı elde edilen azo boyarmaddelerin yapıları 

2.7. Farmasötik ve Doğal Kökenli Ürünlerin Boyarmaddelerle Boyanmasının 

Nedenleri 

Dünya çapında düzenlemelerle, EFSA (Avrupa Gıda Güvenliği Otoritesi) görüşlerine 

dayanan toksikolojik verilerin derin bir farkındalığının sağlanması, formülatörün 

kendisinin karar vermesine izin vermesi ve standartların düzenlemesiyle birlikte 

güvenli olduğundan emin olunması koşuluyla hangi formülasyon için hangi 

boyarmaddenin uygun olduğunun belirleneceğine odaklanılmıştır. Şekil 2.7’de 

yapıları verilen çalışmada bahsedilen amaçlar çerçevesinde boyarmaddelerin 

kullanımı ve güvenliği ile ilgili yeni ufuklar sunmaktadır. Bu nedenle, gıda 

boyarmaddeleri ile kovalent bağlanmış polimerlerin bahsedilen problemlerle ilişkili 

çözümlere sahip oldukları belirtilmiştir. Molar kütlenin artması, toksik etkileri 

düşüren veya ortadan kaldırdığı, dahili mide ve bağırsak sisteminin emilimini de 

engellediği belirtilmiştir [47]. 
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Şekil 2.7. Gıda ve ilaçların renklendirilmesi amacıyla kullanılan bazı boyarmaddelerin 

yapıları: Tartrazine (1), Indigo Carmine (2), Quinoline Yellow (3), Erythrosine 

(4), β-carotene (5), Brilliant Blue FCF (6) 
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3. DENEYSEL YÖNTEM  

3.1. Materyal ve Cihazlar 

3.1.1. Kullanılan Kimyasallar ve Aletler 

Anilin, o-nitroanilin, m-nitroanilin, p-nitroanilin, o-chloroanilin, m-chloroanilin, p-

chloroanilin, o-toluidin, m-toluidin, p-toluidin, m-anisidin, p-anisidin, o-anisidin, 

sodyum nitrit, 3-aminocrotononitril ve hidrazinyum hidroksit Sigma-Aldrich 

firmasından temin edilmiştir. Satın alınan bileşikler herhangi bir saflaştırma işlemi 

yapılmadan kullanılmıştır. Hidroklorik asit, asetik asit, metanol, sodyum hidroksit, 

2,4-kinolindiol teknik kalitede alınmış ve laboratuvarda saflaştırılmıştır.  

Sentezlenen bileşiklerin erime noktaları, Electrothermal SMP30 cihazında 

kaydedilmiş ve FT-IR spektrumları, Bruker Alpha FT-IR cihazından elde edilmiştir. 

1H-NMR spektrumlarına ait sonuçlar, Bruker AVANCE III 400 MHz NMR 

cihazından alınmıştır. Ayrıca sentezlenen bileşiklerin elementel analiz sonuçları 

Eurovector EA3000-Single cihazından elde edilmiştir. 

3.2. Aril-3-Hidrazonketaminekrotonitril (1a-1m) Bileşiklerinin Sentezi 

Elde edilen (la-1m) bileşikleri, literatürdeki prosedüre göre sentezlendi [48]. 

3.2.1. 2-(Fenilhidrazin)-3-aminokrotononitril Bileşiğinin Sentezi (1a) 

15 mL derişik hidroklorik asit içerisinde 1,6 gram (20 mmol) anilin çözüldü ve tuz-

buz banyosunda soğutulduktan sonra 1,5 gr (29 mmol) sodyum nitritin sulu çözeltisi 

karıştırılarak damla damla eklendi. 2 saat karıştırılmanın ardında diazonyum tuzu 

oluştu. 1,64 gram (20 mmol) 3-aminokrotononitrilin 15 mL etanol içerisinde 

çözüldü. Daha sonra 4 g NaCH3COO (49 mmol) 15 mL suda çözülerek bu karışıma 

ilave edildi. Tuz-buz banyosu içindeki diazonyum tuzu çözeltisine 3-

aminokrotononitil çözeltisi karıştırılarak damla damla eklendi ve 4 saat boyunca 
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karıştırıldı. Sarı renkli son ürün su ile çökeltildi, filtrelendi, kurutuldu ve etanol-su 

karışımlarından (1:1) kristallendirildi.  
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Şekil 3.1. 2-(fenil hidrazin)-3-aminokrotononitril bileşiğinin sentezi 

3.2.2. 2-(4-Nitrofenilhidrazin)-3-aminokrotononitril Bileşiğinin Sentezi (1b) 

3.2.1. bölümünde kullanılan yöntemle, 2-(4-Nitrofenil hidrazin)-3-aminokrotononitril 

bileşiği, 2,76 gram (20 mmol) 4-nitroanilinin diazolanması ile sentezlendi ve daha 

sonra saflaştırıldı. 
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Şekil 3.2. 2-(4-Nitrofenil hidrazin)-3-aminokrotononitril bileşiğinin sentezi 

3.2.3. 2-(4-Methoksifenilhidrazin)-3-aminokrotononitril Bileşiğinin Sentezi (1c) 

3.2.1. bölümünde kullanılan yöntemle, 2-(4-Methoksifenilhidrazin)-3-

aminokrotononitril bileşiği, 2,46 gram (20 mmol) 4-metoksianilinin diazolanması ile 

sentezlendi ve saflaştırıldı. 
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Şekil 3.3. 2-(4-Methoksifenilhidrazin) 3-aminokrotononitril bileşiğinin sentezi 
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3.2.4. 2-(4-klorfenilhidrazin)-3-aminokrotononitril Bileşiğinin Sentezi (1d) 

3.2.1. bölümünde kullanılan yöntemle, 2-(4-klorfenilhidrazin)-3-aminokrotononitril 

bileşiği, 2,55 gram (20 mmol) of 4-kloranilinin diazolanması ile sentezlendi ve 

saflaştırıldı. 
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Şekil 3.4. 2-(4-klorfenilhidrazin)-3-aminokrotononitril bileşiğinin sentezi 

3.2.5. 2-(4-metilfenilhidrazin)-3-aminokrotononitril Bileşiğinin Sentezi (1e) 

3.2.1. bölümünde kullanılan yöntemle, 2-(4-metilfenilhidrazin)-3-aminokrotononitril 

bileşiği, 2,14 gram (20 mmol) 4-metilanilinin diazolanması ile sentezlendi ve 

saflaştırıldı. 
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Şekil 3.5. 2-(4-metilfenilhidrazin)-3-aminokrotononitril bileşiğinin sentezi 

3.2.6. 2-(3-Nitrofenilhidrazin)-3-aminokrotononitril Bileşiğinin Sentezi (1f) 

3.2.1. bölümünde kullanılan yöntemle, 2-(3-Nitrofenilhidrazin)-3-aminokrotononitril 

bileşiği, 2,76 gram (20 mmol)  3-nitroanilinin diazolanması ile sentezlendi ve 

saflaştırıldı. 
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Şekil 3.6. 2-(3-Nitrofenilhidrazin)-3-aminokrotononitril bileşiğinin sentezi 

3.2.7. 2-(3-Metoksifenilhidrazin)-3-aminokrotononitril Bileşiğinin Sentezi (1g) 

3.2.1. bölümünde kullanılan yöntemle, 2-(3-Metoksifenilhidrazin)-3-

aminokrotononitril bileşiği, 2,46 gram (20 mmol) 3-metoksianilinin diazolanması ile 

sentezlendi ve saflaştırıldı. 
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Şekil 3.7. 2-(3-Metoksifenilhidrazin)-3-aminokrotononitril bileşiğinin sentezi 

3.2.8. 2-(3-Klorfenilhidrazin)-3-aminokrotononitril Bileşiğinin Sentezi (1h) 

3.2.1. bölümünde kullanılan yöntemle, 2-(3- Klorfenilhidrazin)-3-aminokrotononitril 

bileşiği, 2,55 gram (20 mmol) 3-kloranilinin diazolanması ile sentezlendi ve 

saflaştırıldı. 
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Şekil 3.8. 2-(3- Klorfenilhidrazin)-3-aminokrotononitril bileşiğinin sentezi 
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3.2.9. 2-(3-Metilfenilhidrazin)-3-aminokrotononitril Bileşiğinin Sentezi (1i) 

3.2.1. bölümünde kullanılan yöntemle, 2-(3-Metilfenilhidrazin)-3-aminokrotononitril 

bileşiği, 2,14 gram (20 mmol) 3-metilanilinin diazolanması ile sentezlendi ve 

saflaştırıldı. 
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Şekil 3.9. 2-(3-Metilfenilhidrazin)-3-aminokrotononitril bileşiğinin sentezi 

3.2.10. 2-(2-Nitrofenilhidrazin)-3-aminokrotononitril Bileşiğinin Sentezi (1j) 

3.2.1. bölümünde kullanılan yöntemle, 2-(2-Nitrofenilhidrazin)-3-aminokrotononitril 

bileşiği, 2,76 gram (20 mmol)  2-nitroanilinin diazolanması ile sentezlendi ve 

saflaştırıldı. 
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Şekil 3.10. 2-(2-Nitrofenilhidrazin)-3-aminokrotononitril bileşiğinin sentezi 

3.2.11. 2-(2-metoksifenilhidrazin)-3-aminokrotononitril Bileşiğinin Sentezi (1k) 

3.2.1. bölümünde kullanılan yöntemle, 2-(2-metoksifenilhidrazin)-3-

aminokrotononitril bileşiği, 2,46 gram (20 mmol) 2-metoksianilinin diazolanması ile 

sentezlendi ve saflaştırıldı. 
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Şekil 3.11. 2-(2-metoksifenilhidrazin)-3-aminokrotononitril bileşiğinin sentezi 

3.2.12. 2-(2-klorofenilhidrazin)-3-aminokrotononitril Bileşiğinin Sentezi (1l) 

3.2.1. bölümünde kullanılan yöntemle, 2-(2-klorofenilhidrazin)-3-aminokrotononitril 

bileşiği, 2,55 gram (20 mmol) of 2-kloranilinin diazolanması ile sentezlendi ve 

saflaştırıldı. 
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Şekil 3.12. 2-(2-klorofenilhidrazin)-3-aminokrotononitril bileşiğinin sentezi 

3.2.13. 2-(2-metilfenilhidrazin)-3-aminokrotononitril Bileşiğinin Sentezi (1m) 

3.2.1. bölümünde kullanılan yöntemle, 2-(2-metilfenilhidrazin)-3-aminokrotononitril 

bileşiği, 2,14 gram (20 mmol) 2-metilanilinin diazolanması ile sentezlendi ve 

saflaştırıldı. 
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Şekil 3.13. 2-(2-metilfenilhidrazin)-3-aminokrotononitril bileşiğinin sentezi 
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3.3. 5-amino-4-arilazo-3-metil-1H-pirazol Bileşiklerinin Sentezi (2a-2m) 

Elde edilen (la-lm) bileşikleri, Elnagdi tarafından bildirilen metoda göre 1H-pirazol 

türevlerine dönüştürüldü [49]. 

3.3.1. 5-amino-4-fenilazo-3-metil-1H-pyrazol Bileşiğinin Sentezi (2a) 

0,51 g 2-fenilhidrazin-3-aminokrotononitrilin (la) 50 mL etanol içerisindeki çözeltisi, 

250 mL'lik yuvarlak dipli bir balon içerisinde boşaltılıp 1 g hidrazin hidrat eklendi ve 

4 saat boyunca bir geri soğutucu altında ısıtılarak işleme devam edilerek 5-amino-4-

fenilazo-3-metil-lH-pirazol bileşiği sentezlendi. Elde edilen ürün su ile çöktürüldü, 

süzüldü ve kurutuldu. Etanol-su karışımından kristalleştirildi. Verim: % 68 
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 Şekil 3.14. 5-amino-4-fenilazo-3-metil-1H-pyrazol bileşiğinin sentezi 

3.3.2. 5-amino-4-(4-nitrofenilazo)-3-metil-1H-pirazol Bileşiğinin Sentezi (2b) 

Bölüm 3.3.1'de ana hatları verilen genel yöntem kullanılarak, 1,10 g 2-(4-nitrofenil 

hidrazin)-3-aminokrotononitrilden yola çıkılarak 5-amino-4-(4-nitrofenilazo)-3-

metil-1H-pirazol (2b) bileşiği sentezlendi ve saflaştırıldı. 
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 Şekil 3.15. 5-amino-4-(4-nitrofenilazo)-3-metil-1H-pirazol bileşiğinin sentezi 
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3.3.3. 5-amino 4-(4-metoksifenilazo)-3-metil-1H-pirazol Bileşiğinin Sentezi (2c) 

Bölüm 3.3.1'de ana hatları verilen genel yöntem kullanılarak, 0,39 g 2-(4-

metoksifenilhidrazin)-3aminokrotononitrilden yola çıkılarak 5-amino-4-(4-

metoksifenilazo)-3-metil-1H-pirazol (2c) bileşiği sentezlendi ve saflaştırıldı. 
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 Şekil 3.16. 5-amino 4-(4-metoksifenilazo)-3-metil-1H-pirazol bileşiğinin sentezi 

3.3.4. 5-amino-4-(4-klorofenil)-3-metil-1H-pirazol Bileşiğinin Sentezi (2d) 

Bölüm 3.3.1'de ana hatları verilen genel yöntem kullanılarak, 1,20 g 2-(4-

klorofenilhidrazon)-3-aminokrotononitrilden yola çıkılarak 5-amino-4-(4-klorofenil)-

3-metil-1H-pirazol (2d) bileşiği sentezlendi ve saflaştırıldı. 
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Şekil 3.17. 5-amino-4-(4-klorofenil)-3-metil-1H-pirazol bileşiğinin sentezi 
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3.3.5. 5-amino-4-(4-metilfenil)-3-metil-1H-pirazol Bileşiğinin Sentezi (2e) 

Bölüm 3.3.1'de ana hatları verilen genel yöntem kullanılarak, 0,55 g 2-(4-

metilfenilhidrazon)-3-aminokrotononitrilden yola çıkılarak 5-amino-4-(4-metilfenil)-

3-metil-1H-pirazol (2e) bileşiği sentezlendi ve saflaştırıldı.  
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Şekil 3.18. 5-amino-4-(4-metilfenil)-3-metil-1H-pirazol bileşiğinin sentezi 

3.3.6. 5-amino-4-(3-nitrofenilazo)-3-metil-1H-pirazol Bileşiğinin Sentezi (2f) 

Bölüm 3.3.1'de ana hatları verilen genel yöntem kullanılarak, 0,55 g (5.00 mmol) 5-

amino-4-(3-nitrofenilazo)-3-metil-1H-pyrazolden yola çıkılarak 5-amino-4-(3-

nitrofenilazo)-3-metil-1H-pirazol (2f) bileşiği sentezlendi ve saflaştırıldı.  
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Şekil 3.19. 5-amino-4-(3-nitrofenilazo)-3-metil-1H-pirazol bileşiğinin sentezi 
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3.3.7. 5-amino-4- (3-metoksifenilazo)-3-metil-1H-pirazol Bileşiğinin Sentezi (2g) 

Bölüm 3.3.1'de ana hatları verilen genel yöntem kullanılarak, 0,61 g 2-(3-

metoksifenilhidrazon)-3-aminokrotononitrilden yola çıkılarak 5-amino-4-(3-

metoksifenilazo)-3-metil-1H-pirazol (2g) bileşiği sentezlendi ve saflaştırıldı.  
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 Şekil 3.20. 5-amino-4- (3-metoksifenilazo)-3-metil-1H-pirazol bileşiğinin sentezi 

3.3.8. 5-amino-4-(3-klorofenilazo)-3-metil-1H-pirazol Bileşiğinin Sentezi (2h) 

Bölüm 3.3.1'de ana hatları verilen genel yöntem kullanılarak, 0,99 g 2-(3-

klorfenilhidrazon)-3-aminokrotononitrilden yola çıkılarak 5-amino-4-(3-

klorofenilazo)-3-metil-1H-pirazol (2h) bileşiği sentezlendi ve saflaştırıldı.  
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Şekil 3.21. 5-amino-4-(3-klorofenilazo)-3-metil-1H-pirazol bileşiğinin sentezi 
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3.3.9. 5-amino-4-(3-metilfenilazo)-3-metil-1H-pirazol Bileşiğinin Sentezi (2i) 

Bölüm 3.3.1'de ana hatları verilen genel yöntem kullanılarak, 0,61 g 2-(3-

metilfenilhidrazon)-3-aminokrotononitrilden yola çıkılarak 5-amino-4-(3-

metilfenilazo)-3-metil-1H-pirazol (2i) bileşiği sentezlendi ve saflaştırıldı.  

NH

CH
3

N C

CN

C

CH
3

NH

N

CH
3

N

N

NH
CH

3

NH
2

NH
2
NH

2
.H

2
O

2i   

Şekil 3.22.  5-amino-4-(3-metilfenilazo)-3-metil-1H-pirazol bileşiğinin sentezi 

3.3.10. 5-amino-4-(2-nitrofenilazo)-3-metil-1H-pirazol Bileşiğinin Sentezi (2j) 

Bölüm 3.3.1'de ana hatları verilen genel yöntem kullanılarak, 2,75 g 2-(2-

nitrofenilhidrazon)-3-aminokrotononitrilden yola çıkılarak 5-amino-4-(2-

nitrofenilazo)-3-metil-1H-pirazol (2j) bileşiği sentezlendi ve saflaştırıldı.  

NH

NO
2

N C

CN

C

CH
3

NH

N

NO
2

N

N

NH
CH

3

NH
2

NH
2
NH

2
.H

2
O

2j  

Şekil 3.23. 5-amino-4-(2-nitrofenilazo)-3-metil-1H-pirazol bileşiğinin sentezi 

3.3.11. 5-amino-4-(2-metoksifenilazo)-3-metil-1H-pirazol Bileşiğinin Sentezi (2k) 

Bölüm 3.3.1'de ana hatları verilen genel yöntem kullanılarak, 0,30 g 2-(2-

metoksifenilhidrazon)-3-aminokrotononitrilden yola çıkılarak 5-amino-4-(2-

metoksifenilazo)-3-metil-1H-pirazol (2k) bileşiği sentezlendi ve saflaştırıldı.  
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Şekil 3.24. 5-amino-4-(2-metoksifenilazo)-3-metil-1H-pirazol bileşiğinin sentezi 

3.3.12. 5-amino-4-(2-klorofenilazo)-3-metil-1H-pirazol Bileşiğinin Sentezi (2l) 

Bölüm 3.3.1'de ana hatları verilen genel yöntem kullanılarak, 0,97 g 2-(2-

klorfenilhidrazon)-3-aminokrotononitrilden yola çıkılarak 5-amino-4-(2-

klorofenilazo)-3-metil-1H-pirazol (2l) bileşiği sentezlendi ve saflaştırıldı.  
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 Şekil 3.25. 5-amino-4-(2-klorofenilazo)-3-metil-1H-pirazol bileşiğinin sentezi 

3.3.13. 5-amino-4-(2-metilfenilazo)-3-metil-1H-pirazol Bileşiğinin Sentezi (2m) 

Bölüm 3.3.1'de ana hatları verilen genel yöntem kullanılarak, 0,56 g 2-(2-

metilfenilhidrazon)-3-aminokrotononitrilden yola çıkılarak 5-amino-4-(2-

metilfenilazo)-3-metil-1H-pirazol (2m) bileşiği sentezlendi ve saflaştırıldı.  
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Şekil 3.26. 5-amino-4-(2-metilfenilazo)-3-metil-1H-pirazol bileşiğinin sentezi 

3.4.3-(3'-metil-4'-(arilazo-1'-H-5-ilazo pirazol)-2,4-dihidroksikinolin (3a-3m) 

Bileşiklerinin Sentezi 

3.4.1.3-(3'-metil-4'-(fenilazo-1'-H-5-ilazopirazol)-2,4-dihidroksikinolin 

Bileşiğinin Sentezi (3a) 

3 mL Hidroklorik asit ve 6 mL asetik asit içerisinde 0,5 gram 5-amino-4-fenilazo-3-

metil-lH-pirazol (2a) bileşiği çözüldü ve tuz-buz banyosunda karıştırılarak damla 

damla 2,5 mmol NaNO2’in 2 mL sulu çözeltisi eklenerek 2 saat karıştırıldı ardınan 

diazonyum tuzu oluştu. Başka bir beherde, 0,4 gram 2,5 mmol 2,4-dihidroksikinolin 

bileşiğinin 2,5 mmol sodyum hidroksitinin 5mL suda çözünmesiyle hazırlanan 

çözeltisi hazırlanır. Diazolamadan sonra soğuk 2,4-dihidroksikinolin çözeltisi damla 

damla ilave edildi, ve 4 saat tuz-buz ortamında karıştırıldı. Elde edilen çözeltiden 

koyu kahve renkli ürün su ile çökeltilerek izole edildi, toz haline getirildi, kurutuldu 

ve etanol-su karışımlarından kristalleştirildi. Verim: 63% EN: Boz>3250C FT-

IR(cm-1)max: 3178 (-NH), 3092 (aromatik C-H), 2950 (alifatik C-H), 1657 (C=O), 

1546 ve 1460 (gerilme ve eğilme, N=N); 1H-NMR (DMSO-d6) (ppm): 2.59 (s, 3H 

pirazol –CH3) 7.17-8.21 (9H,  aromatik C-H), 11.13-11.20 (s,  O-H), 11.26-11.32 (g,  

N-H), 11.49-11.57 (s,  O-H).  Anal. Hes. C19H15N7O2:  C, % 61.12; H, % 4.05; N, % 

26.26. Deneysel: C, % 61.63; H, % 4.41; N, % 26.95. 
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Şekil 3.27. 3-(3'-metil-4'-(arilazo-1'-H-5-ilazo pirazol)-2,4-dihidroksikinolin bileşiğinin 

                    sentezi 

3.4.2. 3-(3'-metil-4'-(4-nitrofenilazo-1'-H-5-ilazo pirazol)-2,4-dihidroksikinolin 

          Bileşiğinin Sentezi (3b) 

3-(3'-metil-4'-(4-nitrofenilazo-1'-H-5-ilazo pirazol)-2,4 dihidroksikinolin (3b), bölüm 

3.4.1’de tanımlandığı şekilde, kahve renkli olarak elde edildi ve saflaştırıldı. Verim: 

67% EN: 238 0C FT-IR(cm-1)max: 3269 (-NH), 3099 (aromatik C-H), 2981 (alifatik 

C-H), 1656 (C=O), 1560 ve 1470 (gerilme ve eğilme, N=N), 1506 ve 1332 (gerilme 

ve eğilme, -NO2); 1H-NMR (DMSO-d6) (ppm): 2.59 (s, 3H pirazol –CH3) 7.11-8.42 

(8H,  aromatik C-H), 11.12-11.16 (s,  O-H), 11.18-11.40 (g,  N-H), 11.46-11.50 (s,  

O-H). Anal. Hes. C19H14N8O4:  C, % 54.55; H, % 3.37; N, % 26.78. Deneysel: C, % 

55.02; H, % 3.32; N, % 27.05. 
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Şekil 3.28. 3-(3'-metil-4'-(4-nitrofenilazo-1'-H-5-ilazo pirazol)-2,4-dihidroksikinolin 

                   bileşiğinin sentezi 

3.4.3.3-(3'-metil-4'-(4-metoksifenilazo-1'-H-5-ilazopirazol)-2,4- dihidroksikinolin 

Bileşiğinin Sentezi (3c) 

3-(3'-metil-4'-(4-metoksifenilazo-1'-H-5-ilazo pirazol)-2,4-dihidroksikinolin bileşiği 

(3c), bölüm 3.4.1’de tanımlandığı şekilde, kırmızı renkli olarak elde edildi ve 

saflaştırıldı. Verim: %71, EN: 316 0C, FT-IR (cm-1)max: 3185 (-NH), 3092 

(aromatik, C-H), 2981, 2857 (alifatik, C-H), 1653 (C=O), 1546 ve 1459 (gerilme ve 
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eğilme, N=N), 1100 ( C-O); 1H-NMR (DMSO-d6) (ppm): 2.59 (s, 3H pirazol, -

CH3), 5.74 (s, 3H p-OCH3) 7.12-7.79 (8H,  aromatik C-H), 11.21-11.23 (s,  O-H), 

11.32-11.33 (s,  O-H). Anal. Hes. C20H17N7O3:  C, % 59.25; H, % 4.25; N, % 24.30. 

Deneysel: C, % 59.63; H, % 4.20; N, % 24.75. 
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 Şekil 3.29. 3-(3'-metil-4'-(4-metoksifenilazo-1'-H-5-ilazo pirazol)-2,4-dihidroksikinolin  

                    bileşiğinin sentezi 

3.4.4. 3-(3'-metil-4'-(4-klorofenilazo-1'-H-5-ilazo pirazol)-2,4-dihidroksikinolin 

          Bileşiğinin Sentezi (3d) 

3-(3'-metil-4'-(4-klorofenilazo-1'-H-5-ilazo pirazol)-2,4-dihidroksikinolin bileşiği 

(3d), bölüm 3.4.1’de tanımlandığı şekilde, koyu kırmızı renkli olarak elde edildi ve 

saflaştırıldı. Verim: %68 EN: bozundu>330 0C FT-IR(cm-1) max: 3207 (-NH), 3077 

(aromatik C-H), 2950 (alifatik, C-H), 1653 (C=O), 1546 ve 1460 (gerilme ve eğilme, 

N=N); 1H-NMR (DMSO-d6) (ppm): 2.63 (s, 3H pirazol, -CH3) 7.13-8.20 (8H,  

aromatik, C-H), 11.16-11.18 (s,  O-H), 11.27-11.29 (s,  O-H). Anal. Hes. 

C19H14ClN7O2:  C, % 55.96; H,  % 8.69; N, % 24.04. Deneysel: C, % 55.53; H, % 

3.61; N, % 24.71. 
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Şekil 3.30. 3-(3'-metil-4'-(4-klorofenilazo-1'-H-5-ilazo pirazol)-2,4-dihidroksikinolin 

                   bileşiğinin sentezi 
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3.4.5. 3-(3'-metil-4'-(4-metilfenilazo-1'-H-5-ilazo pirazol)-2,4-dihidroksikinolin 

Bileşiğinin Sentezi (3e) 

3-(3'-metil-4'-(4-metilfenilazo-1'-H-5-ilazo pirazol)-2,4-dihidroksikinolin bileşiği 

(3e), bölüm 3.4.1’de tanımlandığı şekilde, parlak turuncu renkli olarak elde edildi ve 

saflaştırıldı. Verim: %71 EN: bozundu>340 0C FT-IR (cm-1)max: 3179 (-NH), 3093 

(aromatik C-H), 2981, 2951 (alifatik C-H), 1659 (C=O), 1546 ve 1469 (gerilme ve 

eğilme, N=N); 1H-NMR (DMSO-d6) (ppm): 2.55 (s, 3H pirazol, -CH3), 5.74 (s, 3H 

p-OCH3), 7.12-7.79 (8H,  aromatik, C-H), 11.20-11.22 (s,  O-H), 11.32-11.34 (s,  O-

H). Anal. Hes. C20H17N7O2:  C, % 62.01; H, % 4.42; N, % 25.31. Deneysel: C, % 

62.71; H, % 4.35; N, % 24.95. 
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Şekil 3.31. 3-(3'-metil-4'-(4-metilfenilazo-1'-H-5-ilazo pirazol)-2,4-dihidroksikinolin 

                   bileşiğinin sentezi 

3.4.6. 3-(3'-metil-4'-(3-nitrofenilazo-1'-H-5-ilazo pirazol)-2,4-dihidroksikinolin 

Bileşiğinin Sentezi (3f) 

3-(3'-metil-4'-(3-nitrofenilazo-1'-H-5-ilazo pirazol)-2,4 dihidroksikinolin bileşiği 

(3f), bölüm 3.4.1’de tanımlandığı şekilde, parlak açık kahve renkli olarak elde edildi 

ve saflaştırıldı. Verim: 73% mp: bozundu>325 0C FT-IR (cm-1)max: 3201 (-NH), 

3071 (aromatik, C-H), 2981 (alifatik, C-H), 1654 (C=O), 1545 ve 1460 (gerilme ve 

eğilme, N=N), 1528 ve 1348 (gerilme ve eğilme, -NO2); 1H-NMR (DMSO-d6) 

(ppm): 2.55 (s, 3H pirazol, -CH3) 7.18-8.55 (8H,  aromatik, C-H), 8.97-9.01 (g, -

NH), 11.02-11.12 (s,  O-H), 11.33-11.39 (s,  O-H). Anal. Hes. C19H14N8O4:  C, % 

54.55; H, % 3.37; N, % 26.78. Deneysel: C, % 55.72; H, % 3.42; N, % 26.02. 
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Şekil 3.32. 3-(3'-metil-4'-(3-nitrofenilazo-1'-H-5-ilazo pirazol)-2,4-dihidroksikinolin 

                  bileşiğinin sentezi 

3.4.7. 3-(3'-metil-4'-(3-metoksifenilazo-1'-H-5-ilazo pirazol)-2,4-dihidroksi 

          kinolin Bileşiğinin Sentezi (3g) 

3-(3'-metil-4'-(3-metoksifenilazo-1'-H-5-ilazo pirazol)-2,4-dihidroksikinolin bileşiği 

(3g), bölüm 3.4.1’de tanımlandığı şekilde, parlak kırmızı renkli olarak elde edildi ve 

saflaştırıldı. Verim:  %74 EN: bozundu>280 0C FT-IR (cm-1)max: 3173 (-NH), 

3065 (aromatik, C-H), 2981, 2863 (aliphatic, C-H), 1661 (C=O), 1547 ve 1498 

(gerilme ve eğilme, N=N), 1100 (C-O); 1H-NMR (DMSO-d6) (ppm): 2.62 (s, 3H 

pirazol, -CH3), 3.92 (s, 3H m-OCH3) 7.05-7.99 (8H,  aromatik, C-H), 11.13-11.19 (s,  

O-H), 11.28-11.35 (s,  N-H), 11.41-11.48 (s,  O-H). Anal. Hes. C20H17N7O3:  C, % 

59.25; H, % 4.25; N, % 24.30. Deneysel: C, % 59.82; H, % 4.43; N, % 23.87. 
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Şekil 3.33. 3-(3'-metil-4'-(3-metoksifenilazo-1'-H-5-ilazo pirazol)-2,4-dihidroksikinolin 

                   bileşiğinin sentez 

3.4.8. 3-(3'-metil-4'-(3-klorofenilazo-1'-H-5-ilazo pirazol)-2,4-dihidroksikinolin 

Bileşiğinin Sentezi (3h) 

3-(3'-metil-4'-(3-klorofenilazo-1'-H-5-ilazo pirazol)-2,4-dihidroksikinolin bileşiği 

(3h), bölüm 3.4.1’de tanımlandığı şekilde, parlak turuncu renkli olarak elde edildi ve 

saflaştırıldı. Verim: %68 EN: bozundu>310 0C FT-IR (cm-1)max: 3151 (-NH), 3065 
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(aromatik, C-H), 2981 (alifatik, C-H), 1661 (C=O), 1559 ve 1464 (gerilme ve 

eğilme, N=N); 1H-NMR (DMSO-d6) (ppm): 2.55 (s, 3H pirazol, -CH3), 7.10-8.21 

(8H,  aromatik, C-H), 11.08-11.24 (s,  O-H), 11.24-11.31 (s,  N-H), 11.47-11.61 (s,  

O-H). Anal. Hes. C19H14ClN7O2:  C, % 55.96; H, % 3.46; N, % 24.04. Deneysel: C, 

% 55.74; H, % 3.83; N, % 24.68. 
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Şekil 3.34. 3-(3'-metil-4'-(3-klorofenilazo-1'-H-5-ilazo pirazol)-2,4-dihidroksikinolin 

                   bileşiğinin sentezi 

3.4.9. 3-(3'-metil-4'-(3-metilfenilazo-1'-H-5-ilazo pirazol)-2,4-dihidroksikinolin 

Bileşiğinin Sentezi (3i) 

3-(3'-metil-4'-(3-metilfenilazo-1'-H-5-ilazo pirazol)-2,4-dihidroksikinolin bileşiği 

(3i), bölüm 3.4.1’de tanımlandığı şekilde, bordo renkli olarak elde edildi ve 

saflaştırıldı. Verim: %72 EN: bozundu>312 0C FT-IR (cm-1)max: 3194 (-NH), 3064 

(aromatik, C-H), 2981, 2867 (alifatik, C-H), 1659 (C=O), 1592 ve 1461 (gerilme ve 

eğilme, N=N); 1H-NMR (DMSO-d6) (ppm): 2.55 (s, 3H piyrazol, -CH3), 2.64 (s, 

3H m-CH3), 7.01-8.10 (8H,  aromatik, C-H), 11.11-11.20 (s,  O-H), 11.25-11.33 (s,  

N-H), 11.39-11.54 (s,  O-H). Anal. Hes. C20H17N7O2:  C, % 62.01; H, % 4.42; N, % 

25.31. Deneysel: C, % 62.65; H, % 4.34; N, % 24.74 
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Şekil 3.35. 3-(3'-metil-4'-(3-metilfenilazo-1'-H-5-ilazo pirazol)-2,4-dihidroksikinolin  

                   bileşiğinin sentezi 

3.4.10. 3-(3'-metil-4'-(2-nitro-fenilazo-1'-H-5-ilazo pirazol)-2,4-dihidroksikinolin 

Bileşiğinin Sentezi (3j) 

3-(3'-metil-4'-(2-nitro-fenilazo-1'-H-5-ilazo pirazol)-2,4-dihidroksikinolin bileşiği 

(3j), bölüm 3.4.1’de tanımlandığı şekilde, parlak bordo renkli olarak elde edildi ve 

saflaştırıldı. Verim: 61% EN: 328 0C FT-IR (cm-1)max: 3200 (-NH), 3070 

(aromatik, C-H), 2981 (alifatik, C-H), 1660 (C=O), 1545 ve 1469 (gerilme ve 

eğilme, N=N), 1504 ve 1349 (gerilme ve eğilme, -NO2); 1H-NMR (DMSO-d6) 

(ppm): 2.56 (s, 3H pirazol, -CH3), 7.08-8.13 (8H,  aromatik, C-H), 11.12-11.21 (s,  

O-H), 11.28-11.36 (s,  N-H), 11.49-11.59 (s,  O-H). Anal. Hes. C19H14N8O4:  C, % 

54.55; H, % 3.37; N, % 26.78. Deneysel: C, % 54.82; H, % 3.40; N, % 26.52. 
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Şekil 3.36. 3-(3'-metil-4'-(2-nitro-fenilazo-1'-H-5-ilazo pirazol)-2,4-dihidroksikinolin 

                   bileşiğinin sentezi 

3.4.11. 3-(3'-metil-4'-(2-metoksifenilazo-1'-H-5-ilazo pirazol)-2,4-dihidroksi 

kinolin Bileşiğinin Sentezi (3k) 

3-(3'-metil-4'-(2-metoksifenilazo-1'-H-5-ilazo pirazol)-2,4 dihidroksikinolin bileşiği 

(3k), bölüm 3.4.1’de tanımlandığı şekilde, parlak turuncu renkli olarak elde edildi ve 

saflaştırıldı. Verim: %75 EN: bozundu>193 0C FT-IR (cm-1)max: 3220 (-NH), 3068 
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(aromatik, C-H), 2981, 2863 (alifatik, C-H), 1658 (C=O), 1591 ve 1469 (gerilme ve 

eğilme, N=N), 1101 (C-O); 1H-NMR (DMSO-d6) (ppm): 2.55 (s, 3H pirazol, -CH3), 

3.96 (s, 3H o-OCH3) 7.02-8.00 (8H,  aromatik, C-H), 11.14-11.18 (s,  O-H), 11.27-

11.30 (s,  O-H). Anal. Hes. C20H17N7O3:  C, % 59.25; H, % 4.25; N, % 24.30. 

Deneysel: C, % 59.55; H, % 4.32; N, % 24.02. 
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Şekil 3.37. 3-(3'-metil-4'-(2-metoksifenilazo-1'-H-5-ilazo pirazol)-2,4-dihidroksikinolin 

                    bileşiğinin sentezi 

3.4.12. 3-(3'-metil-4'-(2-klorofenilazo-1'-H-5-ilazo pirazol)-2,4-dihidroksikinolin 

Bileşiğinin Sentezi (3l) 

3-(3'-metil-4'-(2-klorofenilazo-1'-H-5-ilazo pirazol)-2,4-dihidroksikinolin bileşiği 

(3l), bölüm 3.4.1’de tanımlandığı şekilde, turuncu renkli olarak elde edildi ve 

saflaştırıldı. Verim: %67 mp: bozundu>265 0C FT-IR (cm-1)max: 3226 (-NH), 3062 

(aromatik, C-H), 2981 (alifatik, C-H), 1654 (C=O), 1560 ve 1459 (gerilme ve 

eğilme, N=N); 1H-NMR (DMSO-d6) (ppm): 2.55 (s, 3H pirazol, -CH3), 7.12-7.99 

(8H,  aromatik, C-H), 11.11-11.20 (s,  O-H), 11.26-11.33 (g, -NH), 11.40-11.51 (s,  

O-H). Anal. Hes. C19H14ClN7O2:  C, % 55.96; H, % 3.46; N, % 24.04. Deneysel: C, 

% 55.69; H, % 3.43; N, % 24.47. 
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Şekil 3.38. 3-(3'-metil-4'-(2-klorofenilazo-1'-H-5-ilazo pirazol)-2,4-dihidroksikinolin 

                    bileşiğinin sentezi 

3.4.13. 3-(3'-metil-4'-(2-metilfenilazo-1'-H-5-ilazo pirazol)-2,4-dihidroksikinolin 

Bileşiğinin Sentezi (3m) 

3-(3'-metil-4'-(2-metilfenilazo-1'-H-5-ilazo pirazol)-2,4-dihidroksikinolin bileşiği 

(3m), bölüm 3.4.1’de tanımlandığı şekilde, açık kahve renkli olarak elde edildi ve 

saflaştırıldı. Verim: %68 mp: bozundu>130 0C FT-IR(cm-1)max: 3346 (-OH), 3242 

(-NH), 3067 (aromatik, C-H), 2982, 2851 (alifatik, C-H), 1592 ve 1470 (gerilme ve 

eğilme, N=N); 1H-NMR (DMSO-d6) (ppm): 2.51 (s, 3H pirazol, -CH3), 2.61 (s, 3H 

o-CH3) 7.13-7.99 (8H,  aromatik, C-H), 11.15-11.19 (s,  O-H), 11.40-11.46 (s,  O-H). 

Anal. Hes. C20H17N7O2:  C, % 62.01; H, % 4.42; N, % 25.31. Deneysel: C, % 62.53; 

H, % 4.35; N, % 25.78. 
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Şekil 3.39 3-(3'-metil-4'-(2-metilfenilazo-1'-H-5-ilazo pirazol)-2,4-dihidroksikinolin 

                    bileşiğinin sentezi 
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3.5. Antimikrobiyal Aktivite 

 

3.5.1. Mikroorganizma Suşları 

 

Gram negatif (Escherichia coli, Salmonella kentucky, Enterobacter aerogenes ATCC 

13048, Klebsiella pneumoniae, Pseudomonas aeruginosa, Proteus vulgaris) ve gram 

positif (Enterococcus faecium, Enterococcus durans, Serratia marcescens, 

Staphylococcus aureus, Staphylococcus huminis, Staphylococcus epidermidis, 

Listeria monocytogenes ATCC 7644, Alfa haemolytic streptococcus, Staphylococcus 

aureus ATCC 25923) bakterileri 2,4-dihydroxyquinoline’e karşı antibakteriyel 

deneylerde kullanılmak üzere seçilmiştir. Standart suşlar Kastamonu Üniversitesi 

Biyoloji Bölümü ve Gazi Üniversitesi Biyoloji Bölümünden temin edilmiştir. 

 

3.5.2. Mikrobiyal Aktivite Çalışması 

Elde edilen bileşiklerin antimikrobiyal aktivite analizleri, disk difüzyon yöntemi 

kullanılarak yapıldı. Elde edilen bileşikler 3 (a-m) dokuz farklı mikroorganizmaya 

karşı test edilmiştir. Bakteri kolonileri, 20 mL nutrient broth ortamında aşılandıktan 

sonra 24 saat boyunca 37°C'de üretildi (inkübasyon). Bakteri süspansiyonuna steril 

salin çözeltisi (% 0.9) eklendi ve turbidite (bulanıklık) 0,5 McFarland'a kalibre 

edildi. Hazırlanan bakteri süspansiyonu, nutrient agar ortamı içeren 100 mm'lik petri 

kaplarına inoküle edildi. Bileşiklerin stok çözeltisi, 3 (a-m) bileşikleri 1 mL DMSO 

içinde çözülmesi ile hazırlandı (M = 0.1 mol/L). Steril diskler, bileşiklerin DMSO 

çözeltisiylee doyuruldu ve oda sıcaklığında kurumaya bırakıldı. Kurutma işleminnin 

ardından, diskler petri plakalarına aktarıldı ve 24 saat boyunca 37°C'de inkübe edildi. 

Disk difüzyon deneyi üç kez tekrarlandı ve gözlemlenen inhibisyon zonları mm 

olarak ölçüldü.8- 24 saat sonunda inhibisyon bölgeleri mm cinsinde ölçülerek kayıt 

edilmiştir. 
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4. SONUÇLAR 

FT-IR spektrumları 4000-200 cm-1 bölgesinde Alpha FT-IR spectrometer Bruker 

marka cihazında alınmıştır. Elde edilen bileşiklerin IR absorbsiyonları Tablo 4.1’de 

gösterilmiştir. Elde edilen bileşiklerin IR absorbsiyon değerleri işlevsel gruplara göre 

şu şekilde: N-H grubunun gerilme titreşimleri 3220-3173 cm-1 aralığında, aromatik 

C-H gerilme titreşimleri 3099-3064 cm-1 aralığında, alifatik C-H gerilme titreşimleri 

2981-2857 cm-1 aralığında, C=O gerilme titreşimleri (tautomerik keto formunda) 

1660-1653 cm-1 aralığında, N=N gerilme ve eğilme titreşimleri 1560-1545 cm-1 ve 

1470-1459 cm-1 aralıklarında belirlenmiştir. 3c, 3g ve 3k bileşiklerindeki C-O 

(OCH3)  titreşimleri ise 1100 ve 1101 cm-1 değerlerinde gözlenmiştir. Ayrıca NO2 

grubu (3b, 3f ve 3i bileşiklerinde) 1528-1504 ve 1349-1332 cm-1 bölgelerinde 

belirlenmiştir. FT-IR sonuçları literatürle uyumludur. 

Tablo 4.1. Elde edilen bileşiklerin FT-IR spektrumlarında elde edilen absorbsiyon değerleri 

  

Bileşikler 

      

OH NH Aromatik-H Alifatik-H C=O N=N NO2 C-O 
  

          

3a - 3178 3092 2950 1657 
1546 

1460 
- 

   

3b - 3269 3099 2981 1656 
1560 
1470 

1506 
1332 

   

3c - 3185 3092 
2981 
2857 

1653 
1546 
1459 

- 1100 
  

3d - 3207 3077 2950 1653 
1546 

1460 
- 

   

3e - 3179 3093 
2981 

2951 
1659 

1546 

1469 
- 

   

3f - 3201 3071 2981 1654 
1545 

1460 

1528 

1348 

   

3g - 3173 3065 
2981 

2863 
1661 

1547 

1498 
- 1100 

  

3h - 3151 3065 2981 1661 
1559 
1464 

- 
   

3i - 3194 3064 
2981 
2867 

1659 
1592 
1461 

1504 
1349 

   

3j - 3200 3070 2981 1660 
1545 

1469 
- 

   

3k - 3220 3068 
2981 

2863 
1658 

1591 

1469 
- 1101 

  

3l - 3226 3062 2981 1654 
1560 

1459 
- 

   

3m 3346 3242 3067 
2982 
2851 

- 
1592 
1470 

- 
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Elde edilen bileşiklerin NMR spektrumları 400 MHz Bruker NMR spektrometresi 

(Germany) ile DMSO-d6 içerisinde oda sıcaklığında çekilmiş ve sonuçlar Tablo 3’de 

listelenmiştir. Tablo 4.2’de görüldüğü üzere, pirazol halkasına bağlı -CH3 grubu 

protonları 2.51-2.62 ppm aralığında tekli pik olarak belirlemiştir. 3c, 3g ve 3k 

bileşiklerindeki feil halkasına -o, -m ve -p konumlarında bağlı -OCH3 grubu 

protonları 3.92-5.74 ppm aralığında belirlemiştir. 3e, 3i ve 3m bileşiklerindeki fenil 

halkasına -o, -m ve -p konumlarında bağlı -CH3 grubu protonları ise 2.51-5.74 ppm 

aralığında belirlemiştir. Aromatik protonlar ise 7.02-8.55 ppm aralığında 

belirlemiştir. Kinolindiol üzerinde bulunan –OH grubu proton ise 11.02-11.61 ppm 

aralığında, -NH proton ise 8.97-11.40 ppm aralığında tespit edilmiştir. NMR 

spektrumlarında, integrasyon oranlarının bileşiklerdeki proton sayılarıyla oratılı 

olduğu görülmüştür. 

Tablo 4.2. Elde edilen bileşiklerin 1H NMR (d, ppm, in DMSO-d6) verileri 

 

Compounds  Alifatik-H  Aromatik-H  X-H 
   

3a 
2,59 (s, 3H pirazol -CH3) 

 

7,17-8,21 (9H, aromatik) 
 

11,17 (s, -OH) 

11,29 (s, -NH) 
11,53 (s, -OH) 

3b 
2,59 (s, 3H  pirazol -CH3) 7,11-8,42 (8H, aromatik) 

11,14 (s, -OH) 

11,29 (s, -NH) 

11,48 (s, -OH) 

3c 2,59 (s, 3H  pirazol -CH3) 
5,74 (s, 3H p-OCH3) 

7,12-7,79 (8H, aromatik) 
11,22 (s, -OH) 
11,33 (s, -OH) 

3d 2,63 (s, 3H  pirazol -CH3) 7,13-8,20 (8H, aromatik) 
11,17 (s, -OH) 
11,18 (s, -OH) 

3e 2,55 (s, 3H  pirazol -CH3) 

5,74 (s, 3H p-CH3) 
7,12-7,79 (8H, aromatik) 

11,21 (s, -OH) 

11,33 (s, -OH) 

3f 
2,55 (s, 3H  pirazol -CH3) 7,18-8,55 (8H, aromatik) 

8,99 (s, -NH) 

11,07 (s, -OH) 

11,36 (s, -OH) 

3g 2,62 (s, 3H  pirazol -CH3) 

3,92 (s, 3H m-OCH3) 
7,05-7,99 (8H, aromatik) 

11,16 (s, -OH) 
11,32 (s, -NH) 

11,45 (s, -OH) 

3h 
2,55 (s, 3H  pirazol -CH3) 7,10-8,21 (8H, aromatik) 

11,16 (s, -OH) 

11,28 (s, -NH) 

11,49 (s, -OH) 

3i 2,55 (s, 3H  pirazol -CH3) 

2,64 (s, 3H m-CH3) 
7,15-8,10 (8H, aromatik) 

11,16 (s, -OH) 
11,29 (s, -NH) 

11,47 (s, -OH) 

3j 
2,56 (s, 3H  pirazol -CH3) 7,08-8,13 (8H, aromatik) 

11,17 (s, -OH) 

11,32 (s, -NH) 

11,54 (s, -OH) 

3k 2,55 (s, 3H  pirazol -CH3) 
3,96 (s, 3H o-OCH3) 

7,02-8,00 (8H, aromatik) 
11,16 (s, -OH) 
11,29 (s, -OH) 

3l 2,55 (s, 3H  pirazol -CH3) 
 

7,12-7,99 (8H, aromatik) 

11,16 (s, -OH) 

11,30 (s, -NH) 

11,46 (s, -OH) 

3m 2,51 (s, 3H  pirazol -CH3) 

2,61 (s, 3H o-CH3) 
7,13-7,99 (8H, aromatik) 

11,17 (s, -OH) 

11,43 (s, -OH) 
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4.1. Antimikrobiyal Aktivite Çalışma Sonuçları 

Kinolin türevlerinin dokuz bakteri türüne karşı antimikrobiyal aktivitelerini 

incelemek amacıyla Disk difüzyon yöntemi kullanıldı (Tablo 3).Antimikrobiyal 

analiz çalışmaları, sadece bileşik 3b'nin, Proteus vulgaris, Staphylococcus hominis, 

Staphylococcus epidermidis, Streptococcus hemolyticus, Klebsiella pneumoniae, 

Staphylococcus aureus (ATCC 25923) ve Staphylococcus aureus'a karşı 12, 15, 16, 

and 17 mm çaplarında inhibisyon zonlarını oluşturduğunu gösterdi. Bileşik 3b’nin, 

Gram-pozitif bakterilere karşı etki gösterdiği gözlenmektedir.  

Diğer bileşiklerin ise çalışılan mikroorganizmalar üzerinde herhangi bir etkisi 

belirlenmemiştir. Staphylococcus aureus (ATCC 25923) insanlarda, sepsis (kan 

zehirlenmesi), osteomyelit (kemik iliği iltihabı), endokardit (kalp içzarı iltihabı), yara 

enfeksiyonu, pnömoni (akciğer iltihabı) ve toksik şok sendromu gibi birçok sağlık 

sorununa neden olur ve metisilin ve vankomisin gibi bazı ilaçlara karşı dirençlidirler 

[50-52]. Ayrıca, Staphylococcus epidermidis nosokomiyal (hastahane ile ilgili) 

enfeksiyonlara neden olan en yaygın beş bakteriden biridir [50]. n(5-(2-klorokinolin-

3-il)-3-(aril)-4,5-dihidro-1H-pirazol-1-il) (pridin-4-il) metanon (4a–o) bileşiklerinin 

farklı türevleri üzerine yapılan bir çalışmada, özellikle 4-F ve 4-NO2 türevlerinin 

Staphylococcus aureus’a karşı 250 and 100 μg ml−1 MIC değerleri ile mükemmel 

aktivite gösterdiği belirtilmiştir [53]. Bu bulgu bizim tez çalışmamızdaki NO2 grubu 

içeren bileşik 3b’nin S. aureus’a karşı gösterdiği aktivite ile oldukça uyumludur. 

Ayrıca bir başka çalışmada, sentezlenen 3-(6-nitrobenzotiyazol-2-ilazo)kinolin-2,4-

diol and 3-(6-klorobenzotiyazol-2-ilazo)kinolin-2,4-diol bileşiklerinin benzer 

şartlarda aynı bakterilere karşı antibakteriyal aktiviteleri araştırılmıştır [12]. 

Foroumadi vd. tarafından, 2003 yılında benzer bir çalışma gerçekleştirilmiştir. Bu 

çalışmada, N-[5-(5-nitro-2-tienil)-1,3,4-tiyadiazol-2-il]piperazinil kinolon türevleri 

sentezlenerek Gram-pozitif ve Gram-negatif bakterilere karşı antimikrobiyal 

aktiviteleri araştırılmıştır. Bu çalışma grubu, siprofloksasin, norfloksasin ve 

enoksasin gibi referans kinolonlara göre elde ettikleri bileşiklerin daha iyi aktiviteye 

sahip olduğunu belirtmişlerdir [54]. Enfeksiyonlarla ilgili en yaygın insan 

patojenlerinin Gram pozitif bakteriler oldukları göz önüne alındığında, bu 
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bakterilerin bileşik 3b tarafından inhibisyonu, bu bakteri grubunun tedavisinde 

bileşik 3b umut vaat etmektedir. 

Tablo 4.3. Sentez bileşiklerinin antibakteriyel aktiviteleri 

 

 

*: aktivite yok 

 

5. TARTIŞMA 

5.1. FT-IR and 1H-NMR Sonuçlarının Yorumlanması 

Elde edilen bileşiklerin FT-IR ve 1H-NMR spektrum sonuçları incelendiğinde; 

maddelerin katı halde ve çözeltideki yapılarının farklı olduğu görülmektedir. FT-IR 

spektrumlarında, amit karbonil grubuna ait gerilme titreşimleri 1660-1653 cm-1 

aralığında gözlenirken hidroksil grubuna ait pik gözlenmemesi maddenin katı halde 

keto formunda bulunduğu şeklinde yorumlanmıştır. 1H-NMR spektrumlarında ise, -

OH grubuna ait sinyal 11.02-11.61 ppm aralığında gözlenmiştir, buna bağlı olarak 

elde edilen maddelerin çözelti içerisinde enol formunda bulunduğu şeklinde 

yorumlanmıştır. Keto-enol formlarını yapıları Şekil 5.1’de görülmektedir. 

Bakteri  

No 

 

 

Bacteri Tipi 

Sentezlenen madde ;  M = 0.1mol \ L (3a–m) 

a b c d e f g h i j k l m 

1 
K. pneumoniae (G.U.) 

* 15 * * * * * * * * * * * 

2 

S. aureus ATCC 25923 

* 16 * * * * * * * * * * * 

3 
S. aureus 

* 17 * * * * * * * * * * * 

4 
P. vulgaris 

* 12 * * * * * * * * * * * 

5 
E. coli 

* * * * * * * * * * * * * 

6 
S. marcescens 

* * * * * * * * * * * * * 

7 
S. hominis 

* 12 * * * * * * * * * * * 

8 
S. epidermidis 

* 12 * * * * * * * * * * * 

9 
S. hemolyticus 

* 15 * * * * * * * * * * * 
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N N

CH
3

X

X

enol-azo toutomerik form

keto-hidrazo toutomerik form  

Şekil 5.1 Bileşiklerin keto-enol tautomerik dengesi 

 

5.2. Antimikrobiyal Deney Sonuçlarının Yorumlanması 

Sentezlenen bileşikler kullanılan bakteri cinsi, bileşik cinsi ve miktarına göre farklı 

derecelerde antimikrobiyal aktivite göstermişlerdir. 
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6. SONUÇ  

Bu çalışmada 2,4-dihidroksikinolin-4-fenilazo-3-metil-1H-pirazol bileşiklerinin bazı 

türevleri sentezlendi ve elde edilen bileşiklerin yapısal karakterizasyonları FT-IR ve 

1H-NMR spektroskopi ile gerçekleştirildi. Bu çalışmada kullanılan bazı 

mikroorganizmalar insan veya gıdalar için bulaşıcı özelliktedir. Bazıları ise ilaçlara 

karşı direnç kazanmıştır. Bundan dolayı, bu çalışma kapsamında sentezlenen 

bileşiklerin söz konusu mikroorganizmalara karşı etkileri araştırılmıştır. Deney 

sonuçlarında, sentezlenen bileşiklerin toksikoloji çalışmaları yapıldıktan sonra K. 

pneumonia, S. aureus ATCC 25923, S. aureus, Proteus vulgaris, S. huminis, S. 

epidermis, S. hemolyticus’e karşı antimikrobiyal birer ajan olma potansiyeline sahip 

oldukları tespit edilmiştir. 
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     EK 1       Elde edilen bileşiklerin 1H-NMR spektrumları 

  EK 2                Elde edilen bileşiklerin FT-IR spektrumları 
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EK 1  Elde Edilen Bileşiklerin 1H-NMR Spektrumları 

 

 

3a bileşiğinin enol-azo toutomerik formuna ait 1H-NMR spektrumu 

 

 

 
 

 

3b bileşiğinin enol-azo toutomerik formuna ait 1H-NMR spektrumu 
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EK 1’in devamı 

 
 

3c bileşiğinin enol-azo toutomerik formuna ait 1H-NMR spektrumu 

 

 
3d bileşiğinin enol-azo toutomerik formuna ait 1H-NMR spektrumu 
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EK 1’in devamı 

 

3e bileşiğinin enol-azo toutomerik formuna ait 1H-NMR spektrumu 

 

 

 

 
3f bileşiğinin enol-azo toutomerik formuna ait 1H-NMR spektrumu 
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EK 1’in devamı 

 
3g bileşiğinin enol-azo toutomerik formuna ait 1H-NMR spektrumu 

 

 

 
3h bileşiğinin enol-azo toutomerik formuna ait 1H-NMR spektrumu 
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EK 1’in devamı 

 

 
3i bileşiğinin enol-azo toutomerik formuna ait 1H-NMR spektrumu 

 

 

 

 
3j bileşiğinin enol-azo toutomerik formuna ait 1H-NMR spektrumu 
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EK 1’in devamı 

 
3k bileşiğinin enol-azo toutomerik formuna ait 1H-NMR spektrumu 

 

 

 
3l bileşiğinin enol-azo toutomerik formuna ait 1H-NMR spektrumu 
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EK 1’in devamı 

 
3m bileşiğinin enol-azo toutomerik formuna ait 1H-NMR spektrumu 
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EK 2   Elde Edilen Bileşiklerin FT-IR Spektrumları 

 

 

 

3a bileşiğinin keto-hidrazo toutomerik formuna ait FT-IR spektrumu 

 

3b bileşiğinin keto-hidrazo toutomerik formuna ait FT-IR spektrumu 
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EK 2’in devamı 

 

3c bileşiğinin keto-hidrazo toutomerik formuna ait FT-IR spektrumu 

 

3d bileşiğinin keto-hidrazo toutomerik formuna ait FT-IR spektrumu 
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EK 2’nin devamı 

 

3e bileşiğinin keto-hidrazo toutomerik formuna ait FT-IR spektrumu 

 

3f bileşiğinin keto-hidrazo toutomerik formuna ait FT-IR spektrumu 
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EK 2’nin devamı 

 

3g bileşiğinin keto-hidrazo toutomerik formuna ait FT-IR spektrumu 

 

3h bileşiğinin keto-hidrazo toutomerik formuna ait FT-IR spektrumu 
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EK 2’nin devamı 

 
3i bileşiğinin keto-hidrazo toutomerik formuna ait FT-IR spektrumu 

 

3j bileşiğinin keto-hidrazo toutomerik formuna ait FT-IR spektrumu 
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EK 2’nin devamı 

3k bileşiğinin keto-hidrazo toutomerik formuna ait FT-IR spektrumu 

3l bileşiğinin keto-hidrazo toutomerik formuna ait FT-IR spektrumu 
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EK 2’nin devamı 

3m bileşiğinin keto-hidrazo toutomerik formuna ait FT-IR spektrumu 
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