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ABSTRACT 
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HYDRAZONES DERIVATIVES BEARING PIPERIDINE-4-ONE RING 
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Supervisor:  Prof. Dr. Emine Elçin EMRE 

September 2017 

 261 pages 

Natural and synthetic antioxidants can be used for many chronic diseases 

and some researchers report the relationship between antioxidant agents and 

anticholinesterase agents. Hydrazones and the piperidine ring containing 

compounds have also an important role in medicinal chemistry. According 

to these knowledge, this thesis was aimed at the synthesis of two novel series 

of hydrazones derived from ethyl 4-oxopiperidine-1-carboxylate and 2,6-

diphenylpiperidin-4-one. Compounds were obtained by condensing these 

piperidine containing ketones with benzoyl and benzene sulfonyl 

hydrazides. Physical and chemical properties of compounds have been 

characterized and reported. The synthesized compounds (1–36) were 

evaluated for their antioxidant capacity by using four complementary tests 

while the anticholinesterase activities was performed against 

acetylcholinesterase (AChE) and butrylcholinesterase (BChE) enzymes. In 

addition, cytotoxicity of the compounds was also screened. The results 

showed that, most of the compounds displayed very good antioxidant 

activities and IC50 values of the compounds were better than or competed 

with the standard antioxidants'. Compounds inhibit BChE better than AChE 

and among these compounds, compound 11 (IC50: 35.301.11 µM) inhibited 

BChE better than galantamine (IC50: 46.03±0.14 µM). We conclude that the 

compound 11 can be considered as potential BChE inhibitor. As a result, with 

good activities, the non-cytotoxic properties of the compounds brought them 

into prominence as a good candidate for anticholinesterase agents. 

Keywords: Piperidine, Hydrazone, Anticholinesterase activity, Antioxidant 

activity.



 

 

ÖZET 

PİPERİDİN-4-ON HALKASI İÇEREN YENİ HİDRAZON 

TÜREVLERİNİN SENTEZİ VE BİYOLOJİK AKTİVİTELERİ 

 

KARAMAN, Nurcan 

Doktora Tezi, Kimya Bölümü 

Tez Yöneticisi: Prof. Dr. Emine Elçin EMRE 

Eylül 2017 

261 sayfa 

Doğal ve sentetik antioksidan ajanlar birçok kronik rahatsızlığa karşı 

kullanılabilirler ve bazı araştırmacılar literatürde antioksidan ajanlarla 

antikolinesteraz ajanlar arasındaki ilişkiyi raporlamışlardır. Ayrıca, 

hidrazonlar ve piperidin halkası içeren bileşiklerin medisinal kimyada 

önemli bir yeri vardır. Bu bilgiler ışığında, bu çalışmada etil 4-oksopiperidin-

1-karboksilat and 2,6-difenilpiperidin-4-on bileşiklerinden türeyen iki seri 

yeni hidrazonun sentezlenmesi amaçlanmıştır. Bileşikler, piperidin içeren 

ketonlarla benzoil hidrazitler ve benzen sülfonil hidrazitlerin 

birleştirilmesiyle elde edilmişlerdir. Bileşiklerin fiziksel ve kimyasal 

özellikleri karakterize edilmiş ve raporlanmıştır. Sentezlenen bileşiklerin (1–

36) dört farklı testle antioksidan özellikleri incelenmiş ve antikolinesteraz 

aktiviteleri de asetilkolinesteraz (AChE) ve bütirilkolinesteraz (BChE) 

enzimlerine karşı gerçekleştirilmiştir. Bunların yanında, bileşiklerin 

sitotoksik etkileri de incelenmiştir. Sonuçlar bileşiklerin çok iyi antioksidan 

aktivite sergilediklerini ve bileşiklerin IC50 değerlerinin standart 

antioksidanlarınkinden daha iyi veya yarışabilir düzeyde olduğunu 

göstermiştir. Bileşikler arasında, bileşik 11 (IC50: 35.301.11 µM) BChE 

enzimini, galantaminden (IC50: 46.03±0.14 µM) daha iyi inhibe etmektedir. 

Dolayısıyla bileşik 11’ in potansiyel BChE inhibitörü olarak düşünülebileceği 

sonucuna varılmıştır. Sonuç olarak, iyi aktiviteler ve sitotoksik olmayan 

özellikleriyle öne çıkan bileşikler, iyi bir antikolinesteraz ajan adayı olarak 

önem kazanmıştır. 

Anahtar Kelimeler: Piperidin, Hidrazon, Antikolinesteraz aktivite, 

Antioksidan aktivite. 
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g    Gram 
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2. Kısaltmalar 
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BÖLÜM 1 

GİRİŞ 

 

Alzheimer hastalığı, 1907 yılında Alois Alzheimer tarafından 

tanımlanmış bir hastalıktır. Alzheimer’s Disease International tarafından 

2016 yılında yayınlanan raporda dünya çapında 47 milyon insanın 

Alzheimer hastalığıyla mücadele ettiği ve bu rakamın 2050 yılında 131 

milyonu geçebileceği belirtilmiştir. Tedavi maliyeti en yüksek hastalıklardan 

biri olan Alzheimer hastalığı için dünya çapında tahmin edilen toplam 

harcamanın 818 milyon dolar olduğu ve bu değerin 2018 yılında 1 trilyon 

doları bulacağı tahmin ediliyor [1]. Uzun süredir bilinen bir rahatsızlık 

olmasına rağmen ortaya çıkma sebebi henüz tam olarak belirlenememiş ve 

halen hastalığı sonlandırabilecek bir tedavi bulunamamıştır. Dolayısıyla da, 

hasta sayısının artmasıyla tedavi masrafları ciddi yük getirmektedir. Hastalık 

için kullanılan ilaçlar bulunmakla birlikte bu ilaçlar tedavi amaçlı değil 

sadece hastalığın etkilerini gidermek ve seyrini yavaşlatmak amaçlı 

kullanılmaktadır. Araştırmacıların hastalıkla ilgili elde ettiği bazı bulgular 

olmasına rağmen henüz kesin bir mekanizma ortaya konulamamıştır. Bu 

sebeplerden kaynaklı ihtiyaçları gidermek amaçlı dünyadaki birçok 

araştırma merkezi Alzheimer ve tedavisi üzerine çalışmalar yürütmektedir. 

Hastalığın sebeplerini ortadan kaldırabilecek veya da semptomlarını 

yavaşlatabilecek daha iyi ilaçlara ihtiyaç vardır.  

Serbest radikal içeren reaktif oksijen türlerinin biyolojik sistemlerin 

işlemesinde önemli rolleri vardır. Reaktif oksijen türleri fazla üretildiğinde 

içerdikleri serbest radikaller yüzünden istenmeyen zincir reaksiyonlar başlar. 
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Bu da hücrelerde oksidatif strese sebep olur. Bu durum hücrelerde 

dolayısıyla da dokular ve organlarda hasara sebep olur. Kanser, kalp 

hastalıkları, beyin ve sinir sisteminde aksaklıklar gibi problemlerle 

sonuçlanabilir. Doğal ve sentetik antioksidanlar serbest radikalleri deaktive 

edip oksidasyonu inhibe ederler. Böylelikle de vücudu birçok kronik 

rahatsızlığa karşı korurlar. Bu hastalıklardan biri de Alzheimer hastalığıdır. 

Antioksidanların düzenli kullanımı Alzheimer hastalığının seyrinde 

yavaşlama sağlamış ve nöron yıkımlarını engellemiştir [2-6].  

Tedavide kullanılan ilaçların hemen hiç biri ideal özelliğe sahip 

olmadığından anti Alzheimer ilaç tasarımındaki temel hedef; hastalığı tedavi 

edebilecek ya da geriletebilecek yeni ilaç molekülleri tasarlamak veya 

kullanılan ilaçtan daha güçlü, daha az toksik ve yan etkileri en aza indirilmiş 

ilaç olarak kullanılabilecek bileşikler geliştirmektir.  

Bu tez kapsamında Alzheimer hastalığı hedef alınmış, moleküller 

tasarlanırken kullanılan ilaçların yapıları incelenmiş aynı zamanda 

literatürde kayıtlı yüksek farmakolojik aktivite gösteren gruplar 

düşünülmüştür. Piperidin halkası ile hidrazon fonksiyonel grubunun aynı 

yapı içerisinde bulunmasının sentezlenen bileşiklerin aktivitesi üzerine 

olumlu etki yapacağı düşünülmüştür. Bu bağlamda 36 tane orijinal bileşik 

sentezlenerek, yapıları aydınlatılmış ve bileşiklerin farmakolojik aktiviteleri 

araştırılmıştır. Bileşiklerin antioksidan aktiviteleri, β-karoten-linoleik asit 

testi, DPPH serbest radikal giderim yöntemi, ABTS katyon radikal giderim 

yöntemi ve CUPRAC yöntemi olmak üzere dört farklı yöntem ile tespit 

edilirken; asetilkolinesteraz ve bütirilkolinesteraz enzimleri üzerindeki 

inhibisyonları incelenerek Alzheimer hastalığına yönelik kullanılabilirlikleri 

tespit edilmiştir. Bu yapıların aynı zamanda antikanser ve antimikrobiyal 

aktivite gösterebileceği de bilinmektedir. Bu tez konusundan türeyen 

makalemizde de belirtildiği üzere bileşiklerin antikanser aktivitesi de 
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incelenmiştir [7]. Bileşiklerin A549 akciğer kanser hücreleri üzerinde çok 

etkili olmamalarına rağmen normal hücrelere zarar vermedikleri 

görülmüştür. Bu sonuç bileşiklerin nonsitotoksik özellikleri sayesinde ilaç 

olarak değerlendirilebileceklerinin mesajını vermektedir. 
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BÖLÜM 2 

KAYNAK ÖZETLERİ 

2.1. Alzheimer Hastalığı ve Tedaviye Yönelik İlaçlar 

 

 Alzheimer hastalığı unutkanlık, günlük işleri yapmada zorlanma ve davranış 

değişiklikleriyle başlayan nörolojik bir rahatsızlıktır. Hastalığın başlangıcında 

sadece beynin hafızayla ilgili bölgelerinde yıkımlar olurken zamanla beynin 

diğer bölgelerinde de nöron yıkımları olur ve hasta sonunda bakıma muhtaç 

duruma gelir. Hastanın başka ciddi sağlık problemi yoksa bile beyin 

fonksiyonlarındaki azalma ölümle sonuçlanır. Alzheimer hastalığının seyri bu 

şekilde iken sebep olan nedenler ile oluşmasına ve ilerlemesine sebep olan 

mekanizma henüz aydınlatılamamıştır. Asetilkolin seviyesinde azalma, β-

amiloit proteinlerin agregasyonunun, oksidatif stresin ve metal iyon miktarının 

artışı Alzheimer hastalarında tespit edilen bulgulardır. Araştırmacılar 

Alzheimer hastalarında, vücutta birçok organda görev yapan bir nörotransmiter 

olan asetilkolin miktarında azalma gözlemiştir. Bunun da asetilkolinin 

hidrolizinde görev alan kolinesteraz enzimlerinin miktarlarının artması sonucu 

olduğu düşünülmektedir. Buradaki yaklaşım asetilkolinesteraz ve 

bütirilkolinesteraz inhibitörlerinin sentezlenmesi şeklindedir. Ayrıca hastalarda 

β-amiloit proteinlerin agregasyonunun artışı da gözlendiğinden bu mekanizma 

üzerinden de çalışmalar yürütülmüştür [8, 9]. Amiloitin öncü proteini β- ve γ-

sekretaz enzimleriyle parçalanarak β-amiloitleri (Aβ) oluştururlar. Sağlıklı insan 

metabolizmasında üretilen monomerik β-amiloit proteinler Alzheimer 

hastalarında oligomerik amiloit fibriller oluştururlar. Bunlar da birleşerek 

nörofibril yumak ve amiloit plakları oluştururlar [10-12]. Burada ise yaklaşım,
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 monomerik β-amiloit oluşumunda rol alan β- ve γ-sekrataz enzimlerini inhibe  

edebilecek ajanların veya β-amiloitlerin polimerleşmesini inhibe edebilecek 

ajanların bulunması üzerinedir. Oksidatif stres ise nöron bozulmasına ve 

ölmesine sebep olduğundan birçok antioksidan ilaç hastalığın tedavisinde 

kullanılmaktadır [13]. Hastaların beyinlerinde artan metal iyonları 

konsantrasyonu da bir başka dikkat edilmesi gereken noktadır. Bu metallerin 

amiloit β agregasyonunu tetiklediği düşünülmektedir. Bu bulgulara dayanarak 

araştırmacılar tarafından tedaviye yönelik ilaçlar tasarlanmıştır. Bunlardan 

birçoğu donepezil [14], rivastigmin [15], ve galantamin [3] gibi asetilkolinesteraz 

inhibitörü olarak etki eden ilaçlardır (Şekil 1). Memantin [3] gibi beyindeki 

dejeneretif sürece katkıda bulunan N-metil-D-aspartat-reseptör (NMDA 

reseptör) gibi bazı reseptörlerin antagonistleri de hastalarda kullanılmaktadır. 

İdebenon ve gingko glikozitleri gibi antioksidanlar kullanılmaktadır. 

İdebenonun etkisi nöronal transmisyonu düzenlemesiyle açıklanmaktadır (Şekil 

2.1). 

H3CO

H3CO

O

N

N
O N

O

O

N

H3CO

OH
H

donepezil

rivastigmin

galantamin

H2N

memantin

O
O

O

O OH

idebenon

 

Şekil 2. 1 Alzheimer Tedavisinde Kullanılan İlaçlar 
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 Tedavide kullanılan ilaçlar tamamen hastalığın etkilerini gidermek ve seyrini 

yavaşlatmak amaçlı kullanılmaktadır ancak aralarında henüz hastalığı 

sonlandırabilen bir ilaç bulunmamaktadır. Bu yüzden dünyadaki birçok 

araştırma merkezi Alzheimer ve tedavisi üzerine çalışmalar yürütmektedir. 

Tedavide kullanılabilecek ya da semptomları yavaşlatmak amaçlı daha iyi 

ilaçlara ihtiyaç duyulmaktadır. Alzheimer hastalığı için ilaç tasarımındaki temel 

hedef, hastalığın belirtilerini yok etmekle birlikte hastalığın kendisini de tedavi 

etmekte kullanılabilecek güçlü, toksisitesi ve yan etkileri en aza indirilmiş, yeni 

ilaç molekülleri tasarlayıp geliştirmek olmalıdır [7, 16-26].  

 Bu doğrultuda yapılan literatür araştırmasında, piperidin halkası ve 

hidrazon fonksiyonel grubu taşıyan yapıların da Alzheimer hastalığının tedavisi 

için yapılan ilaç geliştirme araştırmalarında yer aldığı tespit edilmiştir.  

 Bu çalışmalardan birinde Viegas ve arkadaşları, doğal alkaloitlerden 

piperidin halkası içeren yeni bileşikler tasarlamışlar ve bu bileşiklerin in vivo 

kolinesteraz inhibitör özelliklerini incelemişler [23]. Bu bileşiklerden iki 

tanesinin (1, 2) tavşan beyni kolinesterazlarını galantaminle (IC50= 3,10 ± 0,18 

µM) yarışır seviyede inhibe ettiklerini belirtmişlerdir. Ayrıca çalışılan 

konsantrasyonlarda bu bileşikler toksik özellik göstermemişlerdir. 

N

O

H H

O

O
9

Cl

N

BocO

H H OCl

9

(IC50= 7,32 ± 1,02 µM) (IC50= 15,1 ± 3,1 µM)

1 2

 

 Schering-Plough Araştırma Enstitüsünde Pissarnitski ve arkadaşları 2007 

yılında 2,6-disübstitüepiperidin N-aril sülfonamitler sentezlemişler ve 

bileşiklerin Aβ plaklarına karşı inhibisyonunu incelemişlerdir [20]. Önce 3 ve 4 

nolu bileşiklerin yeni türevlerini sentezlemişler ve cis-sübstitüe olanların trans-
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sübstitüe olanlara göre daha aktif olduklarını bulmuşlar. Bu bilgi üzerine 5 nolu 

bileşiğin değişik türevlerini hazırlamışlar ve aktivite sonuçlarına göre R3 yerinde 

3-F-fenil bağlı olan bileşiklerin diğerlerine göre plak oluşumunu daha iyi inhibe 

ettikleri belirlenmişlerdir. Bu şekilde 31 farklı bileşik sentezlemişler ve 

aralarında en aktif olan 6 bileşiğini lider bileşik olarak raporlamışlardır. 

N
SO O

O N

O

R1

R2

Cl

N
SO O

O N

O
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Cl

N
SO O
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Cl
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O N

O

R1

R2

Cl

N

3 4
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 Aynı grubun benzer bir çalışmasında, aynı şekilde 2,6-disübstitüe piperidin 

N-aril sülfonamitler (7) sentezlemişler ve bileşiklerin Aβ plaklarına karşı 

inhibisyonunu incelemişlerdir. Daha önce sentezledikleri aktif olarak buldukları 

bileşiklerden yola çıkarak daha aktif bileşiklere ulaşmak amacıyla molekül 

ağırlığını düşürme yolunu denemişler ve şekildeki türevleri sentezlemişlerdir. 

Aktivite sonuçları ise moleküler ağırlığı daha düşük olan yeni bileşiklerin daha 

aktif bulunduğunu ortaya koymuştur [27]. 

NR3
SO O

O N

O

R1

R2

7
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 Aynı araştırmacıların, yukarıda ifade edilen çalışmalarında tespit ettikleri 

lider moleküllerin sübstitüentlerini değiştirerek daha iyi aktiviteye sahip 

bileşikler elde etmeye çalışmışlar ve şekildeki 10, 11 ve 12 nolu bileşiklerin daha 

aktif oldukları tespit edilmiştir [21]. 
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 Kwon ve arkadaşları sentezledikleri bileşiklerin kolinesteraz, Aβ1-42 

agregasyonunun ve asetilkolinesterazla başlatılmış Aβ1-42 agregasyonunun 

inhibisyonunu incelemişlerdir [22]. Sonuçta 4-[4-

(Benzilhidriloksi)piperidino]bütil-4-klorobenzoat (13) bileşiği sentezlenen 

bileşikler arasında en iyi asetilkolinesteraz inhibitörü (IC50= 0,32 µM) olarak 

bulunmuştur. Moleküldeki benzhidril grubu periferal bağlanma bölgesi olarak; 

fenil halkası katalitik bağlanma bölgesi olarak; piperidin ve alkil zincirleri 

bağlayıcı olarak görev almaktadır. Doking çalışmalarında bu moleküldeki 4-

klorobenzen halkasının AChE’daki triptofan amino asidine ait indol 

halkasındaki π-π istiflenmesinin paralellik gösterdiği tespit edilmiştir. Bu bileşik 

aynı zamanda 4-[4-(benzhidriloksi)piperidino]butil-4-(tert-butil)benzoat (14) 
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bileşiğiyle birlikte Aβ1-42 peptit oligomerleşmesine karşı ve AChE’la başlatılmış 

Aβ1-42 agregasyonununa karşı iyi inhibitör özellik göstermiştir. 4-[4-

(Benziloksi)piperidino]bütil-N-(4-klorofenil)karbamat (15) ve 4-[4-

(Benziloksi)piperidino]bütil-N-(4-florofenil)karbamat (16) bileşiklerinin ise 

BChE’a karşı inhibitör özelliği iyi bulunmuştur.  

N
O

RO
O

Cl

N
O
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N
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O

Cl

N
O

H
N

RO
O

F

13 14

15 16

 

 Girisha ve arkadaşları, donepezilden yola çıkarak yeni piperidin sülfonamit 

bileşikleri sentezlemişlerdir [19]. Bu bileşiklerin (17) in vitro AChE inhibitör 

aktiviteleri ile in vivo antidemans aktiviteleri incelenmiştir. Molekülün aktif 

bölgeleriyle AChE’ın aktif bölgelerinde doking çalışmalarında az da olsa 

farklılıklar bulunmasına rağmen bileşiklerin referansla yarışır derecede AChE’ı 

iyi inhibe ettikleri ve yapılan in vivo çalışmalarda tavşanların Alzheimer 

hastalığından kaynaklanan yaptıkları hataların dikkate değer seviyelerde 

azaldığı bulunmuştur. Elektronegatif grup taşıyan sübstitüentlerin daha aktif 

bulundukları raporlanmıştır. 
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 Close ve arkadaşları 2012’de yaptıkları çalışmada sentezledikleri bileşiklerin 

in vitro γ-sekretaz inhibitör özelliklerini ve fareler üzerinde in vivo Aβ42 üretimi 

inhibisyonunu incelenmişlerdir [18]. Araştırmacılar ((3R,4R)-4-(4-

klorofenilsülfonil)-4-(2,5-diflorofenil)-3-hidroksipiperidin-1-il)(1-(triflorometil) 

siklopropil)metanon bileşiğinin (18) Aβ42 üretimini %76 oranında inhibe ettiğini 

raporlamışlardır.  

N

O
CF3

OH
O2S

F

F

Cl

18

 

 Kia ve arkadaşları piperidin halkası içeren bileşikler sentezlemişler ve 

bileşiklerin kolinesteraz inhibitör aktivitelerini incelemişlerdir [17]. Sentezlenen 

bileşiklerin birçoğunun aktif olduğu tespit edilmiştir. BChE inhibitör aktivitesi 

açısından 19h ve 19i dışında bütün bileşikler galantamine göre daha aktif 

bulunmuştur. AChE inhibitör aktivitesi açısından değerlendirildiğinde ise IC50 

değerleri galantaminle yarışır seviyelerde tespit edilmiştir. Özellikle 19g, 19i, 

19f, 19d, 19k bileşikleri standartla yarışır seviyede inhibitör aktivite değerleriyle 

tespit edilmiştir. 
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Bilesik Ar AChE BChE

a
b
c
d
e
f
g
h
i
j
k
galantamin

C6H5
2-CH3C6H4
2-(OCH3)C6H4
2-ClC6H4
2-FC6H4
3-(NO2)C6H4
2,4-Cl2C6H3
4-CH3C6H4
4-ClC6H4
4-FC6H4
1-Naphthyl

15.72
11.20
14.52
5.08
29.51
4.28
3.33
7.60
3.36
22.32
5.81
2.09

15.44
15.11
7.82
17.42
3.13
17.21
20.14
22.17
28.16
3.64
9.65
19.34

Inhibitör Aktivite (IC50)

19

 

 Piperidin halkası taşıyan bileşiklerin yanında hidrazon grubu taşıyan 

bileşiklerin de kayda değer Alzheimer aktiviteleri literatürde mevcuttur. 

Bunlardan bazıları aşağıda verilmiştir. 

 Alptüzün ve arkadaşları 2010 yılında yaptıkları çalışmada hidrazon türevi 

bileşikler sentezlemişler ve bileşiklerin AChE ve BChE inhibisyon aktivitelerini 

referans olarak kullandıkları 4,4’-bis-[2,6-dikoloro-benziloksi-imino metil]-1,1’-

propan-1,3-diil-bis-piridinyum dibromür (DUO3) bileşiğiyle beraber 

incelemişlerdir [28]. En düşük aktivite (IC50= 739 µM) 20a bileşiği için tespit 

edilirken; en iyi aktivite değeri (IC50= 5,66 µM) 20d bileşiği için tespit edilmiştir. 

Aktif olan 20d bileşiği için Aβ40 fibril oluşumunun inhibisyonunu tespit 

edebilmek için Tiyoflavin T testini uygulamışlar ve DUO3 ile aynı oranlarda 

fibril oluşumunu inhibe ettiği belirlenmiştir. 
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 Catto ve arkadaşları 2010 yılında β-amiloit agregasyon inhibitör özelliklerini 

incelemek üzere indan-2-arilhidrazinilmetilen-1,3-dion ve indol-2-

arildiazenilmetilen-3-on türevleri sentezlemişler [29]. Aralarından 2-(p-

izopropilfenildiazenilmetilen)indolon bileşiği (21) lider bileşik olarak 

bulunmuştur. Bileşiğin IC50 1,4 µM ile Aβ1–40 agregasyonunu iyi bir şekilde 

inhibe ettiği tespit edilmiş ve doğrulama olarak da fibril oluşumu elektron 

mikroskobuyla gözlenmiştir.  

NH

O

N
N

21  

 Aynı gruba ait bir başka çalışmada Campagna ve arkadaşları 2011 yılında 

aynı amaçla arilhidrazono-1H-2-indolinon türevleri sentezlemişler [30]. 

Tiyoflavin T metodunu kullanarak bileşiklerin in vitro Aβ1–40 agregasyonunu 

inhibisyon etkilerini incelemişler. En etkin bileşiklerin (22 (IC50 = 0.4 µM) ve 23 

(IC50 = 1.1 µM)) indolinon halkasının 5, 6 pozisyonunda metoksi ve hidroksi 

bulunan  ve izopropil ve klor gibi lipofilik grup taşıyan fenilhidrazon taşıyan 

bileşikler olduklarını raporlamışlardır.  
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 Prinz ve arkadaşları 2013 yılında yaptıkları çalışmada sentezledikleri 

bileşiklerde kolinesteraz enzimi ve fibril oluşumunun inhibisyonunu 

incelemişler [16]. Sentezledikleri bileşiklerin neredeyse hepsi AChE’ı 

mikromolar ve nanomolar konsantrasyonlarda inhibe edebilmektedir. 

Hidrazona elektron çeken sübstitüent taşıyan benzil halkası bağlı olduğunda ve 

dihidropiridine propil fenil bağlı olduğunda hem AChE hem de fibril 

inhibisyonunun iyileştiği belirlenmiştir. En aktif bileşiğin p-NO2 sübstitüe bileşik 

(24) olduğu (IC50 (AChE)= 90 nm ve IC50 (fibril)= 1,6 µM) belirlenmiştir.  

N

NN

HBr

24

O2N

 

 Monoamin oksidaz (MAO) enzimleri tiramin, dopamin ve önemli bazı 

aminlerin metabolizmasında yer alan bir enzimlerdir. MAO-A ve MAO-B olmak 

üzere iki formu bulunmaktadır. MAO-A seratonin, adrenalin ve noradrenalini 

metabolize ederken MAO-B β-feniletilamin ve benzilamini metabolize 

etmektedir. MAO-A inhibitörleri mental rahatsızlıklarda kullanılırken, MAO-B 

inhibitörleri Parkinson ve Alzheimer rahatsızlıklarında kullanılır. Secci ve 

arkadaşları 2012 yılında MAO inhibitör etkilerini incelemek üzere 

(hetero)ariliden-(4-sübstitüetiyazol-2-il)hidrazinler (25) sentezlemişlerdir [31]. 

Bileşiklerin çoğu nanomolar seviyelerde, referans ilaçlardan (klorjilin, deprenil, 

iproniazid, moklobemid, izatin) daha iyi inhibitör etki göstermiştir. Yapı aktivite 

ilişkisi incelendiğinde, hidrazona bağlı piridin halkasının ve elektron çeken grup 
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taşıyan aril halkalarının varlığının aktiviteye olumlu etki yaptığı raporlanmıştır. 

Ayrıca bu bileşiklerin seçiciliğinin yüksek oranda MAO-B yönünde olduğu 

belirtilmiştir. 
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 Khattab ve arkadaşları ise 2015 yılında 3-benzilkinokzalin içeren yeni MAO-

A inhibitörleri sentezlemişlerdir [32]. Birçok bileşiğin seçiciliği yüksek oranda 

MAO-A’ya karşı bulunmuş ve bileşikler nanomolar seviyelerde inhibisyon 

etkileriyle tespit edilmiştir. Özellikle 26 ve 27 nolu bileşikler klorjilin ve 

moklobemid referans ilaçlarına karşı daha iyi aktivite göstermişlerdir.  
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2.2. Antioksidan Aktivite 

 

 Reaktif oksijen türleri (ROT) reaktif oksijen içeren serbest radikallerdir. 

ROT’un hücre sinyallemesi, apoptoz (ihtiyaç duyulmayan hücrelerin ölümü), 

gen ekspresyonu (genlerin protein yapılarına dönüşmesi süreci) ve iyon 

taşınması gibi biyolojik sistemlerin işlemesinde önemli rolleri vardır. Ancak 

ROT’un miktarı belli bir seviyede tutulmalıdır. ROT’un vücutta fazla bulunması 
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sonucu oksidatif stres ortaya çıkar. Oksidatif stres sonucu hücre hasarları oluşur. 

Bu hücre hasarları doku ve organ fizyolojisinde anormalliklere sebep olur. Bu 

anormallikler de kanser, kalp rahatsızlıkları, immün sistem ve beyin 

fonksiyonlarında azalma gibi rahatsızlıklarla sonuçlanır. Doğal ve sentetik 

antioksidanlar serbest radikalleri stabilize veya deaktive ederek oksidasyonu 

inhibe ederler. Antioksidanlar vücudu oksidatif strese karşı koruduklarından 

birçok rahatsızlığın tedavisi veya önlenmesinde önem kazanmaktadırlar. 

Araştırmacılar antioksidanların Alzheimer rahatsızlığının tedavisinde de 

kullanılabileceğini belirtmişlerdir [2-4, 6, 13, 33]. Antioksidan ajanların 

Alzheimer araştırmalarındaki önemine örnek olarak Pterocarpus erinaceus 

ekstraktları verilebilir. Hage ve arkadaşları Pterocarpus erinaceus ekstraktlarını 

kullanarak çalışmalar yapmışlar ve ekstraktın olası γ-sekretaz inhibitörü olarak 

kullanılabileceğini raporlamışlardır [34]. Noufou ve arkadaşları ise Pterocarpus 

erinaceus ekstraktlarının antioksidan ve antiinflamatuvar etkisini incelemişlerdir 

[35]. Ekstraktın DPPH radikalinin referansa göre daha iyi bir şekilde inhibe 

ettiğini bildirmişlerdir. 

 Bileşiklerin antioksidan özellikleri DPPH serbest radikali giderim testi, ABTS 

katyon giderim testi, β-karoten linoleik asit, CUPRAC bakır (II)’nin redüksiyon 

yöntemi gibi yöntemlerle tespit edilmektedir. Kısaca bu yöntemlerden 

bahsetmek gerekirse; DPPH serbest radikali giderim testinde 1,1-difenil-2-pikril 

hidrazil (DPPH) radikallerinin (Şekil 2.2) test edilen madde ile indirgenmesi 

sonucu çözeltinin mor rengi kaybolur ve absorbans ölçümleriyle reaksiyon takip 

edilir. Başlangıçtaki DPPH radikal derişiminin % 50’sinin azalması için harcanan 

antioksidan miktarı (IC50) sonuç olarak verilir. ABTS katyon giderim testinde, 

2,2-azinobis(3-etilbenzotiyazolin-6-sülfonat (ABTS) bileşiği (Şekil 2.2) potasyum 

persülfatla radikal katyonuna dönüştürülür. Örneğin radikal katyonu 

inhibisyonu renk giderimi sonucu takip edilir ve raporlanır. CUPRAC testi ise 

toplam antioksidan kapasite tayini için geliştirilmiş ve bakır iyonu indirgeme 
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antioksidan kapasitesi (Cupric Ion Reducing Antioxidant Capacity: CUPRAC) 

olarak isimlendirilmiştir. β-karoten linoleik asit testi de toplam antioksidan 

kapasite tayini için geliştirilmiş bir yöntemdir. Bu yöntemde oksijen ile 

doyurulmuş suya linoleik asit ve β-karoten eklenir. Linoleik asidin oksidasyonu 

sonucu oluşan .OH, .OR, .OOR gibi radikaller β-karoteni parçalayarak renginin 

açılmasını sağlar. Ortama eklenen antioksidanların etkinliği radikalleri yok 

etmesiyle rengin açılmasını engellemesi sonucu tespit edilir. 

N NO2N

NO2

NO2
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Şekil 2. 2 DPPH radikali ve ABTS bileşiğinin şekli 

 

 Antioksidan ajanlarla ilgili literatür taraması yapılmış ve bu çalışmalardan 

biri Parthiban ve arkadaşlarının 2011 yılında raporladıkları çalışmadır [36]. Bir 

seri alkoksi, hidroksi, amino gibi benzen halkasına bağlı elektron veren 

sübstitüentler içeren 2,4-diaril-3-azabisiklo[3.3.1]nonan-9-on O-metilokzimleri 

sentezlemişler. Bileşiklerin DPPH radikali giderim aktivitelerini incelemişler ve 

aralarında meta ve para pozisyonunda metoksi ve asetiloksi taşıyan benzen 

halkalı bileşiğin (28) radikal giderim aktivitesi (IC50= 0,187 mg/mL) referans 

standart askorbik asitle yarışır seviyede çok iyi olarak tespit edilmiştir.  
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 Prashanth ve arkadaşları 2012 yılında piperidin halkası taşıyan on adet 

bileşik (29) sentezlemişler, bu bileşiklerin DPPH ve süperoksit radikal giderim 

kapasitelerini incelemişlerdir [37]. DPPH radikal giderim testinde referans 

olarak askorbik asit kullanmışlar ve 4-hidroksi piperidin halkası taşıyan 

bileşiğin (29b) de askorbik asite göre radikal giderimi daha iyi bulunurken 3-

hidroksi piperidin (29c) ve nonsübstitüe piperdin (29a) halkaları taşıyan 

bileşiklerin de askorbik asitle yarışır seviyede aktiviteye sahip olduğunu tespit 

etmişlerdir. Süperoksit radikal giderim testinde ise 4-hidroksipiperidin türevi 

molekülün aynı şekilde standart bütillenmiş hidroksi anisole (BHA) göre daha 

iyi bulunurken diğer iki bileşiğin IC50 değerleri standardla yarışır seviyede tespit 

edilmiştir. 
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N N NOH
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 Kim ve arkadaşları 2016 yılında 3,4,5-trisübstitüe piperidin bileşiklerini 

sentezlemişler ve antioksidan kapasitelerini ABTS katyon giderim testiyle 

incelemişler [38]. Bileşiklerin IC50 değerleri (30a= 0,093 µM, 30b= 0,095 µM, 30c= 

0,090 µM) askorbik asit (IC50= 25,63 µM) ve kuersetinden (IC50= 5,57 µM) daha 

iyi; 2,2,6,6-tetrametilpiperidin-1-oksil (TEMPO) (IC50= 0,026 µM) ile ise yarışır 

seviyede tespit edilmiştir. 
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 Sathyadevi ve arkadaşları 2012 yılında 2 adet yeni hidrazon türevi bileşik 

(31) sentezleyip Ni (II) ve Co (II) metalleriyle kompleks (32) oluşturmuşlardır 

[39]. Bu dört kompleks ve iki ligandın antioksidan kapasitelerini, Nash 

metoduyla hidroksil radikal giderimi; nitrik oksit radikal giderimi ve lipit 

peroksidasyon testi olmak üzere üç farklı test üzerinden incelemişlerdir. Test 

sonuçlarına göre, komplekslerin antioksidan kapasitesi ligantlara göre daha iyi 

olduğu tespit edilirken, tiyofen taşıyan komplekslerin aktivitesi diğer 

komplekslerin aktivitelerine göre daha iyi bulunmuştur. Aynı liganda sahip 

kobalt komplekslerinin ise nikel komplekslerine göre daha aktif olduğu 

belirtilmiştir.  
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 Kareem ve arkadaşları 2015 yılında yayınladıkları çalışmalarında, fenolik 

hidroksil grubu içeren hidrazon türevi bileşikler (33) sentezlemişlerdir [40]. 

Antioksidan kapasitelerini DPPH radikal giderimi testiyle incelemişler; 

bileşiklerden üç tanesinin; 33b (62 µg/mL), 33c (75 µg/mL), 33d (106 µg/mL) 

BHT’ye (99,7 µg/mL) göre daha iyi veya da aynı seviyede etki ettiğini 

belirlemişlerdir . 
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 Bacque ve arkadaşları hidrazon türevi bileşikler (36, 37) sentezlemişler ve 

antioksidan aktivitelerini incelemişlerdir [41]. Hidrazon türevi bileşiklerin, 

başlangıç maddeleri olan 6,6’-dihidroksi-5,5’-dimetoksibifenil-3,3’-dikarbaldehit 

(34) ve 5,5’-Oksibis(4-hidroksi-3-metoksibenzaldehit) (35)’ten daha iyi aktivite 

sergiledikleri ve referans trolaksa göre daha iyi ya da yarışır seviyede 

antioksidan kapasiteye sahip oldukları tespit edilmiştir.   
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DPPH IC50

382.1 ± 13
9.7 ± 0.3
38.8 ± 0.3
29.1 ± 0.3
27.7 ± 0.3
59.7 ± 1.4
289.4 ± 6.0
11.5 ± 0.3
21.5 ± 0.9
19.8 ± 2.5
8.6 ± 0.5b
23.6 ± 0.1
20.1 ± 1.4
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36, X= -
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 Murtaza ve arkadaşları 2016 yılında raporladıkları çalışmalarında bir seri 

sülfonil hidrazit (38) ve bunların hidrazonlarını (39) sentezlemişler [42]. DPPH 

radikali giderim testini uyguladıklarında hidrazonların hidrazitlere göre daha 
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iyi antioksidan özellik gösterdiklerini belirlemişlerdir. Referans standart olarak 

kullanılan askorbik asit, DPPH radikaline karşı %89,15 inhibisyon gösterirken 

nonsübstitüe fenil (39a), 4-metilfenil (39b) ve 4-bromofenil (39c) halkası taşıyan 

hidrazon türevlerinin sırasıyla %62,94, 67,56 ve 88,82 inhibisyon gösterdikleri 

saptanmıştır.  
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2.3. Piperidin Halkasının Sentezi ve Biyolojik Aktiviteleri 

 

 Biyolojik aktiviteyi artırıcı etkisinin tespit edilmesi ve piperidin halkası 

taşıyan bileşiklerin toksik etkisinin nispeten daha düşük bulunmasından dolayı 

piperidin halkası içeren bileşikler ilaç kimyasında sıkça kullanılmaktadır [43-46]. 

Tez çalışmamızı oluşturan piperidin-4-on yapısı, Noller ve Baliah 1948 yılında 

Petrenko-Kritschenko’nun çalışmasından yola çıkarak 2,6-difenilpiperidin-4-on 

ve türevlerini sentezlemek için metot oluşturmuşlardır [47, 48]. Bu metoda göre 

0,2 mol amin veya amonyum asetat 20 mL glasiyal asetik asitte çözüldükten 

sonra 0,4 mol aldehit ve 0,2 mol keton bu çözeltiye eklenerek, çözelti kaynama 

sıcaklığına kadar ısıtılmıştır. Mannich kondenzasyonu sonucu oluşan 

piperidinon halkaları kristaller halinde ayrılarak izole edilmiştir. 

  Manimakalei ve arkadaşları 2007 yılında 3-izopropil-2,6-bis(2’-furil) 

piperidin-4-on bileşiğini Noller ve Baliah’ın metoduna göre 1:2:1 mol oranına 

göre sırasıyla amonyum asetat, furfuraldehit ve 4-metilpentan-2-on kullanarak 

etanol içerisinde gerçekleştirmişlerdir [49]. HCl ile ürünü tuz halinde çöktürüp 

etanol ve eterle yıkamışlar ve alkolik çözeltisine sulu amonyak ekleyip su ile 

seyreltmişlerdir. Elde edilen ürünü benzen-petrol eteri ile yeniden 
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kristallendirmişler ve daha sonra N-açil türevlerini hazırlayıp NMR 

spektrumlarıyla konformasyonunu belirlemişlerdir. 

 Manimekalai ve arkadaşları aynı yıl yayınlamış oldukları çalışmalarında 3-

alkil ve 3,5-dialkil-2,6-difenilpiperidin-4-on türevlerini Noller ve Baliah’ın 

yöntemine göre sentezlediklerini ancak benzaldehit yerine furfuraldehit 

kullanıp reaksiyonu 40 °C’de gerçekleştirdiklerini raporlamışlardır [50]. 

 Garcia ve arkadaşları 2,6-disübstitüe-4-piperidon halkalarını iminler ve 2-

amino-1,3-bütadienleri kullanarak triflorometansülfonik asit bakır (II) tuzu 

(Cu(TfO)2) katalizörlüğünde imino-Diels-Alder reaksiyonu sonucu elde 

etmişlerdir [51]. Prosedüre göre önce azotlu ortamda Lewis asit ve susuz 

tetrahidrofuran (THF) ısıtılırken imin eklemişlerdir. 1 saatlik bir süreçte THF 

içerisinde çözünmüş dien, damla damla eklendikten sonra -20 °C’de 24 saat 

karıştırılmıştır. Reaksiyon doygun NaHCO3 çözeltisi eklenerek sonlandırılmış ve 

etil asetatla ekstrakte edilmiştir. Kolon kromatografisiyle ayrılıp saflaştırılmıştır 

(Şekil 2.3). Aril sübstitüe iminlerle verimin çok düşük bulunduğu 

raporlanmıştır. 
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Şekil 2. 3 Diels-Alder reaksiyonu sonucu 2,6-disübstitüe-4-piperidon 

halkalarının sentez şeması 

 

 Hemalatha ve arkadaşlarının (2008) yaptığı çalışmada; 100 mmol amonyum 

asetat, 200 mmol benzaldehit ve 100 mmol keton 40 mL %95 lik etanolde 

çözdürülerek, 30 dakika 60 °C’de geri çeviren soğutucu altında ısıtıldıktan sonra 

çözelti soğutulup 100 mL eter içerisine dökülmüştür. Eterde çözünmeyen yan 
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ürünler filtre edilerek uzaklaştırılıp çözeltiye 14 mL konsantre hidroklorik asit 

eklenmiştir. Çöken 2,6-difenilpiperidin-4-on hidroklorür filtrasyonla ayrıldıktan 

sonra minimum etanolde çözülüp karışım bulanıklaşıncaya kadar eter 

eklenmiştir. Elde edilen kristaller 50 mL aseton içerisinde dispers edilip ve 

konsantre amonyak ilave edilerek çözelti berrak hale getirilmiştir. 500 mL soğuk 

suya dökülüp oluşan kristaller filtre edilip etanolde yeniden kristallendirilmiştir 

[52]. 

 Piperidin içeren bileşiklerin analjezik, antienflamatuvar, antikonvülsan, 

antikanser, antimikobakteriyel, antimikrobiyal ve antifungal gibi farklı biyolojik 

aktivite özellikleri literatürde kayıtlıdır [37, 53-55]. Bu bağlamda yapılan 

literatür araştırmaları sonucunda bazı çalışmalar ayrıntılı olarak incelenmiştir. 

 Aridoss ve arkadaşları 2006 yılında yayınladıkları çalışmalarında 

imidazo(4,5-b)piridiniletoksipiperidon türevlerini (40) sentezlemişler ve bu 

bileşiklerin antibakteriyel ve antifungal aktivitelerini sırasıyla Penisilin ve 

Amfoterisin B standartlarına karşı incelemişlerdir [56]. Standartlara göre daha 

aktif bulunan bileşiklerde R grubu klor atomu olduğunda aktivitenin daha da 

iyi olduğu tespit edilmiştir. 
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 Jayabharathi ve arkadaşları 2007 yılında üç çalışma raporlamışlar, farklı 

sübstitüentlere sahip piperidinon bileşikleri sentezlemiş ve bileşiklerin 

antimikrobiyal etkilerini incelemişlerdir. Çalışmalardan ilkinde bileşiklerin 
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bütün suşlara (S. faecalis, B. subtilis, E. coli, P. aeruginosa ve K. pneumoniae) karşı 

antibakteriyel aktivitesi 6.25-60 µg/mL iken antifungal aktiviteleri C. neoformans, 

Candida 6, Candida 51, A. niger ve A. flav’ya karşı 25-100 µg/mL aralığında 

bulunmuştur [57]. Özellikle 41-43 nolu bileşikler referans standart Streptomisin 

ve Amfoterisin B’ye göre daha iyi aktivite değerleriyle bulunmuştur. 
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 Diğer çalışmalarında piperidin-4-on halkasından hidrazonlar sentezlemişler. 

Bu bileşikler (44) için de standart ilaçlar Streptomisin ve Amfoterisin B’ye göre  

daha iyi aktivitelerle karşılaşılmıştır [58]. 
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 Yukarıda bahsedilen bir diğer çalışmalarında ise 3-izopropil-2,6-difuranil-4-

on ve türevlerini sentezlemişler [59]. Bileşiklerden N-Benzoil-(3)-izopropil-(2),(6)-

di-2’-furanilpiperidin-4-on (45) hem antibakteriyel hem de antifungal aktivitesi 

açısından lider bileşik olarak belirlenmiştir. 



24 

 

N

O

O

O

45

O

 

 Parthiban ve arkadaşları 2009 yılında 2,4-diaril-3-azabisiklo[3.3.1]nonan-9-on 

O-benziloksim ve 2,4,6,8-tetraaril-3,7-diazabisiklo[3.3.1]nonan-9-on O-

benziloksim türevlerini sentezlemişlerdir [60]. Bileşiklerin patojen bakteriler (P. 

aeruginosa, S. aureus, S. typhi, E. coli ve K. pneumoniae) ve mantarlar (C. albicans, 

Candida-51, Rhizopus sp., A. niger ve A. flavus) üzerinde in vitro antimikrobiyal 

aktivitelerini incelemişlerdir. Antibakteriyel aktivite için Siprofloksasin; 

antifungal aktivite için Amfoterisin B bileşiklerini standart olarak 

kullanmışlardır. Bileşiklerin çoğu patojenlere karşı iyi aktivite sergilerken 

bazıları standart ilaçlara göre daha da iyi aktivite sergilemişlerdir. Yapı-aktivite 

ilişkisine bakıldığında o/p pozisyonda F ve Cl gibi elektron çeken bir sübstitüent 

olduğunda (46-50) aktivitenin yükseldiğini tespit etmişlerdir. 
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 Vankadari ve arkadaşları 2-((4-(2H-benzo[d] [1,2,3] triazol-2-il) piperidin-1-

il)metil)-5-sübstitüefenil-1,3,4-okzadiazol türevlerini (51) sentezlemişler, 

antibakteriyel ve antifungal aktivitelerini incelemişler [61]. Antibakteriyel 

aktivite incelenirken standart olarak kullanılan Streptomisin’e göre birçok 

bileşik daha aktif bulunurken antifungal aktivitelerinde ise Itrazol’e göre daha 

aktif olan bileşikler tespit etmişlerdir. Brom ve metil sübstitüentleri taşıyan 

bileşiklerin aktivitelerinin standartlara göre daha yüksek çıktığı tespit edilmiştir. 
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 Makarov ve arkadaşları N-fosforilalkil sübstitüe E,E-3,5-

bis(ariliden)piperidin-4-on türevlerini (52) sentezleyip Melfalan referans 

standartıyla karşılaştırarak CaOv3 ve Scov3 (yumurtalık kanseri), PC3 (prostat 

kanseri) ve A549 (akciğer kanseri) hücrelerine karşı sitotoksitelerini inceleyip 
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antikanser özelliklerini raporlamışlardır [62]. Benzen halkasına p- pozisyonda 

bağlı olan grubun elektron çekme özelliği arttıkça bileşiklerin antiproliferatif 

aktivitesinin arttığını belirlenmiştir. Bu elektron çeken grup bağlı bileşiklerin 

hepsinin standarda göre daha aktif olduğu belirlenmiştir.  
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 Parthiban ve arkadaşları 2011 yılında 2,6-difenilpiperidin-4-on O-metil oksim 

türevlerini sentezlemişler ve rahim ağzı kanseri (HeLa) hücrelerine karşı 

antiproliferatif aktivitelerini incelemişlerdir [63]. Kamptotesin and Etoposid ise 

referans standart olarak bileşiklerle beraber incelenmiştir. Bazı bileşiklerin HeLa 

hücrelerine karşı iyi sitotoksik özellik sergiledikleri (IC50 değerlerinin 50 µM’ın 

altında bulunmasıyla) belirlenmiştir. Bu bileşiklerin aktivitesinin benzen 

halkasına halojen bağlı olduğunda arttığı tespit edilmiş ve aralarından 4-

bromosübstitüefenil halkası taşıyan bileşik (53) lider olarak seçilmiştir. Standart 

Etoposid 23.33 µM IC50 değeri verirken bu bileşik 25.02±2.07 µM değeriyle tespit 

edilmiştir. 
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 Katsori ve arkadaşları 2011 yılında kurkumin analoğu farklı heterosiklik 

sübstitüentler içeren bileşikler (54) sentezlemişler ve NCI-H460 (Non small 
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akciğer kancer hücresi), MCF7 (göğüs kanser hücresi) ve SF268 (merkezi sinir 

sitemi, glioma) hücreleri üzerinde antiproliferatif aktivitelerini ve ayrıca 

antiinflamatuvar aktivitesini kurkuminle karşılaştırarak incelemişlerdir [64]. 

Naftelen halkası taşıyan türev (b) bütün testlerde en aktif bileşik olarak 

bulunurken, aromatik konumda fenil, naftil ve indolil halkası taşıyan (54a, 54b, 

54d) bileşiklerin kayda değer seviyede (<10 µM) üç kanser hücresinin de 

büyümesine karşı inhibitör etki gösterdiği belirlenmiştir. Bileşikler arasında 5-

metiltiyofen halkası taşıyan türev (i) en iyi antiinflamatuvar aktiviteyi 

göstermiştir. 
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 Tian ve arkadaşları 2011 yılında podofillik asit türevi bileşikler (55-57) 

sentezlemişler ve S180 ve HepA suşlarına karşı in vivo antikanser aktivitelerini 

incelemişler [65]. Sentezlenen bileşiklerin S180 ve HepA hücrelerine karşı 

inhibisyon hızlarının % 30-69 arasında olduğu saptanmıştır. 
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 Histamin (2-(1H-imidazol-4il)etanamin), birçok biyolojik aktivitesini dört 

adet histamin reseptörüyle (H1R-H4R) etkileşerek gerçekleştirir.  Bütün histamin 

reseptörleri G-proteini kenetli reseptörler (GPCR) ailesine aittir. H1R ve H2R 

antagonistleri sırasıyla allerji ve ülser tedavisinde kullanılan ilaçlardır. H3R ve 

H4R antagonistleri ise araştırılmaktadır. H3R antagonistleri kognitif bozukluk, 

şizofreni, uyku bozuklukları, demans, Alzheimer rahatsızlığı, epilepsi ve 

nöropatik ağrı gibi noronal hastalıkların tedavilerini amaçlamaktadır [66]. 

Araştırmacılar, histamin H3R antagonistleri olarak kullanılan imidazol halkası 

içeren bileşiklerin yan etkilerinden dolayı bu yapıların sentezini azaltmışlardır. 

İmidazol yerine piperidin kullanılan araştırmalar yapılmış ve aktivitenin daha 

iyi olduğunu tespit etmişlerdir [43, 44]. Lazewska ve arkadaşları 2006 yılında 18 

adet histamin H3 reseptör ligant adayı bileşik sentezlemişler ve aktivitelerini 

incelemişlerdir. in vivo çalışması sonucu en yüksek antagonist özelliği gösteren 

bileşiğin 58 nolu bileşik olduğu tespit edilmiştir. Bileşik 59-61’un ise hem in vivo 

hem de in vitro özellikleri çok iyi olarak tespit edilmiştir [45]. 
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58

59

60

61

hKi (nM) ED50 (mg/kg)

700 ± 95 1.0 ± 0.1

31 ± 5 2.8 ± 0.1

22 ± 3 2.8 ± 0.4

8.4 ± 1.3 2.1 ± 0.2

FUB 637 3.1 ± 0.5 3.7 ±1.0

 

 Lazewska ve arkadaşları bir diğer çalışmalarında piperidin taşıyan bileşikler 

sentezlemişler ve bütün bileşiklerin (63c nolu bileşik (Ki> 10000 nM) dışında) 

nanomolar konsantrasyon seviyelerinde H3R bağlanma ilgisini (afinitesi) iyi 

(100-560 nM) olarak bulmuşlardır [46]. Bileşik 62 incelendiğinde piperidine bağlı 

olan alkil zincir uzadığında ve piperidin halkasına sikloalkan veya fenil halkası 

kondanse olduğunda afinitenin düştüğü; bileşiklerin hiçbirinin in vivo olarak 10 

mg/kg dozunda aktif bulunmadığı tespit edilmiştir. Diğer seri (63) bileşikler 

incelendiğinde 3-fenilpropil 3-piperidinopropil eter (FUB 637) (hKi: 3.1 nM) 

referans bileşiğine göre düşük afinitelerle karşılaşılmış; grubun bir önceki 

çalışmalarında inceledikleri bileşiğin piperidinin 4 konumuna piperidin 

sübstitüe edilmesiyle elde edilen 63h bileşiğinin aktivitesinin daha düşük 

olduğu tespit edilmiştir. 
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 Dandu ve arkadaşları da 2012 yılında H3R antagonist adayları olarak bir seri 

10-siklobütil-6-(4-piperidiloksi)spiro[benzopiran-2,40-piperidin] türevi bileşikler 

(64) sentezlemişlerdir [67]. Bileşiklerin nanomolar seviyelerde insan ve tavşan 

H3R lerine afinitelerinin bulunduğunu ifade etmişlerdir. Bileşiklerin mükemmel 

H3R afiniteleriyle beraber histamin reseptörlerine karşı seçiciliğinin de yüksek 

olduğu tespit edilmiştir. 
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 Meza ve arkadaşları 2016 yılında ağrıdan, inflamatuvar ağrıdan, nöropatik 

ağrıdan ve kanserden sorumlu olan GPR55 reseptörünün antagonisti olabilecek 

piperidin türevi bileşikler sentezlemişlerdir [68]. Sentezlenen bileşiklerin 
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aktiviteleri nanomolar ve düşük mikromolar seviyelerde bulunmuştur. Bileşik 

65 en iyi aktiviteye (IC50= 0,42 µM) sahip bileşik olarak öne çıkmıştır. 

N
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N
N
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N 65
 

 Prashanth ve arkadaşları 2012 yılında piperidin halkası taşıyan bileşikler (31) 

sentezlemişler ve bileşiklerin antidepresan ajan olarak kullanılabilirliğini 

incelemişlerdir [37]. In vivo olarak denek farelerinin beyinlerine maddeleri 

enjekte ettikten sonra ‘’forced swim test ve tail suspension testlerini’’ uygulamışlar. 

İmipramini ise referans ilaç olarak kullanmışlar. Antioksidan özelliklerinde de 

olduğu gibi en iyi etkiyi 29b bileşiğinde tespit etmişler. 29a ve 29c ise 29b 

bileşiğini takip etmiştir. 29a, 29b, 29c bileşiklerinin in vitro monoamin oksidaz-

A  (MAO-A) ve monoamin oksidaz-B (MAO-B) inhibitör aktivitesini 

incelemişler klorjiline göre daha iyi (29b>29c>29a) inhibisyon değerleri tespit 

etmişlerdir. 

 Deekonda ve arkadaşları narkotik analjezik olan fentanilden yola çıkarak bir 

seri yeni opioid ligant sentezlemişlerdir [54]. Fentanil molekülü modifiye 

edilerek piperidin halkasındaki azota bağlı fenetil grubu yerine sübstitüe-

(tetrahidro naftelen-2il)metil grubu ekleyerek aktivitedeki opioid bağlanma 

ilgisi ve seçicilikteki etkilerini araştırmışlardır. Sentezlenen bileşiklerden 

(tetrahidro naftelen-2il)metilin 5 konumunda hidroksi bağlı olan 66 ve 67 nolu 
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ligantların µ opioid reseptörlere karşı 1000 kat seçici olduğu ve çok iyi bir 

şekilde bağlandığı tespit edilmiştir.  
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2.4. Benzoil ve Sülfonil Hidrazonların Sentezi ve Biyolojik Aktiviteleri 

 

 Hidrazonların aldehit veya ketonların hidrazitlerle reaksiyonu sonucu elde 

edildiği bilinmektedir. Çözücü olarak reaksiyonun gerektirdiği şekilde etanol, 

metanol, aseton, benzen, asetonitril ve 1,4-dioksan gibi polar veya apolar çözücü 

tercih edilebilir. Genellikle sadece kaynama sıcaklığında reaksiyon 

gerçekleşebiliyorken, bazı durumlarda ise reaksiyonun gerçekleşmesi katalizör 

varlığını gerektirir. Genellikle glasiyal asetik asit gibi zayıf bir asit katalizör 

olarak kullanılırken hidroklorik asit, sülfürik asit gibi kuvvetli bir asit veya da 

piridin, trietilamin gibi bazik katalizörlerin de kullanıldığı literatürde kayıtlıdır 

[16, 69-72]. 

 Rollas ve grubu 2002 yılında yayınladıkları çalışmalarında hidrazon türevi 

bileşikler sentezlemişler ve antimikrobiyal aktivitelerini araştırmışlardır [73]. 4-

florobenzoik asit hidrazit (0.005 mol) ve sübstitüe aldehitler (0.005 mol) 25 mL 

etanol içerisinde 1 saat geri çeviren soğutucu altında ısıtılmış ve elde edilen 

hidrazonlardan (68) asetik anhidrit kullanılarak 1,3,4-oksadiazol halkası 

kapatılmıştır. Aril grubu 5-nitro-2-furanil olan 68a bileşiğinin referans standart 
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seftriakson ile S. Aureus’a karşı aynı aktiviteye sahip olduğu; bu hidrazon 

türevinin halkalaşmasıyla elde edilen 1,3,4-oksadiazolin (69a) türevinin ise yine 

S. Aureusa karşı yüksek aktivite sergilerken C. Albicansa karşı da kayda değer 

aktivite gösterdiği belirlenmiştir. Aynı zamanda aril grubu olarak 3-nitro (c) ve 

2,4-dinitro (d) fenil grubu bağlı olduğunda 68 nolu bileşiğin S. Aureus 

aktivitesinin kayda değer olduğu raporlanmıştır. 
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 Koçyiğit ve arkadaşları 2006 yılında raporladıkları çalışmalarında 4-sübstitüe 

benzoik asitten türeyen hidrazit-hidrazonlar sentezlemişler ve bileşiklerin M. 

tuberculosis H37Rv’ye karşı antitüberküloz aktivitelerini incelemişler [74]. 70, 71, 

72, 73 ve 74 nolu bileşiklerin sırasıyla %99, %98, %98, %96 ve %96 inhibisyon 

değerleriyle yüksek aktiviteye sahip oldukları tespit edilmiştir. 
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 Aynı araştırmacıların benzer bir çalışmalarında ise 4-florobenzoik asit 

hidrazitten türeyen hidrazonlar sentezlemişler ve bileşiklerin antitüberküloz 

aktivitesi açısından M. tuberculosis H37Rv’ye karşı çalışmalar yapmışlardır [75]. 

Bileşiklerden 4-florobenzoik asit [(2,6-diklorofenil)metilen]hidrazit (75) %85 

inhibisyonla en yüksek inhibitör aktiviteyi göstermiştir. 
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 Oliviera ve arkadaşları 2011 yılında tüberküloza karşı ilaç geliştirmek amaçlı 

sülfonil hidrazon bileşikleri (76) sentezlemişler ve bakteriyel tirosin fosfatazların 

(PtpB) inhibisyonunu incelemişlerdir [76]. Aktif bulunan bazı bileşiklerin 

memeli tirosin fosfataz (PTP1B) üzerindeki seçiciliği incelenmiş ve bazı 

bileşiklerin seçici olduğunu tespit edilmiştir. Bu test sonuçlarına göre en aktif 

bulunan 76a, 76b, 76f ve 76h nolu bileşiklerdir. Bu bileşiklerden, 76a nolu 

bileşiğin yüksek seçiciliği bulunurken, 76b nolu bileşiğin PTP1B’ı da inhibe 

ettiği; 76f ve 76h’ın ise bileşik 76a kadar seçici olmadığı tespit edilmiştir. 
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 Aslan ve arkadaşları aromatik sülfonamitler ve sülfonil hidrazon türevleri 

sentezlemişler; daha sonra da antimikrobiyal aktivitelerini incelemişlerdir [77]. 

Sentezledikleri benzen sülfonik asit-1-metil hidrazitleri -5 °C’de damla damla 

aldehit ve ketonların üzerine THF’li ortamında ekledikten sonra oda 
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sıcaklığında 24 saat reaksiyonu sürdürerek sülfonil hidrazonları (77-80) 

sentezlemişlerdir. Aktivite sonuçlarına göre 80 molekülünün gram-negatif 

bakteri (P. Fluorescens: 125 µg/mL, K. Pneumonia: 125 µg/mL, E. Coli: 125 µg/mL, 

P. aeruginosa: 125 µg/mL) ve gram-pozitif bakterilere (B. Subtilis: 125 µg/mL, S. 

Epidermidis: 125 µg/mL) karşı kayda değer inhibitör aktivite gösterdiğini 

raporlamışlardır. 
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 Aynı araştırma grubunu 2013 yılında yaptıkları başka bir çalışmada ise 

antimikrobiyal aktivite göstermesi muhtemel yeni sülfonil hidrazit ve 

hidrazonlar sentezlemişlerdir [78]. Araştırma sonuçlara göre, minimum 

inhibitör konsantrasyonları karşılaştırıldığında şekildeki 81 nolu bileşiğin en 

etkili bileşik olduğu; inhibisyon bölgeleri disk difüzyon yöntemiyle 

incelendiğinde ise bileşik 82’nin inhibisyon etkisinin en iyi olduğu 

belirlenmiştir. 
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 Bala ve arkadaşları sübstitüe-N’-[(1E)sübstitüefenil metilen] benzohidrazit 

türevleri sentezlemiş ve farmakolojik aktivitelerini incelemişlerdir [79]. Bazı 
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bileşiklerin (84a, 84e, 84h) antibakteriyel aktivitesi çok iyi iken antifungal 

aktivitesi çok düşük bulunmuş; bazı bileşiklerin (83d, 84d) ise antifungal 

aktivitesi çok iyi iken antibakteriyel aktivitesi çok düşük bulunmuştur. 

Aromatik halkaya bağlı elektron çeken grupların (NO2, Cl, Br, OH) 

antimikrobiyal aktiviteyi arttırdığı belirlenmiştir. Aromatik halkaya bağlı 4-CH3, 

3-NO2, 4-NO2 sübstitüentlerin varlığında antioksidan aktivitenin arttığı, 4-OH 

varlığında ise antioksidan aktivitenin düştüğü gözlenmiştir. 
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 Makam ve arkadaşları 2013 yılında M. tuberculosis’e karşı inhibitör adayı 

hidrazon türevi bileşikler sentezlemişler ve M. tuberculosis, H37Rv üzerinde in 

vitro inhibisyonları incelemişlerdir. Etil-4-metil-2-[(E)-2-[1-(piridin-2-

il)etiliden]hidrazin-1-il]-1,3-tiyazol-5-karboksilat (85) ve etil-2-[(E)-2-[(2-

hidroksifenil)metiliden]hidrazin-1-il]-4-metil-1,3-tiyazol-5-karboksilat (86), 

sırasıyla 12.5 µM ve 25 µM MIC değerleriyle öne çıkmışlardır [80]. 
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 Backes ve arkadaşları 2014 yılında sübstitüe salisilaldehitten hidrazon, 

benzoil hidrazon ve sülfonil hidrazon türevleri sentezlemişler ve bileşiklerin 

antifungal aktivitelerini incelemişlerdir [81]. C. albicans ve C. glabrata’ya karşı 

incelenen bileşiklerden en aktif olanların benzoil hidrazon türevi bileşikler 

olduğu; bunlardan da en aktif olan türevlerin 87-89 nlu bileşikler olduğu tespit 

edilmiştir. Bileşiklerden aktif olanların toksisitesini incelemek amacıyla 

karaciğer ve böbrek hücrelerini kullanmışlar ve en aktif bulunan 87 nolu 

bileşiğin toksik olduğu 88 ve 89 nolu bileşiklerin ise etkin oldukları miktarlarda 

toksik olmadıkları; ancak minimum inhibitör konsantrasyonlarından yüz kat 

fazla konsantrasyonlarda kullanıldıklarında toksik oldukları belirlenmiştir. 
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 Zhang ve arkadaşları benzoil hidrazon türevi bileşikler (90, 91) 

sentezlemişler ve bileşiklerin antifungal özellikleriyle tütün mozaik virüsü 

(TMV) üzerindeki inhibisyon etkilerini incelemişlerdir [82]. Bileşik 90g ve 90n V. 

Mali’ye karşı 1,64 ve 1,87 mg/mL EC50 değerleriyle referans standart olan 

Tiadinile (EC50= 7,6 mg/mL) göre daha iyi inhibisyon sergilemişler; 90k ise V. 

mali, B. cinerea, P. aphanidermatum, R. solani, F. moniliforme ve A. Solani’ye karşı 

sırasıyla 8.20, 24.42, 15.80, 40.53, 41.48, and 34.16 mg/mL EC50 değerleriyle 

Tiadinile göre daha iyi veya yarışır seviyede inhibisyon aktivitesi sergiledikleri 

saptanmıştır. Bu sonuçlar Tiadinildeki amit yerine hidrazit hidrazonun yer 

değiştirmesinin biyolojik aktiviteyi arttırdığını göstermiştir. 
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 Angelova ve arkadaşları 2017 yılında raporladıkları çalışmalarında 

açilhidrazonlar sentezlemişler ve bu bileşiklerin antimikobakteriyel aktivitelerini 

incelemişlerdir [83]. Bileşiklerin aktiviteleri antitüberküloz ilaçları olarak 

kullanılan izoniyazit (MIC= 1,45 µM)  ve etambutol (MIC= 7,64 µM) 

karşılaştırılmıştır. 92, 93, 94 nolu bileşiklerin aktivetesi çok iyi olarak 

bulunmuştur. Bu bileşiklerin insan embriyonik böbrek hücreleri üzerinde de 

incelemeleri yapılmış ve çok düşük sitotoksik etkileri tespit edilmiştir. Bu da 

bileşiklerin olası antitüberküloz ilaç olarak değerlendirilebileceğini göstermiştir. 
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 Misra ve arkadaşları 2013 yılında raporladıkları çalışmalarında, 2,6 di-tert-

bütil-p-benzokinonu kullanarak hidrazon türevi bileşikler (95) sentezlemişlerdir 

[84]. Çalışmalarında, kolon kanser hücrelerinin büyümesinde rol alan 

siklooksijenaz-2 (COX-2)  ve 5-lipoksijenaz (5-LOX) enzimlerinin inhibisyonu 

üzerine çalışmalar yapmışlar ve bu bileşiklerin mikromolar seviyede bu 

enzimleri inhibe edebildikleri belirlenmiştir. 
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 Qin ve arkadaşları hidrazon türevi bileşikler (96) sentezlemiş ve A549 

(akciğer kanseri), H1975 (küçük olmayan akciğer kanseri) hücreleri üzerinde 

antitümör ve HT-29 (kolon kanseri) hücreleri üzerinde ise toksik özelliklerini 

incelemişlerdir [85]. Pozitif kontrol olarak gefitinib ve  N-[3-[[5-kloro-2-[[2-

metoksi-4-(4-metil-1-piperazinil)fenil]amino]-4-pirimidinil]oksi]fenil]-2-

propenamit (WZ4002) bileşiklerini kullanmışlar. Sonuçlar bileşiklerin, H1975 

hücrelerini A549 hücrelerine göre daha iyi inhibe ettiklerini; bileşiklerin 

çoğunun H1975 hücrelerine karşı WZ24002’ye göre daha az etkili bulunurken 

gefitinib bileşiğine göre daha etkin olduğu bulunmuştur. Bütün bileşiklerin HT-

29 hücrelerine karşı toksik özellik göstermedikleri belirlenmiştir. Üç hücre 

dizileri üzerinde de en etkili bileşikler 96a, 96g ve 96i bileşikleri olarak 

bulunmuştur. 
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 Li ve arkadaşları 2016 yılında hidrazon grubu taşıyan [1,2,3]triazol[4,5-

d]pirimidin türevleri tasarlamışlardır [86]. Bileşiklerin ve referans ilaç olarak 5-

florourasili (5-Fu), MGC-803 (insan gastrik kanser hücresi), MCF-7 (insan meme 

kanser hücresi) ve EC-109 (insan yemek borusu kanser hücresi) üzerindeki 

antiproliferatif etkilerini incelemişler. Birçok bileşik referansa göre iyi IC50 değeri 

verirken; bileşik 97 üç hücreye karşı da en iyi aktiviteyi göstermiştir. Aktif olan 

bileşikler normal hücreler üzerinde denenmiş ve aynı bileşiğin normal hücrelere 

karşı yüksek IC50 değeri verdiği belirlenmiştir. Bu da bu bileşiğin lider bileşik 

olarak öne çıkmasını sağlamıştır. 
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 Taha ve arkadaşları 2017 yılında 5-morfolinotiyofen-2-karbaldehiti farklı aril 

hidrazitlerle birleştirerek bir seri hidrazon elde etmişler ve in vitro antikanser 

aktivitelerini HepG2 (insan hepatoselüler karaciğer kanseri) ve MCF-7 (insan 

meme adenokarsinom) hücreleri üzerinde incelemişlerdir [87]. Birçok bileşik 

HepG2 hücresine karşı sisplatine (IC50= 12.00 µM) göre daha iyi veya yarışır 

seviyede aktivite göstermiş özellikle aralarından tersiyer bütilfenil türevi taşıyan 

bileşiğin (98) doksorubisinle (IC50= 6.00 µM) yaklaşık aynı seviyede (IC50= 6.31 

µM) etki göstermiştir. MCF-7 hücresine karşı ise üç adet bileşik sisplatine göre 

daha iyi aktiviteye sahip bulunurken 99 nolu bileşik (IC50= 1.26 µM) tamoksifen 

(IC50= 11.00 µM) göre daha iyi; 100 nolu bileşik (IC50= 11.22 µM) ise aynı seviyede 

aktivite göstermiştir. 
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 Sondhi ve arkadaşları 2006 yılında sülfonil hidrazonlar sentezlemişler ve in 

vivo antiinflamatuvar ve analjezik etkilerini incelemişlerdir [88]. 101 nolu 

bileşiğin hem antiinflamatuvar hem de analjezik aktiviteleri çok iyi bulunurken, 

102 nolu bileşik referans ilaçlar aspirin ve ibuprofenle yarışır halde; 103 nolu 
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bileşik ise antiinflamatuvar etkisi açısından aspirinle yarışırken analjezik 

etkisinin ibuprofenden daha iyi olduğunu bulmuşlardır. 
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 Salgın ve arkadaşları 2007 yılında 5-metil-2-benzoksazolinonlar içeren 

tiyosemikarbazitler, triazoller, tiyadiazoller ve benziliden hidrazinler 

sentezlemişler ve bu bileşiklerin in vivo analjezik ve antiinflamatuvar 

aktivitelerini çalışmışlardır [89]. 104a, 105c ve 105d bileşiklerinin analjezik 

aktivitesinin morfin ve aspirine göre daha iyi olduğu saptanmıştır. 

Antiinflamatuvar etkileri incelendiğinde ise 105e bileşiğinin en iyi aktiviteyi 

gösterdiği belirlenmiştir. 
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 Gökçe ve arkadaşları 2009 yılında analjezik ve antiinflamatuvar aktivite 

özelliklerini incelemek üzere 6-sübstitüe-3(2H)-piridazinon-2-asetil-2-(p-

sübstitüe benzal) hidrazon türevlerini (106) sentezlemişlerdir [90]. Aralarından 

üç tane türev (106a-c) referans bileşiğe (asetil salisilik asit) göre daha iyi 

analjezik aktivite sergilemiş; aynı bileşikler antiinflamatuvar aktivitesi açısından 

da referans indometasin bileşiği kadar iyi aktiviteye sahip olduğu bulunmuştur. 

Bu bileşiklerin gastrik mukoza üzerinde yan etkileri incelenmiş ve bileşiklerden 
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hiçbirinin referans ilaçlarla karşılaştırıldığında gastik ülserojenik etkisine 

rastlanmamıştır. 
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 Ignat ve arkadaşları 2010 yılında raporladıkları çalışmalarında sülfonil 

hidrazon türevi bileşikler (107) sentezlemiş ve bileşiklerin antiinflamatuvar vve 

analjezik aktivitelerini incelemişlerdir [91]. Antiinflamatuvar aktiviteleri 

incelendiğinde, ilk iki saatlik ve dört saatlik etkilerinde 107a, 107b, 107c, 107f 

nolu bileşiklerin standart fenilbutazona göre ödemi daha iyi inhibe ettikleri; 24 

saat sonra ise 107a nolu bileşiğin standarda göre inhibisyonunun daha iyi 

olduğu belirlenmiştir. Analjezik etkileri incelendiğinde, bileşik 107c ve 107f’nın 

90 dakika sonunda standart analjezik ilaç olan eroinle yaklaşık aynı seviyelerde 

etki ettikleri; iki saat sonunda ise 107f nolu bileşiğin en iyi seviyede etki ettiği 

belirlenmiştir. 107f nolu bileşiğin potansiyel analjezik ajan olabileceğini 

raporlamışlardır. 
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 Ulloora ve arkadaşları 2013 yılında hidrazon grubu taşıyan dihidropiridin 

türevleri (108, 109) sentezlemişler ve antiinflamatuvar ve antikonvülsan 

etkilerini incelemişlerdir. Bileşiklerin antikonvülsan etkileri ilk yarım saatte 
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gözlenmeyip 4 saat sonrasında fenitoin referans ilacına göre daha düşük 

bulunmalarına rağmen antiinflamatuvar etkileri referans diklofenaka göre daha 

iyi veya yarışır seviyelerde tespit edilmiştir [92]. Antiinflamatuvar aktivitesi iyi 

bulunan bileşikler in vivo analjezik etkileri açısından incelenmiş ve hidroksifenil 

ve indol taşıyan bileşikler çok iyi aktiviteye sahip oldukları tespit edilmiştir. 

Bileşiklerin bunlara ek olarak nörotoksisitesi incelenmiş ve 300 mg/kg 

seviyelerine kadar nontoksik olarak tespit edilmiştir. 
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 Can ve arkadaşları 2017 yılında hidrazon taşıyan benzimidazol türevlerini 

sentezlemişler ve bileşiklerin MAO inhibitör etkilerini incelemişlerdir [93]. 

Bileşiklerden özellikle piridin halkası taşıyan yapı ön plana çıkmıştır. MAO-B 

inhibitör aktivite test sonuçları incelenirken referans ilaç olarak kullanılan 

selejilin ve ragilin sırasıyla 0,040 ve 0,066 µM IC50 değerleriyle tespit edilirken bu 

bileşiğin (N'-[(piridin-3-il)metilen]-4-(1-(prop-2-in-1-il)-1H-benzo[d]imidazol-2-

il) benzohidrazit) (110) IC50 değeri 0,075 µM olarak bulunmuştur. 

O

HN NN

N

N

110
 

 



45 

 

BÖLÜM 3 

MATERYAL ve YÖNTEMLER 

 

3.1. MATERYALLER 

3.1.1. Kullanılan Sarf Malzemeler 

 

Sentez aşamasında kullanılan tüm kimyasallar Sigma-Aldrich (St. 

Louis, MO, USA) firmasından, silica gel 60 F254 alüminyum plakları ise Merck 

(Darmstadt, Germany) firmasından temin edilmiştir. 

 

3.1.2. Kullanılan Cihazlar 

 

Cihaz Marka Model Menşei 

Mikrodalga Sentez 

Cihazı 

 

Milestone Start Synth Microwave Synthesis 

Labstation 

Sorisole, İtaly 

Erime Noktası Tayin 

Cihazı 

 

EzMelt MPA120  Sunnyvale, 

CA, USA 

Elemental Analiz 

Tayin Cihazı 

 

Thermo 

Scientific 

Flash 2000 Finnegan 

MAT, USA 

İnfrared 

Spektrometresi 

 

Perkin Elmer Frontier with attenuated total 

reflectance (ATR) apparatus 

Waltham, 

Massachusetts, 

USA 

 

NMR 

Spektrometresi 

 

Brucker Avance-400 MHz Billerica, MA, 

USA 

 Molecular 

Devices 

 

Spectra Max PC340 microplate 

reader 

Sunnyvale, 

CA, USA 

Kütle Spektrometresi Ab-SciEx 3200 Q-Trap MSMS Framingham, 

MA, USA 
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3.2. YÖNTEMLER 

3.2.1. Sentez Yöntemleri 

3.2.1.1. 2,6-Difenilpiperidin-4-on (II) Sentezi:  

 

 Amonyum asetat (0,1 mol), benzaldehit (0,2 mol) ve aseton (0,55 mol) 

etanol içerisinde çözülür, L-prolin (0,03 mol) katalizörlüğünde oda 

sıcaklığında 60 dakika karıştırılır (Şekil 3.1). Karışım 100 mL eter içerisine  

Oluşan çökelti filtre edilir ve etanol-eterle yeniden kristallendirilir. Katılar 50 

mL aseton içerisinde dağıtıldıktan sonra karışım berrak çözelti oluncaya 

kadar  konsantre amonyak çözeltisi damla damla ilave edilir. Çözelti 500 mL 

soğuk su içerisine dökülür ve oluşan çökeltiler süzülüp etanolden yeniden 

kristallendirilir. Elde edilen bileşiğin İTK ile saflığı kontrol edilir ve erime 

noktası tayin edilir. Bu yöntem Hemalatha ve arkadaşlarının (2008) 

kullandığı yöntem modifiye edilerek uygulandı [52]. 

H

O

H

O

O

NH4OAc

+ N

O

H

II  

Şekil 3. 1 2,6-Difenilpiperidin-4-on (II) sentez yöntemi 

 

3.2.1.2. Sübstitüebenzoilhidrazit (IV) Sentezi:  

 

 Sübstitüebenzoil klorür (0,1 mol) 100 mL %10’luk sodyum hidroksit 

çözeltisi  içerisinde fenol ile reaksiyona sokularak sübstitüefenil benzoat (III) 

elde edilir. Elde edilen madde su ile yıkanıp etanolden kristallendirilir. 

Sübstitüefenil benzoat (III) (0.01 mol) hidrazin hidrat (0.02 mol) ile metanol 

içerisinde geri çeviren soğutucu altında ısıtılır (Şekil 3.2). Reaksiyon İTK ile 

takip edilir. Elde edilen madde su ile yıkanıp etanolden yeniden 
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kristallendirilir [74, 75]. 
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 Şekil 3. 2 Sübstitüebenzoilhidrazit (IV) sentez yöntemi 

 

3.2.1.3. 4-Sübstitüefenilsülfonilhidrazit (V) Sentezi:  

 

 Diklorometan içerisindeki 0,01 mol 4-sübstitüefenilsülfonil klorür buz 

banyosundaki 0,04 mol hidrazin monohidrat üzerine damla damla eklenir 

(Şekil 3.3). İTK ile takip edilen reaksiyon oda sıcaklığında karıştırılır. Çözücü 

tamamen uzaklaştırılır ve elde edilen kristaller su ve uygun bir çözücü 

yardımıyla yıkanır [94, 95]. 
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Şekil 3. 3 4-Sübstitüefenilsülfonilhidrazit (V) sentez yöntemi 

 

3.2.1.4. Etil 4-(2-(4-sübstitüebenzoil)hidrazono)piperidin-1-karboksilat (1‒

9) ve 4-Sübstitüe-N'-(2,6-diarilpiperidin-4-iliden)benzoilhidrazit (10‒19) 

Sentezi:  

 

-Geleneksel Yöntem- 

 Etil 4-oksopiperidin-1-karboksilat (I)/ 2,6-Diarilpiperidin-4-on (II) 

(0,01 mol) bileşiğinin üzerine 0,01 mol sübstitüebenzoilhidrazit (IV) ve 30 mL 

etanol eklenerek elektrikli mantoda ve geri çeviren soğutucu altında 

başlangıç maddesi bitinceye kadar ısıtılır (Şekil 3.4, Şekil 3.5). Soğutulur, katı 

madde süzülür, kurutulur, uygun çözücü ile billurlandırılır [74, 96]. 
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-Mikrodalga Sentez Yöntemi- 

 Etil 4-oksopiperidin-1-karboksilat (I) / 2,6-Diarilpiperidin-4-on (II) 

(0,01 mol) bileşiğinin üzerine 0,01 mol sübstitüebenzoilhidrazit (IV) ve 30 mL 

etanol eklenerek mikrodalga sentez sisteminde 400 W enerji verilerek geri 

çeviren soğutucu altında başlangıç maddesi bitinceye kadar ısıtılır (Şekil 3.4, 

Şekil 3.5). Soğutulur, katı madde süzülür, kurutulur, uygun çözücü ile 

kristallendirilir [74, 96-98].  
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Şekil 3. 4 4. Etil 4-(2-(4-sübstitüebenzoil)hidrazono)piperidin-1-karboksilat 

(1‒9) sentez yöntemi 
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Şekil 3. 5 4-Sübstitüe-N'-(2,6-diarilpiperidin-4-iliden)benzoilhidrazit (10‒19) 

sentez yöntemi 

 

3.2.1.5. Etil 4-(2-(4-sübstitüefenilsülfonil)hidrazono)piperidin-1-

karboksilat (20‒27) ve 4-Sübstitüe-N'-(2,6-diarilpiperidin-4-iliden) 

benzensulfonilhidrazit (28‒36) Sentezi:  

 

-Geleneksel Yöntem- 

 Etil 4-oksopiperidin-1-karboksilat (I) /2,6-Diarilpiperidin-4-on (II) 

(0,01 mol) bileşiğinin üzerine 0,01 mol 4-sübstitüefenilsülfonilhidrazit (V) ve 
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30 mL etanol eklenerek elektrikli mantoda ve geri çeviren soğutucu altında 

başlangıç maddesi bitinceye kadar ısıtılır (Şekil 3.6, Şekil 3.7). Soğutulur, katı 

madde süzülür, kurutulur, uygun çözücü ile billurlandırılır [94, 95]. 

-Mikrodalga Sentez Yöntemi- 

 Etil 4-oksopiperidin-1-karboksilat (I) / 2,6-Diarilpiperidin-4-on (II) 

(0,01 mol)  bileşiğinin üzerine 0,01 mol 4-sübstitüefenilsülfonilhidrazit (V) ve 

30 mL etanol eklenerek mikrodalga sentez sisteminde 400 W enerji verilerek 

geri çeviren soğutucu altında başlangıç maddesi bitinceye kadar ısıtılır (Şekil 

3.6, Şekil 3.7). Soğutulur, katı madde süzülür, kurutulur, uygun çözücü ile 

billurlandırılır [94, 95, 97, 98]. 
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Şekil 3. 6 Etil 4-(2-(4-sübstitüefenilsülfonil)hidrazono)piperidin-1-karboksilat 

(20‒27) sentez yöntemi 
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Şekil 3. 7 4-Sübstitüe-N'-(2,6-diarilpiperidin-4-iliden)benzensulfonilhidrazit 

(28‒36)sentez yöntemi 
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3.2.2. Analiz Yöntemleri 

3.2.2.1. İnce Tabaka Kromatografisi 

 

 Sentez çalışmaları sırasında reaksiyon takibi ve elde edilen 

maddelerin saflık derecelerini saptamak amacıyla ince tabaka 

kromatografisinden (İTK) yararlanıldı. Bu amaçla ince tabaka kromatografisi 

analizlerinde; adsorban olarak 2,5 mm kalınlığında silikajel 60 F254 ile 

kaplanmış 20x20 cm boyutlarındaki kromatografik plaklar kullanıldı. 

Çözücü sistemi olarak; Metanol: Kloroform (1:10) kullanıldı. 

 Sürükleme işlemi, oda sıcaklığında kromatografi tanklarına çözücü 

sistemleri konulduktan ve tankların çözücü buharı ile doyurulmasından 

sonra gerçekleştirildi. Sürükleme işlemi tamamlandıktan sonra açık havada 

kurutulan plaklar üzerinde lekeleri görünür hale getirmek için 254 nm ve 366 

nm dalga boyundaki UV ışığı altında bakıldı. Renk reaktifi olarak da p-

anisaldehit reaktifiyle boyandı. 

 

3.2.2.2. Erime Noktası Tayini 

 

 Bileşiklerin erime noktaları, kapiler tüplerin bir ucu kapatılarak 1-1,5 

cm kadar madde bu tüp içerisine istiflendikten sonra erime noktası tayin 

cihazında (ısıtma 2 °C/dk sıcaklık artışıyla gerçekleştirilmiştir) tespit edilmiş 

ve sonuçlar düzeltilmeden verilmiştir. 

 

3.2.2.3. Elemental Analiz (C, H, N, S Tayini) 

 

 Sentezlenen orijinal bileşiklerin C, H, N, S yüzdelerinin analizleri, 

elemental analiz tayin cihazı kullanılarak yapılmıştır. 
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3.2.2.4. İnfrared Spektroskopisi 

 

 Bileşiklerin infrared spektrumları ATR aparatı kullanılarak alınmıştır. 

 

3.2.2.5. NMR Spektroskopisi  

 

 Gaziosmanpaşa Üniversitesinden hizmet alımı yapılarak alınmıştır. 

Elde edilen orijinal bileşiklerin NMR spektrometresinde, yaklaşık 20 mg 

maddenin CDCl3 veya DMSO-d6 içindeki çözeltisinde TMS’a karşı 

spektrumları alınmıştır.  

 

3.2.2.6. Kütle Spektroskopisi 

 

 Kütle analizleri, LC-MSMS cihazında, Elektronsprey iyonlaştırma 

yöntemi ile kütle dedektörüne direkt enjeksiyonu sonucu gerçekleştirilmiştir. 

 

3.2.3. Biyolojik Aktivite Yöntemleri  

 

 Aktivite çalışmaları Muğla Sıtkı Koçman Üniversitesi Öğretim 

Görevlisi Yusuf Sıcak ve Doç. Dr. Mehmet Öztürk tarafından 

gerçekleştirilmiştir. 

 

3.2.3.1. β-karoten-linoleik Asit Renk Açılım Aktivitesi Yöntemi 

 

 Bileşiklerin toplam antioksidan aktivite tayini β-karoten-linoleik asit 

renk açılımını ifade eden linoleik asitin oksidasyona uğramasıyla konjuge 

dien hidroperoksitlerinin ölçülmesine dayanan yöntemle tespit edildi [99]. 

Farklı konsantrasyonlardaki 40 µL stok örnek çözeltilere 160 µL β-karoten 

çözeltisi ilavesiyle emülsifiye olan çözeltiler mikroplatelere aktarılır 

aktarılmaz spektrofotometrede 490 nm dalga boyunda başlangıç absorbansı 
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ölçüldü. İlk ölçümün akabinde mikroplateler 45°C’de inkübasyona bırakıldı 

ve kontroldeki β-karotenin rengi kayboluncaya kadar yarım saatte bir 

yaklaşık 120 dk inkübasyona devam edildi. β-karoten renk açılım oranı (R) 

aşağıdaki formüle göre hesaplandı. 

𝑅 =
ln (

𝑎
𝑏

)

𝑡
 

ln: doğal logaritma, a: başlangıç absorbansı, b: inkübasyon bitimindeki son 

absorbans, t: inkübasyon süresi (dk) 

Antioksidan Aktivite (AA) aşağıdaki formüle göre hesaplandı. 

𝐴𝐴(% İ𝑛ℎ𝑖𝑏𝑖𝑠𝑦𝑜𝑛) =
𝐴𝐾𝑜𝑛𝑡𝑟𝑜𝑙 − 𝐴Ö𝑟𝑛𝑒𝑘

𝐴𝐾𝑜𝑛𝑡𝑟𝑜𝑙
 x 100  

RKontrol, kontrolün renginin açılma hızı, RÖrnek ise örneğin renginin açılma 

hızıdır. 

 

3.2.3.2. DPPH Serbest Radikali Giderim Aktivite Yöntemi  

 

 Sentezlenen moleküllerin serbest radikali giderim aktiviteleri, DPPH 

serbest radikali kullanılarak belirlendi [100]. 100 - 50 - 25 - 12,5 - 6,25 µM 

konsantrasyonlarda hazırlanan örneklerin stok çözeltilerinden 40 µL mikro 

plakalara eklendi ve üzerine DPPH çözeltisinden 160µL ilave edildi. Kontrol 

olarak 40 µL etil alkol kullanıldı. Oda sıcaklığında 30 dk inkübasyondan 

sonra 517 nm’de absorbansları ölçüldü. Örneklerin absorbans değerleri 

kontrole karşı değerlendirildi. Serbest radikal giderim aktivitesi aşağıdaki 

eşitlik kullanılarak hesaplandı: 

DPPH • GiderimAktivitesi(% İ𝑛ℎ𝑖𝑏𝑖𝑠𝑦𝑜𝑛) =
𝐴𝐾𝑜𝑛𝑡𝑟𝑜𝑙−𝐴Ö𝑟𝑛𝑒𝑘

𝐴𝐾𝑜𝑛𝑡𝑟𝑜𝑙
 x 100 

Burada; AKontrol kontrolün absorbansı ve AÖrneğin örneğin absorbansıdır.  
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3.2.3.3. ABTS Katyon Radikali Giderim Aktivite Yöntemi  

 

 Sentezlenen bileşiklerin ABTS katyon radikali giderim aktivitesi 

ABTS’nin potasyum persülfat ile muamelisinden oluşan ABTS+• ile 

belirlendi. Bu işlem için 100 - 50 - 25 - 12,5 - 6,25 µM konsantrasyonlarda 

hazırlanan örneklerin stok çözeltilerinden 40 µL mikro plakalara eklendi ve 

üzerine eşit konsantrasyonda ABTS+• Çözeltisinden 160 µL eklendi. 734 

nm’de spektrofotometre ile köre karşı absorbansı okundu [101]. Standart 

olarak α-tokoferol ve BHT kullanılmıştır. 

𝐴𝐵𝑇𝑆 𝐺𝑖𝑑𝑒𝑟𝑖𝑚 𝐴𝑘𝑡𝑖𝑣𝑖𝑡𝑒𝑠𝑖 (% İ𝑛ℎ𝑖𝑏𝑖𝑠𝑦𝑜𝑛) =  
𝐴𝐾𝑜𝑛𝑡𝑟𝑜𝑙−𝐴Ö𝑟𝑛𝑒𝑘

𝐴𝐾𝑜𝑛𝑡𝑟𝑜𝑙
 x100 

 

3.2.3.4. CUPRAC Aktivite Yöntemi (Cu(II) İyonu İndirgeme Gücü) 

 

 Sentezlenen moleküllerin Cu(II) indirgeme gücü yöntemine göre 

belirlendi [102]. Bu amaçla pH=7,0’de neokuprin ile Cu(II)’nin karışımı 

hazırlandıktan sonra 100 - 50 - 25 - 12,5 - 6,25 µM konsantrasyonlarda 

hazırlanan örneklerin stok çözeltilerinden 40 µL, pH=7.0 olan amonyum 

asetat tamponundan 60 µL eklenmesinin ardından 100 µL neokuprin-Cu (II) 

reaktifi ile muamele edilip 60 dakika sonra 450 nm’de köre karşı absorbansı 

okundu [103]. Standart olarak α-tokoferol ve BHT kullanılmıştır. 

 

3.2.3.5. Asetilkolinesteraz Aktivite Yöntemi 

 

 Bileşiklerin AChE inhibisyon aktivitesi Ellman yöntemine göre 

belirlendi [104]. 96 kuyucuklu mikroplakaların her bir kuyucuğuna 0,1 M 

pH=8,0 fosfat tamponundan 160 µL, farklı konsantrasyonlarındaki 2 mL stok 

bileşik çözeltilerinden 10 µL ve 10 µL yılan balığından elde edilen AChE’in 

çözeltisinden ilave edilip ilk ölçüm alındı ve oda koşullarında 15 dk 
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inkübasyona bırakıldı. İnkübasyon sonunda her kuyucuğa 10 µL DTNB 

çözeltisi ile substrat olarak 10 µL AcI ilavesi yapılır yapılmaz 412 nm dalga 

boyunda 10 dk kinetik absorbans ölçümü yapıldı. 

 

3.2.3.6. Bütirilkolinesteraz Aktivite Yöntemi 

 

 Bileşiklerin BChE inhibisyon aktivitesi Ellman yöntemine göre 

belirlendi [104]. Enzim olarak at serumundan elde edilen butirilkolinesteraz, 

substrat olarak butiriltiyokolin klorür, aktivitenin ölçümü için ise sarı renkli 

5,5’-ditiyobis-(2-nitrobenzoik asit) (DTNB) kullanıldı. 96 kuyucuklu 

mikroplakaların her bir kuyucuğuna 0,1M pH=8,0 fosfat tamponundan 160 

µL, farklı konsantrasyonlarındaki 2 ml stok bal ekstresi çözeltilerinden 10 µL 

ve 10 µL at serumundan elde edilen BChE’in çözeltisinden ilave edilip ilk 

ölçüm alındı ve oda koşullarında 15 dk inkübasyona bırakıldı. İnkübasyon 

sonunda her kuyucuğa 10 µL DTNB çözeltisi ile substrat olarak 10 µL BuI 

ilavesi yapılır yapılmaz 412 nm dalga boyunda 10 dk kinetik absorbans 

ölçümü yapıldı. 

 

3.2.3.7. İstatistiksel Hesaplamalar 

 

 Antioksidan ve antikolinesteraz aktiviteleri sonuçları 3 paralel testin 

ortalaması ± standart hata olarak verildi. Sonuçlar Student-t testine göre %95 

güven sınırları içinde bulundu. Paralel ölçümler arasında anlamlı bir fark 

görülmedi. En küçük kareler yönteminin kullanıldığı doğrusal regresyon 

analizi eğim, intersept ve korrelasyon katsayılarının değerlendirilmesiyle 

yapıldı. 
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BÖLÜM 4 

BULGULAR 

 

Tez kapsamında 36 adet bileşik Bölüm 3'te belirtilen sentez yöntemlerine 

göre elde edilmiştir. Sentez aşamasında reaksiyon takibi İTK ile yapılmış 

olup İTK ve erime noktası tayiniyle saflıkları kontrol edilmiştir. Spektral 

analizlerle ise moleküllerin yapıları aydınlatılmış ve elde edilen spektrumlar 

eklerde sunulmuştur (Ek 1’de II nolu bileşiğin IR spektrumu ve Ek 2’de 1H 

NMR spektrumu; Ek 3‒38’de maddelerin IR spektrumları; Ek 39‒75’de 1H 

NMR spektrumları; Ek 76‒111’de 13C NMR spektrumları; Ek 112‒147’de ise 

kütle spektrumları verilmiştir.). Analiz sonuçları Şekil 4.1 ve Şekil 4.2’de 

verilen numaralandırma ve harflendirmeye göre yapılmıştır. DMSO-d6 ve 

CDCl3’a ait pikler sırasıyla 2.5 ppm ve 7.2 ppm’de tespit edilmiştir. 

Çözücülere ait su pikleri DMSO için 3.3 ppm de; kloroform için ise 1.6 

ppm’de görülmektedir. Sentezlenen maddelerin antioksidan ve kolinesteraz 

inhibitör aktiviteleri incelenmiştir. 
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Şekil 4. 1 Benzoil hidrazonların (1‒19) numaralandırılması ve 

harflendirilmesi
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Şekil 4. 2 Sülfonil hidrazonların (20‒36) numaralandırılması ve 

harflendirilmesi 

 

4.1. Sentezlenen Bileşikler 

4.1.1. 2,6-Difenil piperidin 4-on (II) 

 

N
H

O

 

100 mmol amonyum asetat, 200 mmol benzaldehit ve 550 mmol aseton 

3.2.1.1 yöntemine göre elde edilir ve saflaştırılır. 310,2 mg (% 82) verimle elde 

edilir. Beyaz renkli toz, e.n. 103–105°C. 

C17H17NO için Hesaplanan (%) : C 81.24; N 5.57; H 6.82 

   Bulunan (%)  : C 81.50; N 6.61; H 6.81 

Spektral Bulgular 

IR (υ, cm-1): 3306 (sekonder amine ait N‒H gerilme bandı); 3030 (aromatik C‒

H gerilme bandı); 2914, 2896 (alifatik C–H gerilme bandı); 1723, 1710 (ketona 

ait C=O gerilme bandı) 

1H NMR (400 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm):  2.40 (d, 2H, J=13.2 Hz, HD), 

2.59 (t, 2H, J1=12.0 Hz, J2=13.2 Hz, HE), 3.02 (s, 1H, HG), 4.05 (d, 2H, J=12.0 Hz, 



57 

 

HF), 7.28 (t, 2H, J=7.2 Hz, HE'), 7.36 (t, 4H, J = 6.8 Hz, HD'), 7.51 (d, 4H, J = 7.6 

Hz, H F'); 

MS (m/z) (%): 251.0 [M+H] +; 231; 194; 165; 131; 104; 77; 51. 

 

4.1.2. Etil 4-(2-(4-klorobenzoil)hidrazono)piperidin-1-karboksilat (1) 

N

N

H
N

O

Cl

O OC2H5
 

200 mg (1,17 mmol) etil-4-okso-piperidin-1-karboksilat (I) ile 199,3 mg (1,17 

mmol) 4-kloro benzoil hidrazitten bölüm 3.2.1.4. de verilen yönteme göre 

elde edilir. Eter ile yıkanır. 310,2 mg (% 82) verimle elde edilir. Beyaz renkli 

toz, e.n. 105–107°C. 

C15H18ClN3O3 için Hesaplanan (%) : C 55.64; H 5.60; N 12.98 

   Bulunan (%)  : C 54.26; H 5.53; N 12.93  

Spektral Bulgular 

IR (υ, cm-1): 3200 (hidrazona ait N‒H gerilme bandı); 3031 (aromatik C‒H 

gerilme bandı); 2984, 2908 (asimetrik ve simetrik alifatik C‒H gerilme bandı); 

1690 (estere ait C=O gerilme bandı); 1651 (hidrazona ait C=O gerilme bandı); 

1637 (C=N gerilme bandı); 1533, 1485, 1430 (N‒H eğilme ve C=C gerilme 

bandı); 1091 (aromatik C‒Cl gerilme bandı); 844 (1,4- disübstitüe fenil 

halkasına ait C‒H eğilme bandı) 

1H NMR (400 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 1.21 (t, 3H, J1 = 6.8 Hz, J2 = 7.2 

Hz, HG); 2.45–2.55 (m, 4H, HD, HE); 3.50–3.56 (m, 4H, HF, F'); 4.08 (q, 2H, J = 7.2 

Hz, HI); 7.56 (d, 2H, J = 8.0 Hz, HC); 7.86 (d, 2H, J = 7.6 Hz, HB); 10.81 (s, 1H, 

HA);  
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13C NMR (100 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 162.96, 162.31 (C4, C10); 

155.11 (C7); 136.65, 133,10 (C11, C14); 130.08, 128.8 (C12, C13, C15, C16); 61.37 

(C8); 43.93, 42.13 (C2, C6); 34.1, 28.64 (C3, C5); 15.04 (C9);  

MS (m/z) (%): 324.8 [M+H] + (8.57); 265.0 (5.71); 247.2 (21.43); 236.2 (11.43); 

203.4 (100); 189.4 (41.43); 187.2 (10.00); 175.2 (12.86); 171 (10.00); 169.4 (22.86); 

167 (5.71); 165.2 (5.71); 143 (10.00); 140.4 (14.29); 139 (10.00); 137.2 (5.71); 125.4 

(85.71); 111.4 (60.00); 101.21 (10.00); 97.4 (27.14); 89.2 (5.71); 85.2 (5.71); 79.2 

(10.00); 71.4 (12.86); 70.6 (8.57); 61 (7.14); 57.4 (22.86); 56.4 (7.14). 

 

4.1.3. Etil 4-(2-(4-florobenzoil)hidrazono)piperidin-1-karboksilat (2) 

N

N

H
N

O

F

O OC2H5

 

200 mg (1,17 mmol) etil-4-okso-piperidin-1-karboksilat (I) ile 180,1 mg (1,17 

mmol) 4-floro benzoil hidrazitten bölüm 3.2.1.4. de verilen yönteme göre elde 

edilir. Eter ve petrol eteriyle yıkanır. 210,5 mg (% 60) verimle elde edilir. 

Krem renkli toz, e.n. 120–122°C. 

C15H18FN3O3 için  Hesaplanan (%) : C 58.62; H 5.90; N 13.67 

   Bulunan (%)  : C 58.24; H 5.90; N 13.32  

 

Spektral Bulgular 

IR (υ, cm-1): 3200 (hidrazona ait N‒H gerilme bandı); 3061 (aromatik C‒H 

gerilme bandı); 2985, 2935, 2909, 2869 (asimetrik ve simetrik alifatik C‒H 

gerilme bandı ); 1707, 1694 (estere ait C=O gerilme bandı); 1650 (hidrazona ait 

C=O gerilme bandı); 1636 (C=N gerilme bandı); 1601, 1543, 1504, 1484, 1472, 

1433 (N‒H eğilme ve C=C gerilme bandı); 1158 (aromatik C‒F gerilme 

bandı); 847 (1,4- disübstitüe fenil halkasına ait C‒H eğilme bandı) 
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1H NMR (400 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 1.21 (t, 3H, J = 7.2 Hz, HG);  

2.45–2.55 (m, 4H, HD, HE); 3.50–3.56 (m, 4H, HF); 4.08 (q, 2H, J1 = 6.8 Hz, J2 = 

7.2 Hz, HI); 7.32 (t, 2H, J = 8.8 Hz, HC); 7.91 (s, 2H, HB); 10.75 (s, 1H, HA); 

13C NMR (100 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 165.67 (C14); 162.95, 161.98 

(C4, C10); 155.10 (C7); 130.87 (C11); 115.75, 115.53 (C12, C13, C15, C16); 61.35 

(C8); 43.95, 42.14 (C2, C6); 34.10, 28.63 (C3, C5); 15.04 (C9); 

MS (m/z) (%): 308.8 [M+H] + (1.51); 231.4 (27.78); 217.4 (8.33); 199.4 (8.08); 

171.4 (6.57); 153.4 (55.55); 151.4 (6.06); 139.4 (12.62); 121.4 (23.23); 119.4 (5.30); 

105.6 (5.81); 93.4 (7.83); 76.6 (17.68); 75.4 (100); 72.6 (7.07); 71.6 (20.45); 61.4 

(18.18); 57.4 (6.31). 

 

4.1.4. Etil 4-(2-(4-metoksibenzoil)hidrazono)piperidin-1-karboksilat (3) 

N

N

H
N

O

OCH3

O OC2H5

 

200 mg (1,17 mmol) etil-4-okso-piperidin-1-karboksilat (I) ile 194,1 mg (1,17 

mmol) 4-metoksi benzoil hidrazitten bölüm 3.2.1.4. de verilen yönteme göre 

elde edilir. Eter ile yıkanır. 227,6 mg (% 61) verimle elde edilir. Beyaz renkli 

toz, e.n. 117–119°C.  

C16H21FN3O4 için  Hesaplanan (%) : C 60.17; H 6.63; N 13.16  

   Bulunan(%)  : C 59.89; H 6.48; N 12.96  

 

Spektral Bulgular 

IR (υ, cm-1): 3211 (hidrazona ait N‒H gerilme bandı); 3060 (aromatik C‒H 

gerilme bandı); 2984, 2936, 2905 (asimetrik ve simetrik alifatik C‒H gerilme 

bandı ); 1695 (estere ait C=O gerilme bandı); 1638 (C=N gerilme bandı); 1662 

(hidrazona ait C=O gerilme bandı); 1575, 1524, 1502, 1466, 1423 (N‒H eğilme 
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ve C=C gerilme bandı); 839 (1,4- disübstitüe fenil halkasına ait C‒H eğilme 

bandı) 

1H NMR (400 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 1.21 (t, 3H, J = 7.2 Hz, HG);  

2.44–2.54 (m, 4H, HD, HE); 3.50–3.57 (m, 4H, HF); 4.08 (q, 2H, J = 7.2 Hz, HI); 

7.01 (d, 2H, J = 8.8 Hz, HC); 7.83 (d, 2H, J = 8.4 Hz, HB); 10.59 (s, 1H, HA); 

13C NMR (100 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 162.93, 158.33 (C4, C10, C14); 

155.03 (C7); 131.21, 130.14, 114.60 (C11, C12, C13, C15, C16); 61.32 (C8); 56.10 

(C17); 43.68, 41.76 (C2, C6); 33.49, 28.02 (C3, C5); 15.02 (C9); 

MS (m/z) (%): 318.4 [M-H] – (100); 272.4 (42.45); 229.4 (20.76); 217.6 (42.45); 

213.0 (5.66); 201.4 (22.64); 174 (7.55); 173.6 (10.38); 159.2 (5.66); 159.0 (5.66); 

120.0 (7.55); 108.2 (10.38); 95.0 (5.66); 93.4 (5.66); 92.4 (22.64); 81.4 (14.15); 42.4 

(81.14). 

 

4.1.5. Etil 4-(2-(4-metilbenzoil)hidrazono)piperidin-1-karboksilat (4) 

N

N

H
N

O

CH3

O OC2H5

 

200 mg (1,17 mmol) etil-4-okso-piperidin-1-karboksilat (I) ile 175,5 mg (1,17 

mmol) 4-metil benzoil hidrazitten bölüm 3.2.1.4. de verilen yönteme göre 

elde edilir. Eter ile yıkanır. 241,0 mg (% 68) verimle elde edilir. Krem renkli 

toz, e.n. 120–122°C. 

C16H21N3O3 için  Hesaplanan (%) : C 63.35; H 6.98; N 13.85 

   Bulunan (%)  : C 63.01; H 6.85; N 13.67  

 

Spektral Bulgular 

IR (υ, cm-1): 3199 (hidrazona ait N‒H gerilme bandı); 3059 (aromatik C‒H 

gerilme bandı); 2976, 2907, 2868 (asimetrik ve simetrik alifatik C‒H gerilme 
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bandı ); 1698 (estere ait C=O gerilme bandı); 1634 (C=N gerilme bandı); 1613 

(hidrazona ait C=O gerilme bandı); 1571, 1537, 1505, 1480, 1464, 1432 (N‒H 

eğilme ve C=C gerilme bandı); 840 (1,4- disübstitüe fenil halkasına ait C‒H 

eğilme bandı) 

1H NMR (400 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 1.21 (t, 3H, J = 7.2 Hz, HG); 

2.37 (s, 3H, HJ); 2.45–2.55 (m, 4H, HD, HE); 3.50–3.56 (m, 4H, HF); 4.08 (q, 2H, J1 

= 6.8 Hz, J2 = 7.2 Hz, HI); 7.29 (d, 2H, J = 7.6 Hz, HC); 7.75 (d, 2H, J = 7.6 Hz,  

HB); 10.66 (s, 1H, HA); 

13C NMR (100 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 163.76, 161.50 (C4, C10); 

155.06 (C7); 141.75, 131.49 (C11, C14); 129.20, 128.12 (C12, C13, C15, C16);  

61.32 (C8); 43.94, 42.13 (C2, C6); 34.08, 28.55 (C3, C5); 21.43 (C17); 15.03 (C9); 

MS (m/z) (%): 304.8 [M+H] + 228.8 (22.22); 213.4 (12.22); 195.4 (13.11); 167.4 

(8.88); 149.6 (46.86); 135.4 (28.47); 117.8 (38.41); 101.8 (9.60); 89.4 (12.53); 72.6 

(31.32); 71.6 (100); 57.6 (25.49). 

 

4.1.6. Etil 4-(2-(4-triflorometilbenzoil)hidrazono)piperidin-1-karboksilat (5) 

N

N

H
N

O

CF3

O OC2H5

 

200 mg (1,17 mmol) etil-4-okso-piperidin-1-karboksilat (I) ile 238,5 mg (1,17 

mmol) 4-triflorometil benzoil hidrazitten bölüm 3.2.1.4. de verilen yönteme 

göre elde edilir. Eter ile yıkanır. 229,6 mg (% 55) verimle elde edilir. Beyaz 

renkli toz, e.n. 116–118°C. 

C16H18F3N3O3  için  Hesaplanan (%) : C 53.78; H 5.08; N 11.76  

   Bulunan (%)  : C 53.37; H 5.34; N 11.39  
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Spektral Bulgular 

IR (υ, cm-1): 3166 (hidrazona ait N‒H gerilme bandı); 3063 (aromatik C‒H 

gerilme bandı); 2987, 2914, 2871 (asimetrik ve simetrik alifatik C‒H gerilme 

bandı ); 1683 (estere ait C=O gerilme bandı); 1658 (hidrazona ait C=O gerilme 

bandı); 1645 (C=N gerilme bandı); 1595, 1580, 1539, 1510, 1472, 1441 (N‒H 

eğilme ve C=C gerilme bandı); 859 (1,4- disübstitüe fenil halkasına ait C‒H 

eğilme bandı); 

1H NMR (400 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 1.21 (t, 3H, J = 7.2 Hz, HG); 

2.47 (t, 2H, J1 = 6.0 Hz, J2 = 5.6 Hz, HE); 2.55 (t, 2H, J = 5.6 Hz, HD); 3.53 (t, 2H, J 

= 6.0 Hz, HF'); 3.57 (t, 2H, J = 5.6 Hz, HF); 4.08 (q, 2H, J1 = 6.8 Hz, J2 = 7.2 Hz, 

HI); 7.87 (d, 2H, J = 8.0 Hz, HB); 8.03 (d, 2H, J = 8.0 Hz, HC); 10.95 (s, 1H, HA); 

13C NMR (100 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 162.94, 162.65 (C4, C10); 

155.08 (C7); 138.29, 131.84, 129.81, 129.09, 125.74, 123.03, 115.67 (C11, C12, 

C13, C14, C15, C16, C17); 61.36 (C8); 43.92, 42.14 (C2, C6); 34.15, 28.70 (C3, 

C5); 15.04 (C9); 

MS (m/z) (%): 356.4 [M-H] – (100); 310.4 (23.81); 267.4 (26.10); 255.4 (45.91); 

237.4 (15.05); 145.4 (24.76); 109.4 (5.52); 93.4 (6.86); 81.4 (8.38); 42.4 (59.43). 

 

4.1.7. Etil 4-(2-(4-nitrobenzoil)hidrazono)piperidin-1-karboksilat (6) 

N

N

H
N

O

NO2

O OC2H5

 

200 mg (1,17 mmol) etil-4-okso-piperidin-1-karboksilat (I) ile 211,6 mg (1,17 

mmol) 4-nitro benzoil hidrazitten bölüm 3.2.1.4. de verilen yönteme göre 

elde edilir. Metanol/ petrol eteri ile yeniden kristallendirilir. 218,7 mg (%56) 

verimle elde edilir. Açık sarı renkli toz, e.n. 112–114°C. 
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C15H18N4O5 için  Hesaplanan (%) : C 53.89; H 5.43; N 16.76 

   Bulunan (%)  : C 53.75; H 5.74; N 16.69  

 

Spektral Bulgular 

IR (υ, cm-1): 3198 (hidrazona ait N‒H gerilme bandı); 3040 (aromatik C‒H 

gerilme bandı); 2987, 2918, 2872, 2829 (asimetrik ve simetrik alifatik C‒H 

gerilme bandı ); 1679 (estere ait C=O gerilme bandı); 1645 (C=N gerilme 

bandı); 1603 (hidrazona ait C=O gerilme bandı); 1484, 1472, 1430 (N‒H 

eğilme ve C=C gerilme bandı); 1516, 1343 (asimetrik ve simetrik NO2 gerilme 

bandı); 863 (1,4- disübstitüe fenil halkasına ait C‒H eğilme bandı) 

1H NMR (400 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 1.21 (t, 3H, HG);  2.47–2.57 

(m, 4H, HD, HE); 3.51–3.57 (m, 4H, HI, HJ); 4.08 (q, 2H, HF); 8.06 (d, 2H, HB); 

8.33 (d, 2H, HC); 11.05 (s, 1H, HA); 

13C NMR (100 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 163.21, 162.40 (C4, C10); 

155.09 (C7); 149.51, 140.18 (C11, C14); 129.70, 123.87 (C12, C13, C15, C16); 

61.37 (C8); 43.91, 42.15 (C2, C6); 34.15, 28.75 (C3, C5); 15.05 (C9); 

MS (m/z) (%): 333.4 [M-H] – (100); 287.4 (19.13); 244.4 (25.65); 232.4 (46.52); 

214.4 (9.13); 122.4 (38.26); 109.4 (4.78); 93.4 (8.26); 81.4 (6.52); 46.4 (29.57); 42.6 

(36.96). 

 

4.1.8. Etil 4-(2-(2,4-dinitrofenil)hidrazono)piperidin-1-karboksilat (7) 

N

N

H
N

O OC2H5

NO2

NO2

 

200 mg (1,17 mmol) etil-4-okso-piperidin-1-karboksilat (I) ile 231,5 mg (1,17 

mmol) 2,4-dinitro fenil hidrazinden bölüm 3.2.1.4. de verilen yönteme göre 
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elde edilir. Eter ile yıkanır. 254,5 mg (% 62) verimle elde edilir. Sarı renkli toz, 

e.n. 196–198°C. 

C14H17N5O6 için  Hesaplanan (%) : C 47.86; H 4.88; N 19.93  

   Bulunan (%)  : C 48.05; H 4.84; N 19.59  

 

Spektral Bulgular 

IR (υ, cm-1): 3313 (hidrazona ait N‒H gerilme bandı); 3089 (aromatik C‒H 

gerilme bandı);  3000, 2978, 2931, 2880 (asimetrik ve simetrik alifatik C‒H 

gerilme bandı ); 1686 (estere ait C=O gerilme bandı); 1615 (C=N gerilme 

bandı); 1517, 1335 (asimetrik ve simetrik NO2 gerilme bandı); 1497, 1479, 

1461, 1425 (N‒H eğilme ve C=C gerilme bandı); 832, 743 (1,4- disübstitüe 

fenil halkasına ait C‒H eğilme bandı) 

1H NMR (400 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 1.22 (t, 3H, J = 7.2 Hz, HG); 

2.59 (t, 2H, J = 6.0 Hz, HE); 2.64 (t, 2H, J = 6.0 Hz, HD); 3.58 (t, 2H, J = 5.6 Hz, 

HF’); 3.63 (t, 2H, J = 6.0 Hz, HF); 4.08 (q, 2H, J = 7.2 Hz, HI); 7.86 (d, 1H, J = 9.6 

Hz, HB); 8.38 (dd, 1H, J1 = 2.8 Hz, J2 = 9.6 Hz, HC,); 8.86 (d, 1H, J = 2.8 Hz, HJ); 

10.92 (s, 1H, HA); 

13C NMR (100 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 159.32 (C4); 155.09 (C7); 

145.18, 137.32, 130.57, 129.65, 123.53, 116.41 (C11, C12, C13, C14, C15, C16); 

61.37 (C8); 43.91, 42.15 (C2, C6); 34.15, 28.75 (C3, C5); 15.05 (C9); 

MS (m/z) (%): 352.2 [M+H] + 309.0 (8.33); 275.4 (13.33); 231.4 (90.00); 230.2 

(30.00); 229.2 (21.67); 228.4 (8.33); 228.0 (13.33); 217.2 (20.00); 215.4 (10.00); 

214.2 (8.33); 199.4 (26.67); 197.6 (45.00); 171.2 (10.00); 170.0 (5.00); 153.4 (53.30); 

152.2 (11.67); 151.4 (23.33); 150.4 (13.33); 149.4 (25.00); 139.4 (28.3); 137.4 

(16.67); 135.6 (11.67); 121.4 (43.3); 119.6 (46.7); 105.4 (10.00); 104.2 (10.00); 93.4 

(10.00); 91.4 (10.00); 89.6 (10.00); 76.6 (18.30);75.6 (100); 73.4 (21.67); 72.4 

(40.00); 71.6 (90.00); 61.4 (23.30); 60.6 (10.00);57.4 (16.7). 
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4.1.9. Etil 4-(2-(2-floro-4-triflorobenzoil)hidrazono)piperidin-1-karboksilat 

(8) 

N

N

H
N

O

CF3

O OC2H5

F

 

200 mg (1,17 mmol) etil-4-okso-piperidin-1-karboksilat (I) ile 259,5 mg (1,17 

mmol) 2-floro-4-triflorometil benzoil hidrazitten bölüm 3.2.1.4. de verilen 

yönteme göre elde edilir. Eter ile yıkanır. 221,9 mg (% 69) verimle elde edilir. 

Beyaz renkli toz, e.n. 148–150°C. 

C16H17F4N3O3 için  Hesaplanan (%) : C 51.20; H 4.57; N 11.20  

   Bulunan (%)  : C 51.16; H 5.08; N 11.08  

 

Spektral Bulgular 

IR (υ, cm-1): 3264 (hidrazona ait N‒H gerilme bandı); 3102 (aromatik C‒H 

gerilme bandı); 2983, 2911, 2870 (asimetrik ve simetrik alifatik C‒H gerilme 

bandı ); 1693 (estere ait C=O gerilme bandı); 1634 (C=N gerilme bandı); 1652 

(hidrazona ait C=O gerilme bandı); 1531, 1499, 1485, 1436, 1421 (N‒H eğilme 

ve C=C gerilme bandı); 1151 (aromatik C‒F gerilme bandı); 883 (1,4- 

disübstitüe fenil halkasına ait C‒H eğilme bandı) 

1H NMR (400 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 1.17–1.22 (m, 3H, HG); 2.16 (t, 

1H, HE); 2.44–2.57 (m, 3H, HD, HE'); 3.47–3.56 (m, 4H, HF, F'); 4.04–4.10 (m, 2H, 

HI); 7.64–7.86 (m, 3H, HB, C, J); 10.98 (s, 1H, HA); 

13C NMR (100 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 166.91 (C12); 160.67, 160.01 

(C4, C10); 155.08 (C7); 131.87, 130.94, 128.35, 128.18, 121.88, 114.29, 114.03 

(C11, C13, C14, C15, C16, C17); 61.37 (C8); 43.80, 41.92 (C2, C6); 33.86, 28.40 

(C3, C5); 15.04 (C9); 
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MS (m/z) (%): 374.4 [M-H] – (64.81); 354.2 (10); 328.2 (5.56); 265.4 (19.91); 253.4 

(99.54); 251.2 (6.48); 201.4 (51.39); 200.2 (83.8); 163.4 (22.69); 145.4 (14.82); 143.4 

(60.65); 123.4 (7.87); 117.2 (10.65); 93.4 (25.46); 73.4 (12.04); 42.4 (46.3). 

 

4.1.10. Etil 4-(2-(2-triflorometil-4-florobenzoil)hidrazono)piperidin-1-

karboksilat (9) 

N

N

H
N

O

F

O OC2H5

F3C

 

200 mg (1,17 mmol) etil-4-okso-piperidin-1-karboksilat (I) ile 259,5 mg (1,17 

mmol) 2- triflorometil-4- floro benzoil hidrazitten bölüm 3.2.1.4. de verilen 

yönteme göre elde edilir. Eter ile yıkanır. 167,3 mg (%52) verimle elde edilir. 

Beyaz renkli toz, e.n. 132–134°C. 

C16H17F4N3O3 için  Hesaplanan (%) : C 51.20; H 4.57; N 11.20  

   Bulunan (%)  : C 50.97; H 4.64; N 11.12  

 

Spektral Bulgular 

IR (υ, cm-1): 3204 (hidrazona ait N‒H gerilme bandı); 3054 (aromatik C‒H 

gerilme bandı); 2994, 2975, 2920, 2856 (asimetrik ve simetrik alifatik C‒H 

gerilme bandı ); 1705 (estere ait C=O gerilme bandı); 1631 (C=N gerilme 

bandı);  1654 (hidrazona ait C=O gerilme bandı); 1597, 1527, 1489, 1435, 1420 

(N‒H eğilme ve C=C gerilme bandı); 1150 (aromatik C‒F gerilme bandı); 882 

(1,4- disübstitüe fenil halkasına ait C‒H eğilme bandı) 

1H NMR (400 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 1.17–1.22 (m, 3H, HG); 2.11 (t, 

1H, J = 6.0 Hz, HE); 2.43–2.55 (m, 3H, HD, E'); 3.38–3.57 (m, 4H, HF, F'); 4.02–4.10 

(m, 2H, HI); 7.50–7.62 (m, 1H, HC); 7.63–7.72 (m, 1H, HJ); 7.74–7.77 (dd, 1H, 

HB); 10.94 (s, 1H, HA); 
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13C NMR (100 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 169.42 (C14); 162.99, 160.40 

(C4, C10); 155.09 (C7); 132.43, 132.34, 132.05, 131.56, 131.47, 119.87, 119.63 

(C11, C12, C13, C15, C16, C17); 61.34 (C8); 43.79, 41.89 (C2, C6); 33.76, 28.30 

(C3, C5); 15.03 (C9); 

MS (m/z) (%): 374.2 [M-H] – (100); 328.2 (21.2); 285.2 (15.89); 273.4 (24.8); 253.2 

(18.36); 163.4 (65.21); 143.4 (7.95); 123.4 (13.56); 93.4 (6.71); 73.4 (6.57); 69.4 

(14.93); 42.4 (54.25).  

 

4.1.11. N'-(2,6-difenilpiperidin-4-iliden)benzohidrazit (10) 

N
H

N

H
N

O

 

200 mg (0,80 mmol) 2,6-difenilpiperidin-4-on (II) ile 108,4 mg (0,80 mmol) 

benzoil hidrazitten bölüm 3.2.1.5. te verilen yönteme göre elde edilir. Eter ile 

yıkanır. 149,9 mg (% 51) verimle elde edilir. Açık sarı renkli toz, e.n. 216–

218°C. 

C24H23N3O için  Hesaplanan (%) : C 78.02; H 6.27; N 11.37 

   Bulunan (%)  : C 77.67; H 6.28; N 11.34  

 

Spektral Bulgular 

IR (υ, cm-1): 3308 (sekonder amine ait N‒H gerilme bandı); 3188(hidrazona 

ait N‒H gerilme bandı); 3064, 3032 (aromatik C‒H gerilme bandı);  2965, 

2900, 2845, 2803 (asimetrik ve simetrik alifatik C‒H gerilme bandı ); 1646 

(C=N ve hidrazona ait C=O gerilme bandı); 1600, 1575, 1493, 1450, 1435, 1418 

(N‒H eğilme ve C=C gerilme bandı); 699 (monosübstitüe fenil halkasına C‒H 

eğilme bandı) 
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1H NMR (400 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 2.08 (t, 1H, J1 = 12.4 Hz, J2 = 

13.2 Hz, HE); 2.43 (t, 1H, J1 = 12.0 Hz, J2 = 12.8 Hz, HE'); 2.61 (d, 1H, J = 12.8 Hz, 

HD'); 2.88 (s, 1H, HG); 3.18 (d, 1H, J = 13.2 Hz, HD); ); 3.88 (d, 1H, J = 10.8 Hz, 

HF); 3.96 (d, 1H, J = 10.8 Hz, HF'); 7.26–7.30 (m, 2H, HK, K'); 7.34–7.39 (m, 4H, 

HI,I'); 7.46–7.55 (m, 7H, HC, HJ, J', HL); 7.83 (d, 2H, J = 7.2 Hz, HB); 10.86 (s, 1H, 

HA); 

13C NMR (100 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 164.21, 162.49 (C4, C13); 

144.57, 144.51 (C7); 134.51, 131.75, 128.78, 128.69, 128.19, 127.61, 127.31, 127.10 

(C8, C9, C10, C11, C12, C14, C15, C16, C17, C18, C19, C20); 61.46, 60.20 (C2, 

C6); 43.94, 37.37 (C3, C5); 

MS (m/z) (%): 368.4 [M-H] – (100); 263.6 (59.92); 245.4 (12.06); 235.2 (7.78); 

232.4 (15.95); 185.4 (8.56); 157.4 (5.06); 144.4 (5.45); 135.4 (5.45); 120.4 (8.17); 

42.4 (21.4).  

 

4.1.12. N'-(2,6-difenilpiperidin-4-iliden)-4-klorobenzohidrazit (11) 

N
H

N

H
N

O

Cl

 

200 mg (0,80 mmol) 2,6-difenilpiperidin-4-on (II) ile 135,8 mg (0,80 mmol) 4-

kloro benzoil hidrazitten bölüm 3.2.1.5. te verilen yönteme göre elde edilir. 

Eter ile yıkanır. 205,7 mg (%64) verimle elde edilir. Sarı renkli toz, e.n. 226–

228°C. 

C24H22ClN3O için  Hesaplanan (%) : C 71.37; H 5.49; N 10.4 

   Bulunan (%)  : C 71.5; H 5.18; N 9.96  
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Spektral Bulgular 

IR (υ, cm-1): 3291 (sekonder amine ait N‒H gerilme bandı); 3174 (hidrazona 

ait N‒H gerilme bandı); 3065, 3030 (aromatik C‒H gerilme bandı); 2961, 2899, 

2795, 2737 (asimetrik ve simetrik alifatik C‒H gerilme bandı ); 1646 (C=N ve 

estere ait C=O gerilme bandı); 1492, 1473, 1455, 1443, 1400 (N‒H eğilme ve 

C=C gerilme bandı); 1084 (aromatik C‒Cl gerilme bandı); 838 (1,4- 

disübstitüe fenil halkasına ait C‒H eğilme bandı); 703, 696 (monosübstitüe 

fenil halkasına C‒H eğilme bandı) 

1H NMR (400 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 2.08 (t, 1H, J1 = 12.0 Hz, J2 = 

13.6 Hz, HE); 2.43 (t, 1H, J1 = 12.0 Hz, J2 = 13.2 Hz, HE'); 2.60 (d, 1H, J = 12.0 Hz 

HD'); 2.88 (s, 1H, HG); 3.18 (d, 1H, J = 12.0 Hz, HD); 3.87 (d, 1H, J = 10.8 Hz, HF); 

3.95 (d, 1H, J = 10.8 Hz, HF'); 7.28–7.30 (m, 2H, HK, K'); 7.35–7.38 (m, 4H, HI,I'); 

7.53–7.56 (m, 6H, HC,  HJ, J'); 7.86 (d, 2H, J = 8.0 Hz, HB); 10.89 (s, 1H, HA); 

13C NMR (100 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 163.16, 162.86 (C4, C13); 

144.53, 144.48 (C7); 130.15, 129.33, 128.77, 128.68, 127.62, 127.31, 127.10 (C8, 

C9, C10, C11, C12, C14, C15, C16, C17, C18, C19); 61.44, 60.21 (C2, C6); 43.89, 

37.38 (C3, C5); 

MS (m/z) (%): 402.4 [M-H] – (100); 297.4 (65.09); 279.2 (16.57); 232.4 (14.2); 

218.8 (6.51); 178.2 (7.1); 169.2 (8.28); 154.4 (8.28); 111.2 (7.69); 42.4 (20.12).  

 

4.1.13. N'-(2,6-difenilpiperidin-4-iliden)-4-florobenzohidrazit (12) 

N
H

N

H
N

O

F

 

200 mg (0,80 mmol) 2,6-difenilpiperidin-4-on (II) ile 122,7 mg (0,80 mmol) 4-

floro benzoil hidrazitten bölüm 3.2.1.5. te verilen yönteme göre elde edilir. 
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Etil asetat/ petrol eter ile yeniden kristallendirilir. 154,2 mg (% 50) verimle 

elde edilir. Açık sarı renkli toz, e.n. 159–160°C. 

C24H22FN3O için  Hesaplanan (%) : C 78.4; H 5.72; N 10.85 

   Bulunan (%)  : C 78.17; H 5.6; N 10.53  

 

Spektral Bulgular 

IR (υ, cm-1): 3309 (sekonder amine ait N‒H gerilme bandı); 3179 (hidrazona 

ait N‒H gerilme bandı); 3064, 3032 (aromatik C‒H gerilme bandı); 2970, 2902, 

2842 (asimetrik ve simetrik alifatik C‒H gerilme bandı ); 1651 (hidrazona ait 

C=O gerilme bandı); 1646 (C=N gerilme bandı); 1602, 1510, 1494, 1455, 1409 

(N‒H eğilme ve C=C gerilme bandı); 1155 (aromatik C‒F gerilme bandı); 848 

(1,4-disübstitüe fenil halkasına ait C‒H eğilme bandı);  736, 699 

(monosübstitüe fenil halkasına C‒H eğilme bandı) 

1H NMR (400 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 2.08 (t, 1H, J = 12.0 Hz,  HE); 

2.43 (t, 1H, J1 = 12.0 Hz, J2 = 12.4 Hz, HE'); 2.58–2.61 (m, 1H, HD'); 2.88 (s, 1H, 

HG); 3.16 (d, 1H, J = 13.2 Hz, HD); 3.87 (d, 1H, J = 11.2 Hz, HF); 3.96 (d, 1H, J = 

11.2 Hz, HF'); 7.28–7.39 (m, 8H, HI, I' K, K', C); 7.49–7.54 (m, 4H, HJ,  HJ',); 7.88–7.92 

(m, 2H, HB); 10.83 (s, 1H, HA); 

13C NMR (100 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 163.11, 162.68 (C4, C13); 

144.53, 144.47 (C7); 130.90, 128.79, 128.77, 128.69, 127.68, 127.61, 127.30, 

127.10, 115.74, 115.51 (C8, C9, C10, C11, C12, C14, C15, C16, C18, C19); 61.44, 

60.53 (C2, C6); 43.87, 37.35 (C3, C5); 

MS (m/z) (%): 388.6 [M+H] + (15.77); 283.6 (26.00); 194.8 (100); 167.6 (21.48); 

165.6 (13.93); 152.6 (12.42); 144.6 (7.05); 123.4 (68.46); 116.6 (20.47); 103.6 

(17.45); 95.4 (23.49); 91.4 (10.24); 89.6 (8.73); 77.6 (10.07); 75.6 (18.46); 71.6 

(5.54); 65.6 (10.74).  
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4.1.14. N'-(2,6-difenilpiperidin-4-iliden)-4-metoksibenzohidrazit (13) 

N
H

N

H
N

O

OCH3

 

200 mg (0,80 mmol) 2,6-difenilpiperidin-4-on (II) ile 132,2 mg (0,80 mmol)) 4-

metoksi benzoil hidrazitten bölüm 3.2.1.5. te verilen yönteme göre elde edilir. 

Eter ile yıkanır. 159,0 mg (% 50) verimle elde edilir. Beyaz renkli toz, e.n. 

151–153°C. 

C25H25N3O2 için  Hesaplanan (%) : C 75.16; H 6.31; N 10.52  

   Bulunan (%)  : C 74.85; H 6.47; N 10.19  

 

Spektral Bulgular 

IR (υ, cm-1): 3371 (sekonder amine ait N‒H gerilme bandı); 3319 (hidrazona 

ait N‒H gerilme bandı); 3059, 3026 (aromatik C‒H gerilme bandı); 2978, 2911, 

2841, 2819 (asimetrik ve simetrik alifatik C‒H gerilme bandı ); 1643 

(hidrazona ait C=O gerilme bandı); 1629 (C=N gerilme bandı); 1603;  1575, 

1542, 1504, 1455, 1440, 1418 (N‒H eğilme ve C=C gerilme bandı); 843 (1,4- 

disübstitüe fenil halkasına ait C‒H eğilme bandı); 753 (monosübstitüe fenil 

halkasına C‒H eğilme bandı) 

1H NMR (400 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 2.06 (t, 1H, J1 = 13.2 Hz, J2 = 

12.4 Hz, HE); 2.41 (t, 1H, J = 12.4 Hz HE'); 2.59 (d, 1H, J = 12.8 Hz, HD'); 2.88 (s, 

1H, HG); 3.16 (d, 1H, J = 13.2 Hz, HD); 3.81 (s, 3H, HL); 3.86 (d, 1H, J = 11.6 Hz, 

HF); 3.95 (d, 1H, J = 10.8 Hz, HF'); 7.01 (d, 2H, J = 8.8 Hz, HC); 7.28–7.30 (m, 2H, 

HK, K'); 7.34–7.39 (m, 4H, HI,I'); 7.52–7.55 (m, 4H, HJ, J'); 7.83 (d, 2H, J = 8.8 Hz, 

HB); 10.71 (s, 1H, HA); 

13C NMR (100 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 163.62, 162.14, 161.89 (C4, 

C13, C17); 144.59 (C7); 130.08, 128.78, 128.69, 127.60, 127.30, 127.10, 126.53, 
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113.92 (C8, C9, C10, C11, C12, C14, C15, C16, C18, C19); 61.46, 60.20 (C2, C6); 

55.83 (C20); 43.95, 37.39 (C3, C5); 

MS (m/z) (%): 398.4 [M-H] – (100); 293.4 (54.9); 232.4 (18.63); 231.4 (7.84); 174.2 

(5.88); 150.4 (8.82); 120.2 (10.78); 119.8 (6.86); 108.4 (15.69); 97.2 (8.82); 96.6 

(6.86); 96.2 (5.88); 95.2 (8.82); 93.4 (7.84); 92.4 (13.73); 81.2 (6.86); 42.4 (14.71).  

 

4.1.15. N'-(2,6-difenilpiperidin-4-iliden)-4-metilbenzohidrazit (14) 

N
H

N

H
N

O

CH3

 

200 mg (0,80 mmol) 2,6-difenilpiperidin-4-on (II) ile 119,5 mg (0,80 mmol) 4-

metil benzoil hidrazitten bölüm 3.2.1.5. te verilen yönteme göre elde edilir. 

Eter ile yıkanır. 164,8 mg (% 54) verimle elde edilir. Açık sarı renkli toz, e.n. 

190–193°C. 

C25H25N3O için  Hesaplanan (%) : C 78.3; H 6.57; N 10.96 

   Bulunan (%)  : C 77.97; H 6.52; N 10.75  

 

Spektral Bulgular 

IR (υ, cm-1): 3285 (sekonder amine ait N‒H gerilme bandı); 3171 (hidrazona 

ait N‒H gerilme bandı); 3059, 3032 (aromatik C‒H gerilme bandı); 2963, 2899, 

2851, 2803 (asimetrik ve simetrik alifatik C‒H gerilme bandı ); 1644 (C=N ve 

hidrazona ait C=O gerilme bandı); 1570, 1515, 1493, 1453, 1418 (N‒H eğilme 

ve C=C gerilme bandı); 829 (1,4- disübstitüe fenil halkasına ait C‒H eğilme 

bandı); 698 (monosübstitüe fenil halkasına C‒H eğilme bandı) 

1H NMR (400 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 2.07 (t, 1H, J1 = 12.4 Hz, J2 = 

13.2 Hz, HE); 2.36 (s, 3H, HL); 2.42 (t, 1H, J1 = 12.4 Hz, J2 = 13.2 Hz, HE'); 2.59 (d, 

1H, J =12.4 Hz, HD'); 2.88 (s, 1H, HG); 3.16 (d, 1H, J = 13.6 Hz, HD); 3.87 (d, 1H, 
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J = 11.2 Hz, HF); 3.95 (d, 1H, J = 10.8 Hz, HF'); 7.27–7.30 (m, 4H, HC, K, K'); 7.34–

7.39 (m, 4H, HI,I'); 7.54 (d, 4H, HJ, J'); 7.74 (d, 2H, J = 8.0 Hz, HB); 10.77 (s, 1H, 

HA); 

13C NMR (100 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 163.99, 162.28 (C4, C13); 

144.60 (C7); 141.70, 131.64, 129.21, 128.77, 128.68, 128.20, 127.60, 127.30, 127.10 

(C8, C9, C10, C11, C12, C14, C15, C16, C17, C18, C19); 61.46, 60.20 (C2, C6); 

43.93, 37.37 (C3, C5); 21.46 (C20); 

MS (m/z) (%): 382.6 [M-H] - (100); 277.4 (63.42); 259.4 (14.63); 249.2 (8.54); 

232.4 (24.39); 199.4 (6.1); 194.2 (6.1); 158.2 (7.32); 149.4 (10.98); 134.4 (8.54); 42.4 

(15.85).  

 

4.1.16. N'-(2,6-difenilpiperidin-4-iliden)-4-triflorometilbenzohidrazit (15) 

N
H

N

H
N

O

CF3

 

200 mg (0,80 mmol) 2,6-difenilpiperidin-4-on (II) ile 162,5 mg (0,80 mmol) 4-

triflorometil benzoil hidrazitten bölüm 3.2.1.5. te verilen yönteme göre elde 

edilir. Eter ile yıkanır. 219,3 mg (% 63) verimle elde edilir. Beyaz renkli toz, 

e.n. 188–190°C. 

C25H22F3N3O için  Hesaplanan (%) : C 68.64; H 5.07; N 9.61  

   Bulunan (%)  : C 68.29; H 5.31; N 9.21  

 

Spektral Bulgular 

IR (υ, cm-1): 3305 (sekonder amine ait N‒H gerilme bandı); 3185 (hidrazona 

ait N‒H gerilme bandı); 3065, 3033 (aromatik C‒H gerilme bandı); 2959, 2911, 

2845, 2823 (asimetrik ve simetrik alifatik C‒H gerilme bandı ); 1659 

(hidrazona ait C=O gerilme bandı); 1639 (C=N gerilme bandı);  1577, 1514, 
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1494, 1456, 1411 (N‒H eğilme ve C=C gerilme bandı); 854 (1,4- disübstitüe 

fenil halkasına ait C‒H eğilme bandı);  736 (monosübstitüe fenil halkasına C‒

H eğilme bandı) 

1H NMR (400 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 2.10 (t, 1H, J1 = 12.4 Hz, J2 = 

13.2 Hz, HE); 2.45 (t, 1H, J1 = 12.0 Hz, J2 = 12.8 Hz, HE'); 2.61 (d, 1H, J = 13.4 Hz, 

HD'); 2.89 (s, 1H, HG); 3.19 (d, 1H, J = 13.6 Hz, HD); 3.88 (d, 1H, J = 11.12 Hz 

HF); 3.96 (d, 1H, J = 10.8 Hz HF'); 7.26–7.30 (m, 2H, HK, K'); 7.34–7.39(m, 4H, HI, 

I'); 7.54 (d, 4H, J = 7.2 Hz,  HJ, J'); 7.85 (d, 2H, J = 8.0 Hz, HB); 8.02 (d, 2H, J = 8.0 

Hz, HC); 11.03 (s, 1H, HA); 

13C NMR (100 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 163.16 (C4, C13); 144.50 (C7); 

129.15, 128.78, 128.69, 127.63, 127.33, 127.11, 125.71 (C8, C9, C10, C11, C12, 

C14, C15, C16, C17, C18, C19, C20); 61.43, 60.21 (C2, C6); 43.92, 37.38 (C3, C5); 

MS (m/z) (%): 436.6 [M-H] – (100); 331.4 (56.71); 313.4 (16.71); 303.4 (5.75); 

253.4 (6.85); 203.4 (7.40); 185.4 (5.75); 145.4 (21.92); 42.4 (17.81).  

 

4.1.17. N'-(2,6-difenilpiperidin-4-iliden)-4-nitrobenzohidrazit (16) 

N
H

N

H
N

O

NO2

 

200 mg (0,80 mmol) 2,6-difenilpiperidin-4-on (II) ile 144,2 mg (0,80 mmol) 4-

nitro benzoil hidrazitten bölüm 3.2.1.5. te verilen yönteme göre elde edilir. 

Metanol ile yıkanır. 214,4 mg (% 65) verimle elde edilir. Turuncu renkli toz, 

e.n. 208–210°C. 

C24H22N4O için  Hesaplanan (%) : C 69.55; H 5.35; N 13.52 

   Bulunan (%)  : C 69.17; H 5.04; N 13.16  
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Spektral Bulgular 

IR (υ, cm-1): 3294 (sekonder amine ait N‒H gerilme bandı); 3184 (hidrazona 

ait N‒H gerilme bandı); 3085, 3032 (aromatik C‒H gerilme bandı); 2959, 2911, 

2849, 2826 (asimetrik ve simetrik alifatik C‒H gerilme bandı ); 1652 (C=N ve 

hidrazona ait C=O gerilme bandı); 1492, 1456, 1416 (N‒H eğilme ve C=C 

gerilme bandı); 1522, 1342 (asimetrik ve simetrik NO2 gerilme bandı); 868 

(1,4- disübstitüe fenil halkasına ait C‒H eğilme bandı); 755, 666 

(monosübstitüe fenil halkasına C‒H eğilme bandı) 

1H NMR (400 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 2.12 (t, 1H, J1 = 12.4 Hz, J2 = 

13.6 Hz, HE); 2.46 (t, 1H, J1 = 12.0 Hz, J2 = 12.8 Hz, HE'); 2.63 (d, 1H, J = 12.8 Hz, 

HD'); 2.89 (s, 1H, HG); 3.20 (d, 1H, J = 13.6 Hz, HD); 3.88 (d, 1H, J = 10.4 Hz, HF); 

3.97 (d, 1H, J = 10.4 Hz, HF'); 7.28–7.38(m, 6H, HK, K', I, I'); 7.54 (d, 4H, J = 7.2 Hz,  

HJ, J'); 8.07 (d, 2H, J = 8.4 Hz, HB); 8.31 (d, 2H, J = 8.8 Hz, HC); 9.90 (s, 1H, HA); 

13C NMR (100 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 163.83 (C4, C13); 149.45 

(C17); 144.33 (C7); 143.83, 129.72, 129.64, 129.37, 129.18, 128.91, 128.80, 128.71, 

127.69, 127.32, 127.09, 124.12, 124.00, 123.86 (C8, C9, C10, C11, C12, C14, C15, 

C16, C17, C18, C19); 61.42, 60.36 (C2, C6); 43.76, 37.33 (C3, C5); 

MS (m/z) (%): 413.6 [M-H] – (100); 308.4 (51.22); 290.4 (12.20); 185.4 (6.23); 

180.4 (7.05); 122.4 (33.6); 46.4 (33.6); 42.4 (13.55).  

 

4.1.18. 1-(2,4-Dinitrofenil)-2-(2,6-difenilpiperidin-4-iliden)hidrazin (17) 

N
H

N

H
N

NO2

NO2

 

200 mg (0,80 mmol) 2,6-difenilpiperidin-4-on (II) ile 157,7 mg (0,80 mmol) 

2,4-dinitro fenil hidrazinden bölüm 3.2.1.5. te verilen yönteme göre elde 

edilir. Metanol ile yıkanır. 168,2 mg (% 49) verimle elde edilir. Sarı renkli toz, 

e.n. 194–196°C. 
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C23H21N5O4 için  Hesaplanan (%) : C 64.03; H 4.91; N 16.23 

   Bulunan (%)  : C 64.01; H 4.88; N 15.97  

  

Spektral Bulgular 

IR (υ, cm-1): 3324 (hidrazona ait N‒H gerilme bandı); 3303 (sekonder amine 

ait N‒H gerilme bandı); 3096 (aromatik C‒H gerilme bandı);  2969, 2906, 2821 

(asimetrik ve simetrik alifatik C‒H gerilme bandı ); 1613 (C=N gerilme 

bandı); 1532, 1497, 1455, 1441, 1425 (N‒H eğilme ve C=C gerilme bandı); 

1519, 1332 (asimetrik ve simetrik NO2 gerilme bandı); 830, 753, 742 (1,4- 

disübstitüe fenil halkasına ait C‒H eğilme bandı); 699 (monosübstitüe fenil 

halkasına C‒H eğilme bandı) 

1H NMR (400 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 2.33–2.39 (m, 1H, HE); 2.54–

2.57 (m, 1H, HE'); 2.69 (d, 1H, J = 12.4 Hz,  HD'); 2.97–3.00 (m, 2H, HD, HG); 

3.95–4.01 (m, 2H, HF, F'); 7.31–7.34 (m, 2H, HK, K'); 7.36–7.42 (m, 4H, HI,I'); 7.54–

7.57 (m, 4H, HJ, J'); 7.90 (d, 1H, J = 9.6 Hz, HB); 8.39 (dd, 1H, J1 = 9.6 Hz, J2 = 2.8 

Hz HC); 8.86 (d, 1H, J = 2.8 Hz, HL); 11.05 (s, 1H, HA); 

13C NMR (100 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 160.37 (C4); 145.21, 144.16 

(C7); 137.17, 130.51, 129.59, 128.86, 128.80, 127.87, 127.71, 127.23, 127.12, 

123.53, 116.39 (C8, C9, C10, C11, C12, C14, C15, C16, C17, C18, C19); 61.26, 

60.07 (C2, C6); 43.64, 36.57 (C3, C5); 

MS (m/z) (%): 432.6 [M+H] + (13.85); 232.6 (6.33); 154.4 (5.67); 129.6 (5.13); 

128.6 (6.76); 115.6 (8.18); 106.8 (100); 105.2 (6.87); 104.6 (12.54); 103.6 (30.75); 

91.6 (12.98); 79.6 (22.79); 78.2 (7.63); 77.6 (24.3).  
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4.1.19. N'-(2,6-difenilpiperidin-4-iliden)- 2-floro-4-(triflorometil) benzo 

hidrazit (18) 

N
H

N

H
N

O

CF3F

 

200 mg (0,80 mmol) 2,6-difenilpiperidin-4-on (II) ile 176,8 mg (0,80 mmol) 2-

floro-4-triflorometil benzoil hidrazitten bölüm 3.2.1.5. te verilen yönteme 

göre elde edilir. Metanol ile yıkanır. 163,1 mg (%45) verimle elde edilir. 

Beyaz renkli toz, e.n. 205–207°C. 

C25H21F4N3O için Hesaplanan (%) : C 65.93; H 4.65; N 9.23  

   Bulunan (%)  : C 65.57; H 5.03; N 9.22  

 

Spektral Bulgular 

IR (υ, cm-1): 3300 (sekonder amine ait N‒H gerilme bandı); 3178 (hidrazona 

ait N‒H gerilme bandı); 3085, 3063 (aromatik C‒H gerilme bandı); 2958, 2898, 

2804 (asimetrik ve simetrik alifatik C‒H gerilme bandı ); 1659 (hidrazona ait 

C=O gerilme bandı);  1632 (C=N gerilme bandı);  1601, 1583, 1514, 1494, 1455,  

1425 (N‒H eğilme ve C=C gerilme bandı); 1153 (aromatik C‒F gerilme 

bandı); 876 (1,4- disübstitüe fenil halkasına ait C‒H eğilme bandı); 755 

(monosübstitüe fenil halkasına C‒H eğilme bandı) 

1H NMR (400 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 2.08 (t, 1H, J1 = 12.8 Hz, J2 = 

13.2 Hz, HE); 2.43 (t, 1H, J1 = 12.4 Hz, J2 = 12.8 Hz, HE'); 2.58 (d, 1H, J = 12.8 Hz, 

HD'); 2.91 (s, 1H, HG); 3.18 (d, 1H, J = 13.6 Hz,  HD); 3.85 (d, 1H, J = 12.0 Hz, 

HF); 3.96 (d, 1H, J = 11.6 Hz,  HF'); 7.24–7.31 (m, 2H, HK, K'); 7.33–7.45 (m, 4H, 

HI, I'); 7.52–7.56 (m, 4H, HJ, J'); 7.65–7.85 (m, 3H, HB, C, L); 11.04 (s, 1H, HA); 

13C NMR (100 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 166.83 (C15); 161.44 (C4); 

160.05 (C13); 144.34, 144.19 (C7); 158.48, 155.50, 131.84, 128.74, 128.67, 128.62, 
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128.60, 127.65, 127.59, 127.24, 127.18, 127.05, 121.84, 114.14, 114.00 (C8, C9, 

C10, C11, C12, C14, C16, C17,C18, C19, C20); 61.42, 60.20 (C2, C6); 43.81, 

36.98 (C3, C5); 

MS (m/z) (%): 456.4 [M+H] + (7.88); 352.0 (15.56); 247.4 (9.93); 204.6 (6.24); 

194.8 (100); 191.6 (34.08); 167.8 (20.16); 165.6 (12.28); 163.4 (24.56); 152.6 

(14.12); 144.6 (9.83); 143.2 (6.35); 129.6 (8.60); 116.6 (21.6); 106.6 (6.45); 103.6 

(33.5); 91.6 (12.39); 89.6 (7.27); 77.6(12.79); 65.6 (9.62).  

 

4.1.20. N'-(2,6-difenilpiperidin-4-iliden)-4(triflorometil)-2-florobenzo 

hidrazit (19) 

N
H

N

H
N

O

FF3C

 

200 mg (0,80 mmol) 2,6-difenilpiperidin-4-on  (II) ile 176,8 mg (0,80 mmol) 2-

triflorometil-4-floro benzoil hidrazitten bölüm 3.2.1.5. te verilen yönteme 

göre elde edilir. Eter/petrol eteri ile yıkanır. 170,3 mg (%47) verimle elde 

edilir. Beyaz renkli toz, e.n. 177–178°C.  

C25H21F4N3O için  Hesaplanan (%) : C 65.93; H 4.65; N 9.23  

   Bulunan (%)  : C 65.80; H 5.01; N 9.14  

 

Spektral Bulgular 

IR (υ, cm-1): 3295 (sekonder amine ait N‒H gerilme bandı); 3150 (hidrazona 

ait N‒H gerilme bandı); 3061, 3033 (aromatik C‒H gerilme bandı); 2975, 2904, 

2841, 2819 (asimetrik ve simetrik alifatik C‒H gerilme bandı ); 1667 (C=N ve 

hidrazona ait C=O gerilme bandı); 1595, 1515, 1495, 1456, 1423 (N‒H eğilme 

ve C=C gerilme bandı); 1155 (aromatik C‒F gerilme bandı); 872 (1,4‒ 

disübstitüe fenil halkasına ait C‒H eğilme bandı); 754 (monosübstitüe fenil 

halkasına C‒H eğilme bandı) 
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1H NMR (400 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 1.99–2.09 (m, 1H, HE); 2.41 (t, 

1H, J1 = 12.0 Hz, J2 = 12.8 Hz, HE'); 2.56 (d, 1H, J = 13.2 Hz, HD'); 2.90 (s, 1H, 

HG); 3.17 (d, 1H, J = 13.6 Hz HD); 3.11–3.84 (m, 1H, HF); 3.95 (d, 1H, J = 10.8 

Hz, HF');  7.23–7.42 (m, 6H, HK, K', I, I'); 7.50–7.58 (m, 4H, HJ, J'); 7.60–7.65 (m, 1H, 

HC); 7.69–7.78 (m, 2H, HB,L); 10.99 (s, 1H, HA); 

13C NMR (100 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 169.45 (C17); 163.04, 161.07 

(C4, C13); 144.49, 144.40 (C7); 154.85, 144.24, 132.44, 132.36, 132.20, 128.78, 

128.67, 127.65, 127.61, 127.25, 127.09, 127.04, 119.92, 119.71, 114.57 (C8, C9, 

C10, C11, C12, C14, C15, C16, C17, C18, C19, C20); 61.45, 60.22 (C2, C6); 

43.83, 36.85 (C3, C5); 

MS (m/z) (%): 456.6 [M+H] + (8.83); 351.8 (14.50); 227.4 (6.88); 195.4 (100); 

191.4 (43.03); 186.4 (9.76); 167.6 (22.77); 165.6 (13.38); 163.4 (33.64); 152.6 

(10.41); 144.6 (7.90); 129.4 (5.58); 116.6 (20.35); 113.4 (8.08); 103.6 (21.38); 91.6 

(11.25); 89.6 (7.25).  

 

4.1.21. Etil 4-(2-(4-bromofenilsülfonil)hidrazono)piperidin-1-karboksilat 

(20) 

N

N

H
N

S

O OC2H5

O

O
Br

 

200 mg (1,17 mmol) etil-4-okso-piperidin-1-karboksilat (I) ile 293,4 mg (1,17 

mmol) 4-bromo benzen sülfonil hidrazitten bölüm 3.2.1.6. da verilen 

yönteme göre elde edilir. Etanol ile yıkanır. 401,5 mg (%85) verimle elde 

edilir. Beyaz renkli toz, e.n. 176–178°C.  

C14H18BrN3O4S için  Hesaplanan (%) : C 41.59; H 4.49; N 10.39; S 7.93 

   Bulunan (%)  : C 41.60; H 4.49; N 10.18; S 7.45  

 



80 

 

Spektral Bulgular 

IR (υ, cm-1): 3117 (sülfonil hidrazona ait N‒H gerilme bandı); 3090 (aromatik 

C‒H gerilme bandı); 2988, 2943, 2889, 2855 (asimetrik ve simetrik alifatik C‒

H gerilme bandı ); 1673 (estere ait C=O gerilme bandı); 1643 (C=N gerilme 

bandı); 1574, 1486, 1468, 1435, 1401 (N‒H eğilme ve C=C gerilme bandı); 1323 

(asimetrik S=O gerilme bandı); 1172 (simetrik S=O gerilme bandı);  1112 (C‒

Br gerilme bandı); 821, 776 (1,4-disübstitüe fenil halkasına ait C‒H eğilme 

bandı) 

1H NMR (400 MHz) (CDCl3/TMS) δ (ppm): 1.28 (t, 3H, J1 = 6.8 Hz, J2 = 7.2 Hz, 

HG); 2.37 (t, 2H, J = 6.0 Hz, HE); 2.43 (t, 2H, J1 = 6.0 Hz, J2 = 6.4 Hz, HD); 3.57–

3.60 (m, 4H, HF); 4.16 (q, 2H, J1 = 6.8 Hz, J2 = 7.2 Hz, HI); 7.69 (d, 2H, J = 6.8 Hz, 

HC); 7.83 (d, 2H, J = 6.8 Hz, HB); 7.66 (s, 1H, HA); 

1H NMR (400 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 1.18 (t, 3H, J = 6.8 Hz, HG); 

2.26 (t, 2H, J = 5.6 Hz, HE); 2.41 (t, 2H, J1 = 6.0 Hz, J2 = 6.8 Hz, HD); 4.05 (q, 2H, 

J = 6.8 Hz, HI); 8.01 (d, 2H, J = 8.0 Hz, HC); 8.06 (d, 2H, J = 8.0 Hz, HB); 10.63 (s, 

1H, HA); 

13C NMR (100 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 159.40 (C4); 155.03 (C7); 

138.60 (C10); 132.59 (C12, C14); 129.99 (C11, C15); 127.20 (C13); 61.33 (C8); 

43.64, 40.62 (C2, C6); 33.50, 28.10 (C3, C5); 15.03 (C9); 

MS (m/z) (%): 403.6 [M­H] – (9.33); 221.2 (100); 219.2 (1.16); 201.2 (1.08); 173.2 

(2.93); 156.8 (19.97); 155.4 (1.47); 99.4 (3.55); 81.4 (58.06); 79.4 (4.93); 64.2 (1.23).  

 

4.1.22. Etil 4-(2-(4-klorofenilsülfonil)hidrazono)piperidin-1-karboksilat (21) 

N

N

H
N

S

O OC2H5

O

O
Cl
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200 mg (1,17 mmol) etil-4-okso-piperidin-1-karboksilat (I) ile 241,4 mg (1,17 

mmol) 4-kloro benzen sülfonil hidrazitten bölüm 3.2.1.6. da verilen yönteme 

göre elde edilir. Etil asetat/ metanol ile yeniden kristallendirilir. 336,3 mg 

(%80) verimle elde edilir. Beyaz renkli toz, e.n. 160–162°C. 

C14H18ClN3O4S için  Hesaplanan (%) : C 46.73; H 5.04; N 11.68; S 8.91 

   Bulunan (%)  : C 47.11; H 5.06; N 11.51; S 8.53  

  

Spektral Bulgular 

IR (υ, cm-1): 3113 (sülfonil hidrazona ait N‒H gerilme bandı); 3086, 3072 

(aromatik C‒H gerilme bandı); 2989, 2972, 2885, 2836 (asimetrik ve simetrik 

alifatik C‒H gerilme bandı ); 1667 (estere ait C=O ve C=N gerilme bandı);  

1584, 1571, 1483, 1471, 1436, 1409 (N‒H eğilme ve C=C gerilme bandı); 1345 

(asimetrik S=O gerilme bandı); 1170 (simetrik S=O gerilme bandı); 1112 (C‒Cl 

gerilme bandı); 819, 779 (1,4- disübstitüe fenil halkasına ait C‒H eğilme 

bandı); 

1H NMR (400 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 1.18 (t, 3H, J1 = 6.8 Hz, J2 = 7.2 

Hz, HG); 2.25 (t, 2H, J = 6.0 Hz, HE); 2.39 (t, 2H, J = 6.0 Hz, HD); 3.41–3.46 (m, 

4H, HF); 4.04 (q, 2H, J1 = 6.8 Hz, J2 = 7.2 Hz, HI); 7.69 (d, 2H, J = 8.8 Hz, HC); 

7.84 (d, 2H, J = 8.4 Hz, HB); 10.45 (s, 1H, HA); 

13C NMR (100 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 159.39 (C4); 155.03 (C7); 

138.36 (C10); 138.25 (C13); 129.90 (C11, C15); 129.64 (C12, C14); 61.32 (C8);  

43.64, 41.76 (C2, C6); 33.50, 28.10 (C3, C5); 15.02 (C9); 

MS (m/z) (%): 359.6 [M-H] - (14.16); 177.2 (100); 113.4 (43.36); 111.4 (6.34); 64.4 

(2.07); 37.4 (3.10). 
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4.1.23. Etil 4-(2-(4-florofenilsülfonil)hidrazono)piperidin-1-karboksilat (22) 

N

N

H
N

S

O OC2H5

O

O
F

 

200 mg (1,17 mmol) etil-4-okso-piperidin-1-karboksilat (I) ile 222,2 mg (1,17 

mmol) 4-floro benzen sülfonil hidrazitten bölüm 3.2.1.6. da verilen yönteme 

göre elde edilir. Eter ile yıkanır. 349,0 mg (%87) verimle elde edilir. Beyaz 

renkli toz, e.n. 145–147°C. 

C14H18FN3O4S için  Hesaplanan (%) : C 48.97; H 5.28; N 12.24; S 9.34 

   Bulunan (%)  : C 48.55; H 5.27; N 12.09; S 8.91  

 

Spektral Bulgular 

IR (υ, cm-1): 3187 (sülfonil hidrazona ait N‒H gerilme bandı); 3065, 3047 

(aromatik C‒H gerilme bandı); 2976, 2926 (asimetrik ve simetrik alifatik C‒H 

gerilme bandı ); 1691 (estere ait C=O gerilme bandı); 1658 (C=N gerilme 

bandı); 1592, 1495, 1483, 1434, 1411 (N‒H eğilme ve C=C gerilme bandı); 1339 

(asimetrik S=O gerilme bandı); 1295 (aromatik C‒F gerilme bandı); 1156 

(simetrik S=O gerilme bandı); 820, 765 (1,4- disübstitüe fenil halkasına ait C‒

H eğilme bandı) 

1H NMR (400 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 1.17 (t, 3H, J1 = 6.8 Hz, J2 = 7.2 

Hz, HG); 2.25 (t, 2H, J1 = 5.6 Hz, J2 = 6.0 Hz, HE); 2.39 (t, 2H, J = 6.0 Hz, HD); 

3.41–3.47 (m, 4H, HF); 4.04 (q, 2H, J1 = 6.8 Hz, J2 = 7.2 Hz, HI); 7.42–7.47 (m, 

2H, HC); 7.89–7.93 (m, 2H, HB); 10.42 (s, 1H, HA); 

13C NMR (100 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 166.11, 163.61 (C13); 159.20 

(C4); 155.03 (C7); 135.88, 135.85 (C10); 131.05, 130.95 (C11, C15); 116.76, 116.53 

(C12, C14); 61.33 (C8); 43.65, 41.75 (C2, C6); 33.50, 28.09 (C3, C5); 15.01 (C9);  
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MS (m/z) (%): 341.7 [M-H] - (11.97); 159.6 (100); 139.4 (2.16); 111.4 (3.01); 95.4 

(68.65); 79.4 (1.03); 75.4 (1.08); 64.4 (7.15). 

 

4.1.24. Etil 4-(2-(4-metoksifenilsülfonil)hidrazono)piperidin-1-karboksilat 

(23)  

N

N

H
N

S

O OC2H5

O

O
OCH3

 

200 mg (1,17 mmol) etil-4-okso-piperidin-1-karboksilat (I) ile 236,3 mg (1,17 

mmol) 4-metoksi benzen sülfonil hidrazitten bölüm 3.2.1.6. da verilen 

yönteme göre elde edilir. Aseton/ petrol eteri ile yıkanır. 236,7 mg (%57) 

verimle elde edilir. Beyaz renkli toz, e.n. 132–134°C. 

C15H21N3O5S için  Hesaplanan (%) : C 50.69; H 5.96; N 11.82; S 9.02  

   Bulunan (%)  : C 50.17; H 5.86; N 11.46; S 8.41  

 

Spektral Bulgular 

IR (υ, cm-1): 3121 (sülfonil hidrazona ait N‒H gerilme bandı); 3098 (aromatik 

C‒H gerilme bandı); 2969, 2935, 2883, 2842 (asimetrik ve simetrik alifatik C‒

H gerilme bandı ); 1669 (estere ait C=O gerilme bandı); 1643 (C=N gerilme 

bandı); 1596, 1579, 1496, 1431, 1414 (N‒H eğilme ve C=C gerilme bandı); 1336 

(asimetrik S=O gerilme bandı); 1162 (simetrik S=O gerilme bandı); 836, 803 

(1,4- disübstitüe fenil halkasına ait C‒H eğilme bandı); 

1H NMR (400 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 1.18 (t, 3H, J1 = 6.8 Hz, J2 = 7.2 

Hz, HG); 2.24 (t, 2H, J = 6.0 Hz, HE); 2.38 (t, 2H, J1 = 5.6 Hz, J2 = 6.4 Hz, HD); 

3.41–3.46 (m, 4H, HF); 3.84 (s, 3H, HJ); 4.04 (q, 2H, J = 7.2 Hz, HI); 7.11 (d, 2H, J 

= 9.2 Hz, HC); 7.77 (d, 2H, J = 9.2 Hz, HB); 10.21 (s, 1H, HA); 
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13C NMR (100 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 162.18 (C4, C13); 155.11 (C7); 

130.04 (C10, C11, C15); 113.93 (C12, C14); 61.34 (C8); 55.84 (C16); 43.98, 42.15, 

40.63 (C2, C6); 34.08, 28.49 (C3, C5); 15.05 (C9); 

MS (m/z) (%): 353.7 [M-H] - (19.69); 171.4 (100); 108.4 (5.97); 107.4 (22.57); 92.4 

(4.2); 64.4 (31.42). 

 

4.1.25. Etil 4-(2-(4-triflorometoksifenilsülfonil)hidrazono)piperidin-1-

karboksilat (24) 

N

N

H
N

S

O OC2H5

O

O
OCF3

 

200 mg (1,17 mmol) etil-4-okso-piperidin-1-karboksilat (I) ile 299,3 mg (1,17 

mmol) 4-triflorometoksi benzen sülfonil hidrazitten bölüm 3.2.1.6. da verilen 

yönteme göre elde edilir. Hegzan ile yıkanır. 358,7 mg (%75) verimle elde 

edilir. Beyaz renkli toz, e.n. 107–109°C.  

C14H18BrN3O4S için  Hesaplanan (%) : C 44.01; H 4.43; N 10.26; S 7.83 

   Bulunan (%)  : C 43.68; H 4.88; N 10.06; S 7.63 

 

Spektral Bulgular 

IR (υ, cm-1): 3239 (sülfonil hidrazona ait N‒H gerilme bandı); 3104 (aromatik 

C‒H gerilme bandı); 2986, 2965, 2878 (asimetrik ve simetrik alifatik C‒H 

gerilme bandı ); 1698 (estere ait C=O gerilme bandı);  1650 (C=N gerilme 

bandı); 1588, 1488, 1474, 1435 (N‒H eğilme ve C=C gerilme bandı); 1344 

(asimetrik S=O gerilme bandı); 1163 (simetrik S=O gerilme bandı); 831, 810 

(1,4- disübstitüe fenil halkasına ait C‒H eğilme bandı) 

1H NMR (400 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 1.16 (t, 3H, J1 = 6.6 Hz, J2 = 7.2 

Hz, HG); 2.24 (t, 2H, J = 6.0 Hz, HE); 2.38 (t, 2H, J = 6.0 Hz, HD); 3.41–3.44 (m, 
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4H, HF); 4.02 (q, 2H, J1 = 6.6 Hz, J2 = 7.2 Hz, HI); 7.58 (d, 2H, J = 8.4 Hz, HC); 

7.95 (d, 2H, J = 8.4 Hz, HB); 10.46 (s, 1H, HA); 

13C NMR (100 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 159.66 (C4); 155.02 (C7); 

151.55 (C13); 138.41 (C10); 130.61 (C11, C15); 128.10 (C12, C14); 120.73 (C16); 

61.42 (C8); 43.62, 41.72 (C2, C6); 33.49, 28.12 (C3, C5); 15.01 (C9); 

MS (m/z) (%): 407.8 [M-H] - (12.06) 225.6 (73.35); 205.4 (1.63); 177.4 (2.05); 

161.4 (24.92); 85.6 (100); 64.4 (1.20). 

 

4.1.26. Etil 4-(2-(4-metilfenilsülfonil)hidrazono)piperidin-1-karboksilat (25) 

[105] 

N

N

H
N

S

O OC2H5

O

O
CH3

 

200 mg (1,17 mmol) etil-4-okso-piperidin-1-karboksilat (I) ile 217,6 mg (1,17 

mmol) 4-metil benzen sülfonil hidrazitten bölüm 3.2.1.6. da verilen yönteme 

göre elde edilir. Eter/ petrol eteri ile yıkanır. 301,4 mg (%76) verimle elde 

edilir. Beyaz renkli toz, e.n. 148–150°C (lit 149–151°C), [106].   

C15H21N3O4S için  Hesaplanan (%) : C 53.08; H 6.24; N 12.38; S 9.45 

   Bulunan (%)  : C 53.41; H 6.27; N 12.04; S 9.32  

 

Spektral Bulgular 

IR (υ, cm-1): 3259 (sülfonil hidrazona ait N‒H gerilme bandı); 3051 (aromatik 

C‒H gerilme bandı); 2986, 2954, 2924, 2869 (asimetrik ve simetrik alifatik C‒

H gerilme bandı); 1694 (estere ait C=O gerilme bandı); 1641 (C=N gerilme 

bandı); 1597, 1493, 1471, 1425, 1400 (N‒H eğilme ve C=C gerilme bandı);  

1329 (asimetrik S=O gerilme bandı); 1168 (simetrik S=O gerilme bandı); 833, 

768 (1,4- disübstitüe fenil halkasına ait C‒H eğilme bandı); 



86 

 

1H NMR (400 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 1.18 (t, 3H, J1 = 6.8 Hz, J2 = 7.2 

Hz, HG); 2.24 (t, 2H, J = 6.0 Hz, HE); 2.37–2.40 (m, 5H, HD, J); 3.42–3.46 (m, 4H, 

HF); 4.04 (q, 2H, J = 7.2 Hz, HI); 7.39 (d, 2H, J = 8.0 Hz, HC); 7.73 (d, 2H, J = 8.4 

Hz, HB); 10.28 (s, 1H, HA); 

13C NMR (100 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 158.47 (C4); 155.03 (C7); 

143.60 (C10); 136.75 (C13); 129.87 (C11, C15); 127.98 (C12, C14); 61.31 (C8); 

43.67, 40.63 (C2, C6); 33.48, 28.03 (C3, C5); 21.47 (C16); 15.02 (C9); 

MS (m/z) (%): 337.7 [M-H] - (7.78); 155.41 (100); 107.6 (5.26); 91.4 (12.82); 64.4 

(43.36).  

 

4.1.27. Etil 4-(2-(4-triflorometilfenilsülfonil)hidrazono)piperidin-1-

karboksilat (26) 

N

N

H
N

S

O OC2H5

O

O
CF3

 

200 mg (1,17 mmol) etil-4-okso-piperidin-1-karboksilat (I) ile 280,6 mg (1,17 

mmol) 4-triflorometil benzen sülfonil hidrazitten bölüm 3.2.1.6. da verilen 

yönteme göre elde edilir. Metanol/ petrol eteri ile yıkanır. 229,8 mg (%50) 

verimle elde edilir. Uçuk sarı renkli toz, e.n. 121–123°C.  

C15H18F3N3O4S için  Hesaplanan (%) : C 45.80; H 4.61; N 10.68; S 8.15 

   Bulunan (%)  : C 45.02; H 4.69; N 10.34; S 7.86  

  

Spektral Bulgular 

IR (υ, cm-1): 3155 (sülfonil hidrazona ait N‒H gerilme bandı); 2983 (aromatik 

C‒H gerilme bandı); 2930, 2867 (asimetrik ve simetrik alifatik C‒H gerilme 

bandı ); 1669 (estere ait C=O gerilme bandı);  1651 (C=N gerilme bandı); 1485, 

1435, 1419, 1403 (N‒H eğilme ve C=C gerilme bandı); 1321 (asimetrik S=O 



87 

 

gerilme bandı); 1164 (simetrik S=O gerilme bandı); 829, 787 (1,4- disübstitüe 

fenil halkasına ait C‒H eğilme bandı) 

1H NMR (400 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 1.18 (t, 3H, J = 7.2 Hz, HG); 

2.25 (t, 2H, J1 = 5. 6 Hz, J2 = 6.4 Hz, HE); 2.39 (t, 2H, J = 6.0 Hz, HD); 3.41–3.46 

(m, 4H, HF); 4.04 (q, 2H, J1 = 6.8 Hz, J2 = 7.2 Hz, HI); 7.77 (d, 2H, J =8.8 Hz, HC); 

7.83 (d, 2H, J = 8.8 Hz, HB); 10.46 (s, 1H, HA); 

13C NMR (100 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 163.00 (C4); 155.00 (C7); 

129.00 (C13); 126.80 (C10, C16); 125.38, 125.34 (C12, C14); 123.20 (C11, C15); 

46.61, 40.60 (C2, C6); 15.02 (C9); 

MS (m/z) (%): 391.8 [M-H]- (15.00); 209.4 (100); 189.4 (5.47); 161.4 (32.85); 

145.4 (93.29); 141.4 (1.00); 121.4 (1.54); 85.4 (1.16); 64.4 (1.54). 

 

4.1.28. Etil 4-(2-(4-nitrofenilsülfonil)hidrazono)piperidin-1-karboksilat (27) 

N

N

H
N

S

O OC2H5

O

O
NO2

 

200 mg (1,17 mmol) etil-4-okso-piperidin-1-karboksilat  (I) ile 253,8 mg (1,17 

mmol) 4-nitro benzen sülfonil hidrazitten bölüm 3.2.1.6. da verilen yönteme 

göre elde edilir. Eter/ petrol eteri ile yıkanır. 419,7 mg (%97) verimle elde 

edilir. Uçuk sarı renkli toz, e.n. . 117–119°C.  

C14H18N4O6S için  Hesaplanan (%) : C 45.40; H 4.90; N 15.13; S 8.66 

   Bulunan (%)  : C 44.87; H 5.04; N 14.99; S 8.27  

  

Spektral Bulgular 

IR (υ, cm-1): 3117 (sülfonil hidrazona ait N‒H gerilme bandı); 3106, 3042 

(aromatik C‒H gerilme bandı); 2985, 2910, 2874, 2834 (asimetrik ve simetrik 

alifatik C‒H gerilme bandı ); 1698 (estere ait C=O gerilme bandı); 1652 (C=N 
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gerilme bandı); 1609, 1475, 1431, 1404 (N‒H eğilme ve C=C gerilme bandı); 

1540, 1352 (asimetrik ve simetrik NO2 gerilme bandı); 1338 (asimetrik S=O 

gerilme bandı); 1162 (simetrik S=O gerilme bandı); 826, 780 (1,4-disübstitüe 

fenil halkasına ait C‒H eğilme bandı) 

1H NMR (400 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 1.17 (t, 3H, J1 = 6.8 Hz, J2 = 7.2 

Hz, HG); 2.25 (t, 2H, J1 = 5.6 Hz,  J2 = 6.0 Hz, HE); 2.41 (t, 2H, J = 6.0 Hz, HD); 

3.41–3.47 (m, 4H, HF); 4.03 (q, 2H, J1 = 6.8 Hz, J2 = 7.2 Hz, HI); 8.10 (d, 2H, HB); 

8.42 (d, 2H, HC); 10.74 (s, 1H, HA); 

13C NMR (100 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 160.20 (C4); 155.01 (C7); 

150.34 (C13); 144.84 (C10); 129.58 (C12, C14); 124.81 (C11, C15); 61.34 (C8); 

43.60, 41.75 (C2, C6); 33.51, 28.17 (C3, C5); 15.01 (C9); 

MS (m/z) (%): 370.9 [M+H]+ (25.00); 293.6 (100); 274.8 (5.00); 215.4 (7.5); 185.2 ( 

7.5); 173.2 (5.00); 149.0 (6.25); 131.2 (6.25); 127.2 (5.0); 125.2 (5.00); 121.0 (5.00); 

119.2 (6.25); 113.4 (15.0); 111.2 (7.5); 98.4 (11.25); 97.4 (8.75); 85.2 (7.5); 72.4 

(61.25); 71.2 (11.25); 57.4 (27.5); 56.6 (10.00). 

 

4.1.29. N'-(2,6-difenilpiperidin-4-iliden)benzensülfonohidrazit (28) 

N
H

N

H
N

S
O

O

 

200 mg (0,80 mmol) 2,6-difenilpiperidin-4-on (II) ile 137,0 mg (0,80 mmol)  

benzen sülfonil hidrazitten bölüm 3.2.1.7. de verilen yönteme göre elde 

edilir. Eter/ petrol eteri ile yıkanır. 167,8 mg  (%52) verimle elde edilir. Beyaz 

renkli toz, e.n. 160–162°C.  

C23H23N3O2S için  Hesaplanan (%) : C 68.12; H 5.72; N 10.36; S 7.91 

   Bulunan (%)  : C 67.23; H 5.33; N 9.83; S 7.63 
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Spektral Bulgular 

IR (υ, cm-1): 3290 (sekonder amine ait N‒H gerilme bandı); 3194 (sülfonil 

hidrazona ait N‒H gerilme bandı); 3086, 3060 (aromatik C‒H gerilme bandı); 

2969, 2910, 2805, 2791 (asimetrik ve simetrik alifatik C‒H gerilme bandı ); 

1651 (C=N gerilme bandı); 1600, 1453, 1443, 1432, 1409 (N‒H eğilme ve C=C 

gerilme bandı); 1340 (asimetrik S=O gerilme bandı); 1154 (simetrik S=O 

gerilme bandı); 751, 700 (monosübstitüe fenil halkasına C‒H eğilme bandı) 

1H NMR (400 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 1.95 (t, 1H, J1 = 12.0 Hz, J2 = 

14.0 Hz, HE); 2.23–2.35 (m, 2H, HD', E'); 2.76 (s, 1H, HG); 3.05 (d, 1H, J = 13.6 Hz, 

HD); 3.77 (t, 2H, J1 = 11.6 Hz, J2 = 12.0 Hz, HF); 7.23–7.28 (m, 2H, HK, K'); 7.30–

7.38 (m, 4H, HI,I'); 7.45 (d, 2H, HJ'); 7.50 (d, 2H, HC); 7.59–7.69 (m, 2H, HJ); 7.87 

(d, 2H, HB); 10.39 (s, 1H, HA); 

13C NMR (100 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 159.64 (C4); 144.37, 144.22 

(C7, C7'); 139.71 (C13); 133.26 (C16); 129.46 (C14, C18); 127.92 (C15, C17); 

128.69, 127.65, 127.59, 127.12, 127.07 (C8, C9, C10, C11, C12); 61.32, 60.02 (C2, 

C6); 43.26, 36.85 (C3, C5); 

MS (m/z) (%): 405.9 [M+H]+ (12.51); 301.6 (9.78); 249.8 (7.69); 247.6(7.58); 194.8 

(20.5); 160.6 (8.93); 159.6 (11.84); 144.6 (4.74); 128.6 (5.19); 115.6 (8.18); 106.8 

(100); 103.6 (5.94); 91.6 (8.81); 83.6 (7.46); 79.8 (33.64); 77.6 (13.07); 65.6 (2.39). 

 

4.1.30. N'-(2,6-difenilpiperidin-4-iliden)-4-bromobenzensülfonohidrazit 

(29)  

N
H

N

H
N

S
O

O
Br

 

200 mg (0,80 mmol) 2,6-difenilpiperidin-4-on  (II) ile 199,8 mg (0,80 mmol) 4-

bromo benzen sülfonil hidrazitten bölüm 3.2.1.7. de verilen yönteme göre 
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elde edilir. Metanol/ petrol eteri ile yıkanır. 285,3 mg (% 74) verimle elde 

edilir. Beyaz renkli toz, e.n. 162–164°C.  

C23H22BrN3O2S için  Hesaplanan (%) : C 57.03; H 4.58; N 8.67; S 6.62  

   Bulunan (%)  : C 56.18; H 4.37; N 8.31; S 6.06  

 

Spektral Bulgular 

IR (υ, cm-1): 3231 (sülfonil hidrazona ait N‒H gerilme bandı); 3084, 3058, 3030 

(aromatik C‒H gerilme bandı); 2841, 2822, 2804 (asimetrik ve simetrik alifatik 

C‒H gerilme bandı ); 1643 (C=N gerilme bandı); 1602, 1575, 1492, 1471, 1456, 

1432, 1415 (N‒H eğilme ve C=C gerilme bandı); 1321 (asimetrik S=O gerilme 

bandı); 1179 (simetrik S=O gerilme bandı);  1106 (C‒Br gerilme bandı); 827, 

770 (1,4- disübstitüe fenil halkasına ait C‒H eğilme bandı); 751, 

666(monosübstitüe fenil halkasına C‒H eğilme bandı) 

1H NMR (400 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 1.97 (t, 1H, J1 = 12 Hz, J2 = 

13.6 Hz, HE); 2.24–2.36 (m, 2H, HD', E'); 2.81 (s, 1H, HG); 3.03 (d, 1H, J= 13.6 Hz, 

HD); 3.75–3.82 (m, 2H, HF); 7.23–7.28 (m, 2H, HK, K'); 7.30–7.38 (m, 4H, HI,I'); 

7.46 (d, 2H, J = 7.2 Hz, HJ'); 7.51 (d, 2H, J = 7.2 Hz, HJ); 7.80 (d, 2H, J = 8.8 Hz, 

HC); 7.84 (d, 2H, J = 8.8 Hz, HB); 10.46 (s, 1H, HA); 

13C NMR (100 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 160.19 (C4); 144.28 (C7, C7'); 

138.85 (C13); 132.59 (C15, C17); 129.99 (C14, C18); 127.23 (C16); 128.70, 127.68, 

127.62, 127.13, 127.09 (C8, C9, C10, C11, C12); 61.28, 60.00 (C2, C6); 43.20, 

36.86 (C3, C5); 

MS (m/z) (%): 486.9 [M+H] + (6.74); 343.2 (10.11); 277.4 (6.74); 265.4 (33.71); 

251.4 (8.99); 250.6 (5.62); 249.0 (7.86); 205.4 (14.61); 199.4 (16.85); 187.4 (87.64); 

173.4 (39.33); 171.4 (15.73); 157.4 (37.08); 145.4 (26.97); 127.4 (100); 113.4 

(67.42); 97.4 (60.67); 77.4 (3.37). 
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4.1.31. N'-(2,6-difenilpiperidin-4-iliden)-4-klorobenzensülfonohidrazit (30) 

 

N
H

N

H
N

S
O

O
Cl

 

200 mg (0,80 mmol) 2,6-difenilpiperidin-4-on  (II) ile 164,5 mg (0,80 mmol) 4-

kloro benzen sülfonil hidrazitten bölüm 3.2.1.7. de verilen yönteme göre elde 

edilir. Eter/ petrol eteri ile yıkanır. 255,6 mg (% 73) verimle elde edilir. Beyaz 

renkli toz, e.n. 158–160°C. 

C23H22ClN3O2S için Hesaplanan (%) : C 62.79; H 5.04; N 9.55; S 7.29 

   Bulunan (%)  : C 62.59; H 5.00; N 9.67; S 6.98 

 

Spektral Bulgular 

IR (υ, cm-1): 3320 (sekonder amine ait N‒H gerilme bandı); 3216 (sülfonil 

hidrazona ait N‒H gerilme bandı); 3085, 3024 (aromatik C‒H gerilme bandı);  

2974, 2918, 2836, 2792 (asimetrik ve simetrik alifatik C‒H gerilme bandı ); 

1645 (C=N gerilme bandı); 1601, 1585, 1493, 1478, 1455, 1401 (N‒H eğilme ve 

C=C gerilme bandı); 1347 (asimetrik S=O gerilme bandı); 1165 (simetrik S=O 

gerilme bandı); 1112 (C‒Cl gerilme bandı);  827, 796 (1,4- disübstitüe fenil 

halkasına ait C‒H eğilme bandı);  753, 673 (monosübstitüe fenil halkasına C‒

H eğilme bandı) 

1H NMR (400 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 1.96 (t, 1H, J1 = 12 Hz, J2 = 

13.6 Hz, HE); 2.24–2.36 (m, 2H, HD', E'); 2.81 (s, 1H, HG); 3.03 (d, 1H, J = 13.6 Hz, 

HD); 3.78 (t, 2H, J = 12.8 Hz, HF); 7.23–7.28 (m, 2H, HK, K'); 7.30–7.38 (m, 4H, 

HI,I'); 7.46 (d, 2H, J = 7.6 Hz, HJ'); 7.51 (d, 2H, J = 7.6 Hz, HJ); 7.79 (d, 2H, J = 8.0 

Hz, HC); 7.88 (d, 2H, J = 8.4 Hz, HB); 10.50 (s, 1H, HA); 
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13C NMR (100 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 160.19 (C4); 144.32, 144.19 

(C7, C7'); 138.42 (C13); 138.23 (C16); 129.90 (C14, C18); 129.65 (C15, C17); 

128.70, 127.67, 127.61, 127.13, 127.08 (C8, C9, C10, C11, C12); 61.29, 60.01 (C2, 

C6); 43.24, 36.89 (C3, C5); 

MS (m/z) (%): 439.6 [M-H]- (8.00); 177.4 (100); 175.4 (10.60); 157.2 (2.60); 155.0 

(1.00); 129.4 (4.20); 113.4 (46.00); 112.0 (3.00); 111.4 (13.6); 64.2 (2.6); 37.4 (1.80). 

 

4.1.32. N'-(2,6-difenilpiperidin-4-iliden)-4-florobenzensülfonohidrazit (31) 

N
H

N

H
N

S
O

O
F

 

200 mg (0,80 mmol) 2,6-difenilpiperidin-4-on  (II) ile 151,4 mg (0,80 mmol) 4-

floro benzen sülfonil hidrazitten bölüm 3.2.1.7. de verilen yönteme göre elde 

edilir. Metanol ile yıkanır. 212,3 mg (% 63) verimle elde edilir. Uçuk sarı 

renkli toz, e.n. 160–161°C.  

C23H22FN3O2S için  Hesaplanan (%) : C 65.23; H 5.24; N 9.92; S 7.57 

   Bulunan (%)  : C 64.93; H 5.21; N 9.99; S 6.98 

 

Spektral Bulgular 

IR (υ, cm-1): 3212 (sekonder amine ait N‒H gerilme bandı); 3103 (sülfonil 

hidrazona ait N‒H gerilme bandı); 3073, 3044 (aromatik C‒H gerilme bandı); 

2974, 2919, 2835, 2804 (asimetrik ve simetrik alifatik C‒H gerilme bandı ); 

1647 (C=N gerilme bandı); 1590, 1542, 1494, 1454, 1437, 1399 (N‒H eğilme ve 

C=C gerilme bandı); 1333 (asimetrik S=O gerilme bandı); 1293 (aromatik C‒F 

gerilme bandı); 1154 (simetrik S=O gerilme bandı); 818, 786 (1,4- disübstitüe 

fenil halkasına ait C‒H eğilme bandı); 760, 702 (monosübstitüe fenil 

halkasına C‒H eğilme bandı) 
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1H NMR (400 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 1.96 (t, 1H, J1 = 12.4 Hz, J2 = 

13.6 Hz, HE); 2.24–2.36 (m, 2H, HD', E'); 2.76 (s, 1H, HG); 3.03 (d, 1H, J = 13.6 Hz, 

HD); 3.77 (t, 2H, J1 = 12.4 Hz, J2 = 13.6 Hz, HF); 7.19–7.38 (m, 6H, H I, I',K, K'); 7.44–

7.47 (m, 4H, HC, J'); 7.50 (d, 2H, J = 7.2 Hz, HJ); 7.92–7.95 (m, 2H, HB); 10.41 (s, 

1H, HA); 

13C NMR (100 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 166.10, 163.61 (C16); 160.08 

(C4); 144.31, 144.17 (C7, C7'); 135.93, 135.90 (C13); 131.05, 130.96 (C14, C18); 

116.77, 116.55 (C15, C17); 128.71, 127.67, 127.62, 127.12, 127.07 (C8, C9, C10, 

C11, C12); 61.32, 60.03 (C2, C6); 43.24, 36.86 (C3, C5); 

MS (m/z) (%): 423.9 [M+H]+ (9.97); 319.6 (5.72); 249.8 (5.81); 247.6 (7.60); 194.6 

(11.31); 160.6 (5.14); 159.6 (6.66); 115.6 (7.29); 106.6 (100); 103.6 (6.21); 91.8 

(7.02); 83.6 (5.28); 79.8 (37.06); 77.6 (7.73); 65.6 (1.70); 53.6 (1.30). 

 

4.1.33. N'-(2,6-difenilpiperidin-4-iliden)-4-metoksibenzensülfonohidrazit 

(32) 

N
H

N

H
N

S
O

O
OCH3

 

200 mg (0,80 mmol) 2,6-difenilpiperidin-4-on  (II) ile 160,9 mg (0,80 mmol) 4-

metoksi benzen sülfonil hidrazitten bölüm 3.2.1.7. de verilen yönteme göre 

elde edilir. Eter ile yıkanır. 187,2 mg (%54) verimle elde edilir. Beyaz renkli 

toz, e.n. 146–148°C. 

C14H18BrN3O4S için  Hesaplanan (%) : C 66.18; H 5.79; N 9.65; S 7.36 

   Bulunan (%)  : C 65.63; H 5.76; N 9.59; S 7.65  

 

Spektral Bulgular 

IR (υ, cm-1): 3317 (sekonder amine ait N‒H gerilme bandı); 3215 (sülfonil 

hidrazona ait N‒H gerilme bandı); 3065, 3024 (aromatik C‒H gerilme bandı); 
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2971, 2843 (asimetrik ve simetrik alifatik C‒H gerilme bandı ); 1641 (C=N 

gerilme bandı); 1593, 1578, 1497, 1456, 1444, 1415 (N‒H eğilme ve C=C 

gerilme bandı); 1343 (asimetrik S=O gerilme bandı); 1157 (simetrik S=O 

gerilme bandı); 834, 802 (1,4- disübstitüe fenil halkasına ait C‒H eğilme 

bandı); 756, 699 (monosübstitüe fenil halkasına C‒H eğilme bandı) 

1H NMR (400 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 1,96 (t, 1H, J1 = 12.4 Hz, J2 = 

13.2 Hz, HE); 2.28–2.32 (m, 2H, HD', E'); 2.83 (s, 1H, HG); 3.03 (d, 1H, J = 13.2 Hz, 

HD); 3.75–3.80 (m, 2H, HF, F'); 3.84 (s, 3H, HL); 7.13 (d, 2H, J = 8.8Hz, HC); 7.24–

7.39 (m, 6H, H I, I',K, K'); 7.46 (d, 2H, J = 7.2 Hz, HJ'); 7.51(d, 2H, J = 7.6 Hz, HJ); 

7.80 (d, 2H, J = 8.8 Hz, HB); 10.30 (s, 1H, HA); 

13C NMR (100 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 162.92 (C16); 158.98 (C4); 

144.07 (C7, C7'); 131.33, 130.27, 130.13 (C13, C14, C18); 128.70, 127.72, 127.67, 

127.50, 127.17 (C8, C9, C10, C11, C12); 114.61 (C15, C17); 61.27, 59.98 (C2, C6); 

56.11 (C19); 43.06, 36.61 (C3, C5); 

MS (m/z) (%): 436 [M+H]+ (11.64); 331.6 (7.86); 247.6 (5.17); 194.6 (55.42); 171.4 

(12.54); 167.6 (8.56); 160.6 (7.16); 159.6 (19.10); 152.4 (5.27); 128.4 (5.08); 123.4 

(6.37); 116.6 (9.06); 115.6 (10.35); 106.6 (100); 103.6 (5.97); 92.6 (6.17); 91.6 

(13.13); 83.6 (9.06); 79.6 (37.71); 77.6 (15.82); 64.4 (1.59).  

 

4.1.34. N'-(2,6-difenilpiperidin-4-iliden)-4-triflorometoksibenzensülfono  

hidrazit (33) 

N
H

N

H
N

S
O

O
OCF3

 

200 mg (0,80 mmol) 2,6-difenilpiperidin-4-on  (II) ile 203,9 mg (0,80 mmol) 4-

triflorometoksi benzen sülfonil hidrazitten bölüm 3.2.1.7. de verilen yönteme 

göre elde edilir. Metanol/ petrol eteri ile yıkanır. 194,8 mg (% 50) verimle elde 

edilir. Beyaz renkli toz, e.n. 108–110°C. 
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C14H18BrN3O4S için  Hesaplanan (%) : C 58.89; H 4.53; N 8.58; S 6.55 

   Bulunan (%)  : C 58.93; H 4.78; N 8.54; S 6.96  

 

Spektral Bulgular 

IR (υ, cm-1): 3317 (sekonder amine ait N‒H gerilme bandı); 3210 (sülfonil 

hidrazona ait N‒H gerilme bandı); 3063, 3030 (aromatik C‒H gerilme bandı); 

2969, 2899, 2834, 2814 (asimetrik ve simetrik alifatik C‒H gerilme bandı ); 

1636 (C=N gerilme bandı); 1591, 1493, 1454, 1427, 1412 (N‒H eğilme ve C=C 

gerilme bandı); 1332 (asimetrik S=O gerilme bandı); 1156 (simetrik S=O 

gerilme bandı); 832, 808 (1,4- disübstitüe fenil halkasına ait C‒H eğilme 

bandı); 755, 671 (monosübstitüe fenil halkasına C‒H eğilme bandı) 

1H NMR (400 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 1.97 (t, 1H, J = 12.8Hz, HE); 

2.25–2.37 (m, 2H, HD',E'); 2.82 (s, 1H, HG); 3.03 (d, 1H, J = 13.2 Hz, HD); 3.79 (t, 

2H, HF,F'); 7.23–7.39 (m, 6H, HI,I',K,K'); 7.45 (d, 2H, J = 7.2 Hz, HJ'); 7.51 (d, 2H, J = 

7.2 Hz, HJ); 7.62 (d, 2H, J = 8.4 Hz, HC); 7.99–8.02 (m, 2H, HB); 10.56 (s, 1H, 

HA); 

13C NMR (100 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 160.30 (C4); 151.58 (C16); 

144.08 (C7, C7'); 138.51 (C13); 130.60 (C14, C18); 128.70, 127.70, 127.64, 127.14, 

127.09 (C8, C9, C10, C11, C12, C19); 121.68 (C15, C17); 61.28, 59.99 (C2, C6); 

40.62, 39.37(C3, C5); 

MS (m/z) (%): 487.7 [M-H]- (9.23); 225.4 (84.93); 205.4 (1.58); 177.4 (2.07); 161.4 

(24.66); 85.04 (100). 

 

4.1.35. N'-(2,6-difenilpiperidin-4-iliden)-4-metilbenzensülfonohidrazit (34) 

N
H

N

H
N

S
O

O
CH3
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200 mg (0,80 mmol) 2,6-difenilpiperidin-4-on  (II) ile 148,2 mg (0,80 mmol) 4-

metil benzen sülfonil hidrazitten bölüm 3.2.1.7. de verilen yönteme göre elde 

edilir. Eter/ petrol eteri ile yıkanır. 223,7 mg (%67) verimle elde edilir. Beyaz 

renkli toz, e.n. 145–147°C. 

C24H25N3O2S için Hesaplanan (%) : C 68.71; H 6.01; N 10.02; S 7.64 

   Bulunan (%)  : C 67.76; H 6.01; N 9.99; S 7.24  

 

Spektral Bulgular 

IR (υ, cm-1): 3318 (sekonder amine ait N‒H gerilme bandı); 3215 (sülfonil 

hidrazona ait N‒H gerilme bandı); 3063, 3031 (aromatik C‒H gerilme bandı); 

2973, 2957, 2836, 2816 (asimetrik ve simetrik alifatik C‒H gerilme bandı ); 

1644 (C=N gerilme bandı); 1598, 1494, 1456, 1436, 1415 (N‒H eğilme ve C=C 

gerilme bandı); 1334 (asimetrik S=O gerilme bandı);  1155 (simetrik S=O 

gerilme bandı); 830, 750 (1,4- disübstitüe fenil halkasına ait C‒H eğilme 

bandı); 699, 659 (monosübstitüe fenil halkasına C‒H eğilme bandı) 

1H NMR (400 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 1.95 (t, 1H, J1 = 12 Hz, J2 = 

13.6 Hz, HE); 2.24–2.32 (m, 2H, HD', E'); 2.39 (s, 3H, HL); 3.05 (d, 1H, J = 13.6 Hz, 

HD); 3.75–3.82 (m, 2H, HF); 7.23–7.39 (m, 6H, HI, I', K, K'); 7.41 (d, 2H, J = 8.0 Hz, 

HC); 7.46 (d, 2H, J = 7.2 Hz, HJ'); 7.51 (d, 2H, J = 7.2 Hz, HJ); 7.76 (d, 2H, J = 8.0 

Hz, HB); 10.37 (s, 1H, HA); 

13C NMR (100 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 159.18 (C4); 144.14, 143.98 

(C7, C7'); 143.57 (C13); 136.83 (C16); 129.90 (C14, C18); 127.98 (C15, C17); 

128.70, 127.71, 127.65, 127.17, 127.12 (C8, C9, C10, C11, C12); 61.28, 59.99 (C2, 

C6); 43.09, 36.69 (C3, C5); 21.49 (C19); 

MS (m/z) (%): 419.9 [M+H]+ (12.27); 315.6 (8.94); 249.6 (5.61); 247.6 (5.76); 

194.6 (45.61); 167.6  (5.91); 160.6 (13.18); 159.6 (19.09); 155.4 (1.36); 142.6 (5.30); 

128.6 (5.00); 116.6 (8.49); 116.6 (9.55); 106.6 (100); 91.6 (17.58); 83.6 (11.82); 79.6 

(36.67); 77.6 (11.50); 65.6 (8.33).  
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4.1.36. N'-(2,6-difenilpiperidin-4-iliden)-4-triflorometilbenzensülfono 

hidrazit (35) 

N
H

N

H
N

S
O

O
CF3

 

200 mg (0,80 mmol) 2,6-difenilpiperidin-4-on  (II) ile 191,2 mg (0,80 mmol) 4-

triflorometil benzen sülfonil hidrazitten bölüm 3.2.1.7. de verilen yönteme 

göre elde edilir. Hegzan ile yıkanır. 241,2 mg (%64) verimle elde edilir. Beyaz 

renkli toz, e.n. 137–138°C.  

C24H22FN3O2S için  Hesaplanan (%) : C 60.88; H 4.68; N 8.87; S 6.77 

   Bulunan (%)  : C 60.37; H 4.71; N 8.70; S 6.43  

  

Spektral Bulgular 

IR (υ, cm-1): 3316 (sekonder amine ait N‒H gerilme bandı); 3220 (sülfonil 

hidrazona ait N‒H gerilme bandı); 3063, 3031 (aromatik C‒H gerilme bandı); 

2968, 2899, 2813 (asimetrik ve simetrik alifatik C‒H gerilme bandı ); 1640 

(C=N gerilme bandı); 1609, 1529, 1494, 1454, 1427, 1406 (N‒H eğilme ve C=C 

gerilme bandı); 1323 (asimetrik S=O gerilme bandı); 1160 (simetrik S=O 

gerilme bandı); 833, 787 (1,4- disübstitüe fenil halkasına ait C‒H eğilme 

bandı); 755, 670 (monosübstitüe fenil halkasına C‒H eğilme bandı) 

1H NMR (400 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 1.98 (t, 1H, J = 12.8 Hz, HE); 

2.25–2.36 (m, 2H, HD', E'); 2.84(s, 1H, HG); 3.03 (d, 1H, J = 13.2 Hz, HD); 3.79 (t, 

2H, J1 = 9.6 Hz, J2 = 11.2 Hz, HF, F'); 7.23–7.39 (m, 6H, H I, I', K, K'); 7.45 (d, 2H, J = 

7.2 Hz, HJ'); 7.51 (d, 2H, J = 7.2 Hz, HJ); 8.02 (d, 2H, J = 8.4 Hz, HC); 8.09 (d, 2H, 

J = 8.4 Hz, HB); 10.70 (s, 1H, HA); 

13C NMR (100 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 160.58 (C4); 144.14, 143.44 

(C7, C7'); 128.97 (C16); 128.71, 127.72, 127.65, 127.15, 127.11 (C8, C9, C10, C11, 
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C12, C19); 126.77 (C13); 125.32 (C15, C17); 122.61 (C14, C18); 61.23, 59.97 (C2, 

C6); 43.10, 36.88 (C3, C5); 

MS (m/z) (%): 473.9 [M+H]+ (6.76); 249.8 (7.41); 247.6 (7.53); 194.6 (6.61); 160.6 

(3.95); 159.6 (5.18); 144.6 (5.13); 115.6 (6.88); 106.6 (100); 103.6 (5.03); 91.6 

(6.73); 79.6 (31.38); 77.6 (6.61).  

 

4.1.37. N'-(2,6-difenilpiperidin-4-iliden)-4-nitrobenzensülfonohidrazit (36) 

N
H

N

H
N

S
O

O
NO2

 

200 mg (0,80 mmol) 2,6-difenilpiperidin-4-on  (II) ile 172,9 mg (0,80 mmol) 4-

nitro benzen sülfonil hidrazitten bölüm 3.2.1.7. de verilen yönteme göre elde 

edilir. Eter/ petrol eteri ile yıkanır. 218,7 mg (% 61) verimle elde edilir. Beyaz 

renkli toz, e.n. 172–173°C. 

C23H22N4O4S için  Hesaplanan (%) : C 61.32; H 4.92; N 12.44; S 7.12 

   Bulunan (%)  : C 60.83; H 4.63; N 12.01; S 6.81  

 

Spektral Bulgular 

IR (υ, cm-1): 3322 (sekonder amine ait N‒H gerilme bandı); 3223 (sülfonil 

hidrazona ait N‒H gerilme bandı); 3108, 3085, 3028 (aromatik C‒H gerilme 

bandı);  2986,  2960, 2818 (asimetrik ve simetrik alifatik C‒H gerilme bandı ); 

1637 (C=N gerilme bandı);  1609, 1492, 1475, 1456, 1413, 1404 (N‒H eğilme ve 

C=C gerilme bandı); 1530, 1348 (asimetrik ve simetrik NO2 gerilme bandı); 

1341 (asimetrik S=O gerilme bandı); 1161 (simetrik S=O gerilme bandı); 827, 

771 (1,4- disübstitüe fenil halkasına ait C‒H eğilme bandı); 701, 671 

(monosübstitüe fenil halkasına C‒H eğilme bandı) 
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1H NMR (400 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 1.99 (t, 1H, J1 = 12 Hz, J2 = 

13.6 Hz, HE); 2.26–2.39 (m, 2H, HD',E'); 3.07 (d, 1H, J = 13.6 Hz, HD); 3.79 (t, 2H, 

J1 = 13.6 Hz, J2 = 12.0 Hz, HF); 7.23–7.39 (m, 6H, HI, I', K' K'); 7.45 (d, 2H, J = 7.6 

Hz, HJ'); 7.51 (d, 2H, J = 7.6 Hz, HJ); 8.13 (d, 2H, J = 8.8 Hz, HB); 8.43 (d, 2H, J = 

8.8 Hz, HC); 9.42 (s, 1H, HA); 

13C NMR (100 MHz) (DMSO-d6/TMS) δ (ppm): 160.50 (C4); 150.31 (C16); 

145.00 (C13); 143.97 (C7, C7'); 129.57 (C15, C17); 128.84, 127.72, 127.65, 127.15, 

127.10 (C8, C9, C10, C11, C12); 124.80 (C14, C18); 61.26, 59.99 (C2, C6); 43.08, 

36.81 (C3, C5); 

MS (m/z) (%): 450.9 [M+H]+ (8.35); 295.8 (6.94); 249.8 (6.50); 247.6 (10.57); 

144.6 (5.67); 128.6 (5.05); 115.6 (6.35); 106.6 (100); 91.6 (6.06); 79.8 (29.34); 77.6 

(7.15); 65.4 (1.16).  
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BÖLÜM 5 

TARTIŞMA ve SONUÇ 

 

 Tez kapsamında piperidin halkası içeren 19 adet benzoil hidrazon (1‒

19) ve 17 adet sülfonil hidrazon (20‒36) türevi olmak üzere toplam 36 tane 

yeni bileşik sentezlenmiştir. Sentezlenen bileşiklerin saflıkları kontrol edilip 

karakterizasyonları yapıldıktan sonra antioksidan, asetilkolinesteraz ve 

bütirilkolinesteraz inhibitör aktiviteleri incelenmiştir. 

 

5.1. Bileşiklerin Sentezi 

 

 Tez çalışması kapsamında Şekil 5.1’de verilen sentez şemasında da 

görüldüğü üzere benzoil ve benzensülfonil hidrazitler sentezlenip etil 4-

oksopiperidin-1-karboksilat ve 2,6-difenilpiperidin-4-on ketonlarıyla 

kondanse edilerek hidrazonlar elde edilmiştir. Sentez çalışmalarına önce 2,6-

difenilpiperidin-4-on bileşiğinin sentezi ile başlanmıştır. Literatürde verilen 

sentez yöntemlerine göre sentezlendiğinde saflaştırılmasında bazı 

zorluklarla karşılaşılmış ve bileşikler düşük verimlerle elde edilmiştir. 

Maddenin saf ve yüksek verimle elde edilebilmesi için literatür 

araştırmalarıyla beraber birçok sentez denemesi yapılmıştır (Tablo 5.1).  
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Şekil 5. 1 Genel Sentez Şeması. Şartlar: (a) NaOH; (b) NH2NH2, CH3OH, ∆; 

(c) C2H5OH, ∆; (d) C2H5OH, L-proline, oda sıcaklığı (e) DCM, 0 °C 
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 Hemalatha ve arkadaşlarının (2008) yaptığı çalışmada; 100 mmol 

amonyum asetat, 200 mmol benzaldehit ve 100 mmol keton 40 mL %95 lik 

etanolde çözülüp 30 dakika 60°C’de geri çeviren soğutucu altında ısıtıldıktan 

sonra ürün izole edilmiştir [52]. Bu yöntem denenmiş ve reaksiyonun bitip 

bitmediği İTK ile takip edildiğinde, süre geçtikçe yan ürünlerin oluştuğu, 

reaksiyon ortamının renginin koyulaştığı ve yoğunlaştığı tespit edilmiştir. 

Yapılan literatür araştırmaları sonucunda; reaksiyon uzun tutulduğunda, ara 

ürünlerin polimerleşmesinden dolayı verimin düştüğü tespit edilmiştir [107]. 

Şekil 5.2’deki reaksiyon mekanizmasına bakıldığında amonyağa ait azot 

üzerindeki ortaklanmamış elektronların benzaldehite ait kısmi pozitif 

karbonil karbonuna saldırması ve bir mol su çıkışı sonucu ara ürün olarak 

imin elde edildiği görülmektedir. Bu imindeki çift bağ üzerinden 

polimerleşme gerçekleştiği düşünülmektedir. Bu doğrultuda, yapılan sentez 

denemeleri sonucunda reaksiyon süresinin 30 dakikadan fazla tutulmaması 

gerektiği ortaya çıkmıştır. Bu yönteme göre verim % 20 olarak bulunmuştur 

(Tablo 5.1).  
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Şekil 5. 2 2,6-Difenilpiperidin-4-on sentezi reaksiyon mekanizması 

 

 Verimi yükseltmek amacıyla ilk aşama üzerinde denemeler yapılmaya 

devam edilmiştir. Bu amaçla reaksiyona giren maddeler, oranları ve 

reaksiyon süreleri değiştirilerek deneyler yapılmıştır. Keton olarak kullanılan 

asetonun ısıtma sırasında buharlaşarak bir miktar azalacağı düşünülerek 
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aseton miktarı arttırılmıştır. Aseton miktarı 4,5 kat arttırıldığında verimin 

%70 oranında arttığı görülmüştür. Verimi katalizör kullanarak arttırmak için 

literatür araştırmaları yapılmış ve başlıca Diels Alder, aldol kondenzasyonu, 

Mannich reaksiyonları ve Michael katılma reaksiyonlarında kullanılan L-

prolin katalizörü denenmeye değer bulunmuştur [108-110]. Yapılan 

denemeler sonucunda L-prolin katalizörü yardımıyla 60°C de %40; oda 

sıcaklığında ise %75 verim elde edilmiştir (Tablo 5.1) Sonuç olarak; tabloda 

da görüldüğü üzere 2:5.5:1 oranlarında benzaldehit, aseton ve amonyum 

asetat, %30 L-prolin katalizörlüğünde oda sıcaklığında 60 dakika 

karıştırıldığında en yüksek verim elde edilmiştir.  

Tablo 5. 1 2,6-difenil piperidin-4-on sentez koşulları ve verimleri 

Benzaldehit  

(mmol) 

Aseton 

(mmol) 

Amonyum 

asetat (mmol) 

L-prolin 

(mmol) 

Sıcaklık 

(°C) 

Zaman 

(dk) 

Verim 

(%)  

20 10 10 - 60 30 20 

20 50 10 - 60 30 35 

20 110 10 - 60 30 30 

20 55 10 3 60 30 40 

20 55 10 3 25 60 75 

 

 L-prolin katalizörlü reaksiyon mekanizması düşünüldüğünde tahmin 

edilen mekanizmaya göre prolindeki azotun ortaklanmamış elektronlarının 

benzaldehit karboniline saldırması ve 1 mol su çıkışı sonucu bir imin 

molekülü oluşmuştur [109]. Prolinin bağlanmasıyla benzaldehitin karbonil 

karbonunun kısmi pozitifliği artmış ve amonyak bu karbona saldırmıştır. 

Daha sonra L-prolinin hidrolizi sonucu elde edilen iminle aseton kondanse 

olmuştur [111]. Oluşan bu molekül amin ucundan ikinci bir benzaldehit 

molekülüyle L-prolin yardımıyla birleşmiştir. L-prolinin hidrolizi sonucu bu 

molekülde oluşan imin ucuna molekül içerisindeki keton ucundan bir atak 

gerçekleşmiş ve 2,6-difenil piperidin-4-on molekülü elde edilmiştir.  
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Şekil 5. 3 2,6-difenilpiperidin-4-on sentezi L-prolin katalizli reaksiyon 

mekanizması 

 

 Yapının karakterizasyonu için erime noktası, elemental analiz, kütle 

spektrumu ve 1H NMR spektrumları kullanılmıştır. Erime noktası (103‒

105°C) literatürle uyumlu bulunmuş [48]; kütle spektrum sonucu, moleküler 

iyon piki olan 251 ve maddeye ait parçalanma ürünleri tespit edilmiştir.  
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Şekil 5. 4 2,6-difenilpiperidin-4-on bileşiğinin (II) kütle spektrumu 

 

 Elemental analiz sonucuna bakıldığında bulunan değerlerin teorik 

değerlerle uyumlu olduğu görülmüştür. 1H NMR spektrumu da maddenin 

sentezlendiğini doğrulamıştır. 

İkinci aşama olarak; hidrazinin, 2,6-difenilpiperidin-4-on bileşiği ve 

ticari olarak temin edilen etil 4-oksopiperidin-1-karboksilat bileşiği ile 

reaksiyona girmesi sonucu iki çeşit hidrazit türevi elde edilmek istenmiştir. 

Hidrazit elde etmek için 1 mol etil 4-oksopiperidin-1-karboksilat üzerine 2 

mol hidrazin monohidrat (%99) ilave edilerek geri çeviren soğutucu altında 

100–110°C’de 45 dakika kadar ısıtıldıktan sonra, reaksiyon karışımına 10 ml 

etanol eklenip 8 saat kadar ısıtmaya devam edilerek istenen bileşikler 

sentezlenmeye çalışılmıştır. Kütle spektrumu taraması sonucu, m/z 338, 309, 

192, 169, 141, 95, 56 olan parçalar tespit edilmiştir. Bu parçalar da, 1 mol 

hidrazinin 2 mol keton karboniliyle reaksiyona girerek, Şekil 5.5’deki 1 nolu 

molekülün elde edildiğini göstermiştir. Aynı şekilde, 2,6-difenilpiperidin-4-

on maddesinden de hidrazit elde edilmek istenmiş ancak bu maddenin de 1 
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mol hidrazin ile 2 molünü bağlayarak çift taraflı hidrazon (Şekil 5.5, 2 nolu 

molekül) oluşturduğu görülmüştür. IR Spektrumları incelendiğinde 

molekülün ketona ait karbonil bandının kaybolup, karbon azot çift bağ 

gerilme bandının ortaya çıktığı (Şekil 5.6) aynı zamanda elemental analiz 

sonucu incelendiğinde ise, çift taraflı molekülün teorik ve pratik 

hesaplamaların uygun olduğu gözlenmiştir (teorik %C 81,89; H 6,87; N 11,24 

bulunan % C 80,01; H 6,68; N 10,92). 1 mol hidrazinin sadece 1 mol ketonu 

bağlaması amaçlı birçok yöntem uygulanmış ancak molekülün soğukta bile 

çift taraflı birleştiği gözlenmiştir.  

HN N NHNN N
N N COOEt

EtOOC

1 2

 

Şekil 5. 5 1,2-bis(etil piperidin-4-iliden-1-karboksilat)hidrazin ve 1,2-bis(2,6-

difenilpiperidin-4-iliden)hidrazin bileşiğinin kimyasal formülü. 

 

Şekil 5. 6 1,2-bis(2,6-difenilpiperidin-4-iliden)hidrazin(—) ve 2,6-difenil 

piperidin-4-on (—) bileşiklerinin IR spektrumu. 
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Bunun sonucunda, planlanan sentez metodunda değişiklik yapılmış; 

ilk deneme olarak, 2,4-dinitrofenilhidrazin ile etil 4-oksopiperidin-1-

karboksilat metanollü ortamda tepkimeye sokulmuştur. İTK ile reaksiyon 

takibi yapıldıktan sonra izole edilen ürünün (Şekil 5.7) analizleri yapılmıştır.  

N N
HN

O

O NO2

O2N

 

Şekil 5. 7 Etil 4-(2-(2,4-dinitrofenil)hidrazono)piperidin-1-karboksilat 

bileşiğinin kimyasal formülü 

 

IR spektrumları incelendiğinde (Şekil 5.8, Şekil 5.9); etil 4-

oksopiperidin-1-karboksilat maddesindeki ester ve keton karbonillerinin 

beraber çıkmasından dolayı keton bandının kaybolup hidrazon bandının 

ortaya çıkmasıyla beraber, karbonil bandının şiddetinde azalma ve oluşan 

karbon azot çift bağına ait bant gözlenmiştir. Diğer taraftan, hidrazindeki 

NH2 ye ait bantların kaybolup sadece NH’a ait bant ve aromatik CH’lara ait 

bantlar gözlenmiştir.  
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Şekil 5. 8 Etil 4-(2-(2,4-dinitrofenil)hidrazono)piperidin-1-karboksilat (—), 

etil 4-okso-piperidin 1-karboksilat (—), 2,4-dinitro fenil hidrazin (—) 

bileşiklerinin çakıştırılmış IR spektrumu 1 

 

Şekil 5. 9 Etil 4-(2-(2,4-dinitrofenil)hidrazono)piperidin-1-karboksilat (—), 

etil 4-okso-piperidin 1-karboksilat (—), 2,4-dinitro fenil hidrazin (—) 

bileşiklerinin çakıştırılmış IR spektrumu 2 

 

NMR spektrumu sonuçları ise IR spektrum sonuçlarını desteklemiş ve 

hedef maddenin sentezlendiği tespit edilmiştir. Bu sentez sonucunda, 4-

sübstitüebenzoil ve 4-sübstitüefenilsülfonil hidrazitler sentezlendikten sonra 

2,6-diarilpiperini-4-on ve etil 4-oksopiperidin-1-karboksilat bileşikleriyle 

reaksiyona sokularak yeni hidrazonların sentezlenmesine karar verilmiştir.  
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 Bu bağlamda yöntem 3.2.1.2 ve 3.2.1.3 kullanılarak önce benzoil ve 

sülfonil hidrazitler elde edilmiştir. Kullanılan bu yöntemlerden önce 

hidrazitler oda sıcaklığında benzoil ve benzensülfonil klorürlerle hidrazin 

monohidratın reaksiyonu sonucu elde edilmeye çalışılmış ancak bir mol 

hidrazinin iki mol benzoil klorürle birleştiği tespit edilmiştir [81]. Yapılan 

çalışmalar sonucunda benzoil klorürler önce fenol ile fenil benzoat 

türevlerine dönüştürülerek karbonilin etkinliği azaltılmış ve daha sonra da 

bu fenil benzoatlar hidrazin monohidratla reaksiyona sokulmak suretiyle 

benzoil hidrazitler elde edilmiştir [94]. Reaksiyon mekanizması da Şekil 

5.10’da verildiği gibi reaksiyon benzoil klorürün kısmi pozitif karbonil 

karbonu üzerinden yürümüştür.  
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O
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-HCl

R R RHO

 

Şekil 5. 10 Benzoil hidrazit sentezi reaksiyon mekanizması 

 

 Benzen sülfonil hidrazitler ise benzen sülfonil klorürlerin hidrazin 

monohidratla buz banyosunda bir araya getirilmesi sonucunda 

sentezlenmiştir. Benzen sülfonil klorürlerin fenoksite kondanse edilmesi 

gerekmemiş; reaksiyonun soğukta gerçekleştirilmesi yeterli olmuştur.  

Reaksiyon mekanizması Şekil 5.11’da verilmiştir. 

S Cl
O

H2N
NH2 S

O

N
H

NH2O O-HCl
R R

+

 

Şekil 5. 11 Sülfonil hidrazit sentezi reaksiyon mekanizması 
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 Elde edilen 4-sübstitüebenzoilhidrazitler, etil 4-oksopiperidin-1-

karboksilat ile 3.2.1.4 yöntemine göre reaksiyona girerek etil 4-(2-(4-

sübstitüebenzoil)hidrazono)piperidin-1-karboksilatlar; 2,6-diarilpiperini-4-on 

ile 3.2.1.4 yöntemine göre reaksiyona sokularak 4-sübstitüe-N'-(2,6-

diarilpiperidin-4-iliden)benzoilhidrazitler elde edilmiştir (Şekil 5.12). 

Reaksiyonların mekanizması 2,6-diarilpiperini-4-on bileşiği kullanılarak 

Şekil 5.13’de verilmiştir. Burada da aynı şekilde hidrazitteki azot üzerindeki 

ortaklanmamış elektronlar keton karbonilinin karbonuna saldırarak 

reaksiyonu başlatmış; daha sonra molekül içi düzenlemeyle 1 mol su çıkışı 

sonucu benzoil hidrazonlar elde edilmiştir. 
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Şekil 5. 12 Benzoil Hidrazonların Genel Sentez Şeması 
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Şekil 5. 13 Benzoil hidrazon sentezi reaksiyon mekanizması 

 

4-sübstitüefenilsülfonilhidrazit ise etil 4-oksopiperidin-1-karboksilat 

ile 2.2.1.5 yöntemine göre reaksiyona girdiğinde 4-(2-(4-

sübstitüefenilsülfonil) hidrazono)piperidin-1-karboksilatlar; 2,6-

diarilpiperin-4-on ile 2.2.1.6 yöntemine göre reaksiyona sokularak 4-

sübstitüe-N'-(2,6-diarilpiperidin-4-iliden)benzensülfonilhidrazitler elde 

edilmiştir (Şekil 5.14). Sülfonil hidrazonların reaksiyon mekanizması ise Şekil 

5.15’de verilmiştir. Bu mekanizmada benzoil hidrazonlarda olduğu gibi 

keton karbonili üzerinden hidrazit azotunun ortaklanmamış elektronlarının 

saldırısı üzerine gerçekleşmiştir.  
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 Şekil 5. 14 Sülfonil Hidrazonların Genel Sentez Şeması. 
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Şekil 5. 15 Sülfonil hidrazon sentezi reaksiyon mekanizması 

 

Hidrazonların sentez aşamasında geleneksel yöntemle yan ürünlerin 

fazla elde edilmesiyle beraber düşük verimler elde edilmiştir. Ürünlerin 

izolasyonları da yan ürünlerin fazlalığı sebebiyle zor olmuştur. Bu aşamada 
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mikrodalga sentez sistemi kullanılmış ve daha kısa sürede daha iyi 

verimlerle ürünler elde edilmiştir Tablo 5.2. 

Tablo 5. 2 Bileşiklerin (1‒36) verimleri 

Bileşik Verim (%) 

(Mikrodalga) 

Verim (%) 

(Geleneksel) 

Bileşik Verim (%) 

(Mikrodalga) 

Verim (%) 

(Geleneksel) 

1 82 30 20 85 58 

2 60 41 21 80 31 

3 61 52 22 87 62 

4 68 48 23 57 36 

5 55 45 24 75 33 

6 56 37 25 76 30 

7 62 47 26 50 40 

8 69 48 27 97 30 

9 52 34 28 52 27 

10 51 35 29 74 47 

11 64 44 30 73 37 

12 50 30 31 63 35 

13 50 35 32 54 26 

14 54 34 33 50 20 

15 63 47 34 67 45 

16 65 50 35 64 35 

17 49 39 36 61 17 

18 45 30    

19 47 29    

 

5.2. Sentezlenen Bileşiklerin Karakterizasyonu 

5.2.1. Sentezlenen Bileşiklerin Fiziksel Özellikleri 

 

Tablo 5.3 ve Tablo 5.4’de fiziksel özellikleri verilen bileşikler belirtilen 

yöntemlere göre sentezlenmiş, saflaştırılmış, saflıkları İTK ve erime noktası 

tayini ile kontrol edilmiştir. Maddelerin karakterizasyonu için elemental 

analizleri ile birlikte IR, NMR ve kütle spektrumları incelenmiştir.  
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Tablo 5. 3 Sentezlenen benzoil hidrazon bileşiklerin (1‒19) fiziksel özellikleri 

Bilesik 1-9
N

N

H
N

O

O OC2H5

R

 

Bilesik 10-19N
H

N

H
N

O

R

 
Bileşik R Renk Erime 

Noktası 

Verim 

(%) 

Literatür 

1 Cl Beyaz 105–107°C 82 Orijinal 

2 F Krem 120–122°C 60 Orijinal 

3 OCH3 Beyaz 117–119°C 61 Orijinal 

4 CH3 Krem 120–122°C 68 Orijinal 

5 CF3 Beyaz 116–118°C 55 Orijinal 

6 NO2 Açık sarı 112–114°C 56 Orijinal 

7 2,4-NO2 Sarı 196–198°C 62 Orijinal 

8 2-F-4-CF3 Beyaz 148–150°C 69 Orijinal 

9 4-F-2-CF3 Beyaz 132–134°C 52 Orijinal 

10 H Açık sarı 216–218°C* 51 [112] 

11 Cl Sarı 226–228°C 64 Orijinal 

12 F Açık sarı 159–160°C 50 Orijinal 

13 OCH3 Beyaz 151–153°C 50 Orijinal 

14 CH3 Açık sarı 190–193°C 54 Orijinal 

15 CF3 Beyaz 188–190°C 63 Orijinal 

16 NO2 Turuncu 208–210°C 65 Orijinal 

17 2,4-NO2 Sarı 194–196°C 49 Orijinal 

18 2-F-4-CF3 Beyaz 205–207°C 45 Orijinal 

19 4-F-2-CF3 Beyaz 177–178°C 47 Orijinal 

 

* literatürde 196°C olarak verilmiştir [112]. 
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Tablo 5. 4 Sentezlenen sülfonil hidrazon bileşiklerin (20‒36) fiziksel 

özellikleri 

Bilesik 20-27

N

N

H
N

S

O OC2H5

O

O
R

 

Bilesik 28-36N
H

N

H
N

S
O

O
R

 
Bileşik R Renk Erime 

Noktası 

Verim (%) Literatür 

20 Br Beyaz 176–178°C 85 Orijinal 

21 Cl Beyaz 160–162°C 80 Orijinal 

22 F Beyaz 145–147°C 87 Orijinal 

23 OCH3 Beyaz 132–134°C 57 Orijinal 

24 OCF3 Beyaz 107–109°C 75 Orijinal 

25 CH3 Beyaz 148–150°C* 76 [105] 

26 CF3 Açık sarı 121–123°C 50 Orijinal 

27 NO2 Açık sarı 117–119°C 97 Orijinal 

28 H Beyaz 160–162°C 52 Orijinal 

29 Br Beyaz 162–164°C 74 Orijinal 

30 Cl Beyaz 158–160°C 73 Orijinal 

31 F Açık sarı 160–161°C 63 Orijinal 

32 OCH3 Beyaz 146–148°C 54 Orijinal 

33 OCF3 Beyaz 108–110°C 50 Orijinal 

34 CH3 Beyaz 145–147°C 67 Orijinal 

35 CF3 Beyaz 137–138°C 64 Orijinal 

36 NO2 Beyaz 172–173°C 61 Orijinal 

* literatürde 149–151°C olarak verilmiştir [106].  

 

Bileşiklerin karakterizasyonu ilk önce elemental analiz sonuçları ile 

yapılmıştır. Tablo 5.6’da raporlandığı üzere elde edilen analiz sonuçları 

teorik değerlerle uyumlu bulunmuştur.  
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Tablo 5. 5 Bileşiklerin (1‒36) elemental analiz sonuçları 

Bileşik Kapalı Formül Hesaplanan (%) Bulunan (%) 

1 C15H18ClN3O3 C 55.64; H 5.60; N 12.98 C 54.26; H 5.53; N 12.93 

2 C15H18FN3O3 C 58.62; H 5.90; N 13.67 C 58.24; H 5.90; N 13.32 

3 C16H21FN3O4 C 60.17; H 6.63; N 13.16 C 59.89; H 6.48; N 12.96  

4 C16H21N3O3 C 63.35; H 6.98; N 13.85 C 63.01; H 6.85; N 13.67 

5 C16H18F3N3O3   C 53.78; H 5.08; N 11.76  C 53.37; H 5.34; N 11.39  

6 C15H18N4O5 C 53.89; H 5.43; N 16.76 C 53.75; H 5.74; N 16.69 

7 C14H17N5O6 C 47.86; H 4.88; N 19.93 C 48.05; H 4.84; N 19.59 

8 C16H17F4N3O3 C 51.20; H 4.57; N 11.20  C 51.16; H 5.08; N 11.08  

9 C16H17F4N3O3 C 51.20; H 4.57; N 11.20  C 50.97; H 4.64; N 11.12  

10 C24H23N3O C 78.02; H 6.27; N 11.37 C 77.67; H 6.28; N 11.34 

11 C24H22ClN3O C 71.37; H 5.49; N 10.40 C 71.50; H 5.18; N 9.96 

12 C24H22FN3O C 78.40; H 5.72; N 10.85 C 78.17; H 5.60; N 10.53 

13 C25H25N3O2 C 75.16; H 6.31; N 10.52  C 74.85; H 6.47; N 10.19  

14 C25H25N3O C 78.30; H 6.57; N 10.96 C 77.97; H 6.52; N 10.75 

15 C25H22F3N3O C 68.64; H 5.07; N 9.61  C 68.29; H 5.31; N 9.21  

16 C24H22N4O C 69.55; H 5.35; N 13.52 C 69.17; H 5.04; N 13.16 

17 C23H21N5O4 C 64.03; H 4.91; N 16.23 C 64.01; H 4.88; N 15.97 

18 C25H21F4N3O C 65.93; H 4.65; N 9.23  C 65.57; H 5.03; N 9.22  

19 C25H21F4N3O C 65.93; H 4.65; N 9.23  C 65.80; H 5.01; N 9.14  

20 C14H18BrN3O4S C 41.59; H 4.49; N 10.39; S 7.93 C 41.60; H 4.49; N 10.18; S 7.45 

21 C14H18ClN3O4S C 46.73; H 5.04; N 11.68; S 8.91 C 47.11; H 5.06; N 11.51; S 8.53 

22 C14H18FN3O4S C 48.97; H 5.28; N 12.24; S 9.34 C 48.55; H 5.27; N 12.09; S 8.91 

23 C15H21N3O5S C 50.69; H 5.96; N 11.82; S 9.02 C 50.17; H 5.86; N 11.46; S 8.41 

24 C14H18BrN3O4S C 44.01; H 4.43; N 10.26; S 7.83 C 43.68; H 4.88; N 10.06; S 7.63 

25 C15H21N3O4S C 53.08; H 6.24; N 12.38; S 9.45 C 53.41; H 6.27; N 12.04; S 9.32 

26 C15H18F3N3O4S C 45.80; H 4.61; N 10.68; S 8.15 C 45.02; H 4.69; N 10.34; S 7.86 

27 C14H18N4O6S C 45.40; H 4.90; N 15.13; S 8.66 C 44.87; H 5.04; N 14.99; S 8.27 

28 C23H23N3O2S C 68.12; H 5.72; N 10.36; S 7.91 C 67.23; H 5.33; N 9.83; S 7.63 

29 C23H22BrN3O2S C 57.03; H 4.58; N 8.67; S 6.62 C 56.18; H 4.37; N 8.31; S 6.06 

30 C23H22ClN3O2S C 62.79; H 5.04; N 9.55; S 7.29 C 62.59; H 5.00; N 9.67; S 6.98 

31 C23H22FN3O2S C 65.23; H 5.24; N 9.92; S 7.57 C 64.93; H 5.21; N 9.99; S 6.98 

32 C14H18BrN3O4S C 66.18; H 5.79; N 9.65; S 7.36 C 65.63; H 5.76; N 9.59; S 7.65 

33 C14H18BrN3O4S C 58.89; H 4.53; N 8.58; S 6.55 C 58.93; H 4.78; N 8.54; S 6.96 

34 C24H25N3O2S C 68.71; H 6.01; N 10.02; S 7.64 C 67.76; H 6.01; N 9.99; S 7.24 

35 C24H22FN3O2S C 60.88; H 4.68; N 8.87; S 6.77 C 60.37; H 4.71; N 8.70; S 6.43 

36 C23H22N4O4S C 61.32; H 4.92; N 12.44; S 7.12 C 60.83; H 4.63; N 12.01; S 6.81 

 

5.2.2. Sentezlenen Bileşiklerin IR sonuçlarının Değerlendirilmesi 

 

Benzoil hidrazonların (1‒19) IR spektrumları incelendiğinde (Tablo 

5.6) (Şekil 5.16), 3150‒3324 cm-1 aralığındaki geniş piklerin hidrazona ait N‒H 

gerilme bandına; 3285‒3371 cm-1 aralığındaki keskin piklerin ise piperidine 
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ait N‒H gerilme bandına ait olduğu belirlenmiştir. Bileşik 7 ve 17 ye ait 

hidrazon N‒H gerilme bandı diğerlerinden farklı olarak sırasıyla 3313 ve 

3324 cm-1’de belirlenmiştir. Alifatik ve aromatik C‒H gerilme bantlarına ait 

pikler de sırasıyla 2803‒3000 cm-1 aralığında ve 3026‒3102 cm-1 aralığında 

tespit edilmiştir. Hidrazona ait C=O gerilme bandının 1603‒1667 cm-1 

aralığında; bileşik 1‒9 a ait ester C=O gerilme bandının ise 1679‒1707 cm-1 

aralığında olduğu raporlanmıştır. Bunlarla beraber bileşiklerin C=N gerilme 

bandının 1629‒1667 cm-1 aralığında; ancak bileşik 7 ve 17 için sırasıyla 1615 

ve 1613 cm-1 de görüldüğü tespit edilmiştir. Bileşik 1 ve 11 e ait aromatik C‒

Cl gerilme bandı sırasıyla 1091 ve 1084 cm-1’de görülürken; aromatik C‒F 

gerilme bantları 1150‒1158 cm-1 aralığında görülmüştür. Asimetrik ve 

simetrik NO2 gerilme bantları 1516‒1522 cm-1 ve 1332‒1343 cm-1 aralığında 

olmak üzere iki bant halinde görülmüştür.  

N

N
H
N

O
R

O

O

3166-3313 cm-1

1679-1707 cm-1

1603-1662 cm-1

1615-1645 cm-1

 

HN

N
H
N

O
R

3150-3324 cm-1

3285-3371 cm-1 1643-1667 cm-1

1613-1667 cm-1

 

Şekil 5. 16 Benzoil hidrazonların (1‒19) tespit edilen IR gerilme bantları 

Manimekalai ve arkdadaşları 2004 ve 2006’daki literatürlerinde N'-

(2,6-difenilpiperidin-4-iliden)benzohidrazite ait IR spektrum sonuçlarını 

raporlamışlardır [113, 114]. Literatürlere göre hidrazona ait NH gerilme 

bandını 3188 cm-1 de; C=O gerilme bandını ise 1647 cm-1'de tespit etmişlerdir. 

Bu değerler tez kapsamında tespit edilen değerlerle uyum sağlamaktadır. 
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Tablo 5. 6 Bileşik 1‒19 için tespit edilen IR verileri 

Bileşik 
NH gb 

(hidrazon) 

NH gb 

(amin ) 

CH gb 

(Aromatik ) 

CH gb 

(Alifatik ) 

Karbonil gb 

(Ester) 

Karbonil gb  

(Hidrazon) 
C=N gb 

C‒X/ 

NO2 

1 3200  3031 2984, 2908 1690 1651 1637 1091 

2 3200  3061 2985, 2935, 2909, 2869 1707, 1694 1650 1636 1158 

3 3211  3060 2984, 2936, 2905 1695 1662 1638  

4 3199  3059 2976, 2907, 2868 1698 1613 1633  

5 3166  3063 2987, 2914, 2871 1683 1658 1645  

6 3198  3040 2987, 2918, 2872, 2829 1679 1603 1645 1516, 1343 

7 3313  3089 3000, 2978, 2931, 2880 1686  1615 1517, 1335 

8 3264  3102 2983, 2911, 2870 1693 1652 1634 1151 

9 3204  3054 2994, 2975, 2920, 2856 1705 1654 1631 1150 

10 3188 3308 3064, 3032 2965, 2900, 2845, 2803  1646  

11 3174 3291 3065, 3030 2961, 2899, 2795, 2737  1646 1084 

12 3179 3309 3064, 3032 2970, 2902, 2842  1651 1646 1155 

13 3319 3371 3059, 3026 2978, 2911, 2841, 2819  1643 1629  

14 3171 3285 3059, 3032 2963, 2899, 2851, 2803  1644  

15 3184 3305 3065, 3033 2959, 2911, 2845, 2823  1659 1639  

16 3184 3294 3085, 3032 2959, 2911, 2849, 2826  1652 1522, 1342 

17 3324 3303 3096 2969, 2906, 2821   1613 1519, 1332 

18 3178 3300 3085, 3063 2958, 2898, 2804  1659 1632 1153 

19 3150 3295 3061, 3033 2975, 2904, 2841, 2819  1667 1155 
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Benzen sülfonil hidrazonlara (20‒36) ait IR spektrumlarında gözlenen 

pikler Tablo 5.7’de listelenmiştir. Hidrazona ait N‒H gerilme bandı 3103‒

3259 cm-1’de gözlenirken; amine ait N‒H gerilme bandı 3212‒3322 cm-1’de 

gözlenmiştir. Aromatik ve alifatik C‒H gerilme bantlarına ait pikler sırasıyla 

3024‒3108 cm-1 ve 2791‒2989 cm-1’de belirlenmiştir. Estere ait C=O gerilme 

bandı 1667‒1698 cm-1’de tespit edilirken; C=N gerilme bandı 1636‒1658 cm-1 

aralığında tespit edilmiştir. Asimetrik ve simetrik S=O gerilme bantları 

sırasıyla 1321‒1347 cm-1 ve 1154‒1179 cm-1 aralığında tespit edilmiştir (Şekil 

5.17). Bileşik 20 ve 29’a ait aromatik C‒Br gerilme bandı sırasıyla 1112 ve 

1106 cm-1’de; bileşik 21 ve 30 a ait aromatik C‒Cl gerilme bandı 1112 cm-1’de 

ve bileşik 22 ve 31 e ait aromatik C‒F gerilme bandı sırasıyla 1295 ve 1293  

cm-1’de tespit edilmiştir. Asimetrik ve simetrik NO2 gerilme bantları ise 

bileşik 27 için 1342 ve 1540 cm-1’de; bileşik 36 için 1348 ve 1530 cm-1’de tespit 

edilmiştir. Literatüre bakıldığında ise İmanishi ve arkadaşları 1982 yılında 

etil 4-(2-(4-metilfenilsülfonil)hidrazono)piperidin-1-karboksilat bileşiği için 

hidrazona ait NH gerilme bandının 3250 cm-1’de; estere ait C=O gerilme 

bandının ise 1685 cm-1’de gözlendiğini raporlamışlardır [105]. Bu değerler tez 

kapsamında tespit edilen değerlerle paralellik göstermektedir.  

N

N
H
N S

O

R

O

O

O

3113-3259 cm-1

1667-1698 cm-1

1641-1658 cm-1

1321-1345 cm-1 (asim.)
1156-1172 cm-1 (sim.)

 

HN

N
H
N S

O
R

O

3103-3231 cm-1

3212-3322 cm-1

1636-1651 cm-1

1321-1347 cm-1 (asim.)
1154-1179 cm-1 (sim.)

 

Şekil 5. 17 Benzen sülfonil hidrazonların (20‒36)tespit edilen IR gerilme 

bantları 
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Tablo 5. 7 Bileşik 20‒36 için tespit edilen IR verileri 

Bileşik 
NH gb 

(hidrazon) 

NH gb 

(amin ) 

CH gb 

(Aromatik) 

CH gb 

(Alifatik) 

Karbonil 

gb (Ester) 
C=N 

Asimetrik 

S=O 

Simetrik 

S=O 

C‒X/ 

NO2 

20 3117  3090 2988, 2943, 2889, 2855 1673 1643 1323 1172 1112 

21 3113  3086, 3072 2989, 2972, 2885, 2836  1667 1645 1345 1170 1112 

22 3187  3065, 3047 2976, 2926  1691 1658 1339 1156 1295 

23 3121  3098 2969, 2935, 2883, 2842  1669 1643 1336 1162  

24 3239  3104 2986, 2965, 2878  1698 1650 1344 1163  

25 3259  3051 2986, 2969, 2954, 2924  1694 1641 1329 1168  

26 3155  2983 2930, 2867  1669 1651 1321 1164  

27 3117  3106, 3042  2985, 2910, 2874, 2834  1698 1651 1338 1162 1540, 1342  

28 3194 3290 3086, 3060  2969, 2910, 2805, 2791   1651 1340 1154  

29 3231  
3084, 3058, 

3030  
2841, 2822, 2804  1643 1321 1179 1106 

30 3216 3320 3085, 3024 2974, 2918, 2836, 2792   1645 1347 1165 1112 

31 3103 3212 3073, 3044 2974, 2919, 2835, 2804   1647 1333 1154 1293 

32 3215 3317 3065, 3024 2971, 2843   1641 1343 1157  

33 3210 3317 3063, 3030 2969, 2899, 2834, 2814   1636 1332 1156  

34 3215 3318 3063, 3031 2973, 2957, 2836, 2816   1644 1334 1155  

35 3220 3316 3063, 3031 2968, 2899, 2813   1640 1323 1160  

36 3223 3322 
3108, 3085, 

3028  
2968, 2960, 2818   1637 1341 1161 1530, 1348  
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5.2.3. Sentezlenen Bileşiklerin NMR spektrumlarının Değerlendirilmesi 

 

Piperidin içeren moleküllerin genellikle sandalye kayık formunda 

olduğu literatürlerde kayıtlıdır [57, 115]. Sentezlediğimiz bu yeni bileşiklerde 

yapının tam anlamıyla aydınlatılması amacıyla 1H ve 13C NMR 

spektrumlarıyla beraber COSY, HETCOR, NOESY, ROESY, HSQC ve HMBC 

gibi iki boyutlu NMR spektrumları da incelenmiştir. Tespit edilen kimyasal 

kayma değerleri Tablo 5.8- Tablo 5.15’da verilmiştir.  

 

5.2.3.1. Sentezlenen Bileşiklerin 1H NMR spektrumlarının 

Değerlendirilmesi 

 

Spektrumlarda alifatik bölgeler incelendiğinde piperidin halkalarının 

sandalye konformasyonunu tercih ettiği görülmektedir. 1H NMR 

spektrumları iki boyutlu NMR spektrumlarıyla beraber incelendiğinde; aynı 

karbona ait olsalar bile 2,6-diarilpiperidin halkasına ait protonların hiçbiri 

özdeş bulunamamıştır. Aynı karbona ait HD' ve HE' protonları birbirine ya 

yakın yerlerde sırasıyla dublet ve triplet vermiş; ya da birbiri içerisinde 

karışıp multiplet olarak rezonans olmuşlardır. HD ve HE ise HD nin hidrazon 

grubuyla etkileşmesinden dolayı HD’nin aşağı alana kaymasıyla 

birbirlerinden uzak çıkmışlardır (Şekil 5.18, Şekil 5.19, Şekil 5.20).  
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HGN

HF
N

HA
N S

O

F

HD

HE
HD'

HE'

HB HC

HF'

HJ
HI

HK

O
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1.52.02.53.03.54.04.55.05.56.06.57.07.58.08.59.0 ppm

2
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4

5

6

7

8

9

E

D'+E'

F+F'

D

 

Şekil 5. 18 Bileşik 31’in COSY spektrumu 

 

 

Şekil 5. 19 Bileşik 11’e ait NOESY spektrumu 
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Şekil 5. 20 Bileşik 11’e ait ROESY spektrumu 

 

HD ve HD' protonları geminal etkileşimle sadece HE ve HE' protonuyla 

etkileşip dubletler halinde rezonans olurken HE ve HE' protonları uzaysal 

konumlarından dolayı HF ve HF' protonlarıyla etkileşerek birer triplet 

vermişlerdir. HF ve HF' protonları ise sadece HE ve HE' protonlarıyla 

etkileşmişlerdir. Bu sonuçlar bileşik 31’e ait HETCOR (Şekil 5.21) ve bileşik 

18 e ait HSQC ve HMBC (Şekil 5.22 ve Şekil 5.23) spektrumlarıyla da 

desteklenmiş; HD ve HE protonlarına ait piklerin C3 karbonuyla; HD' ve HE' 

protonlarına ait piklerin ise C5 karbonuyla etkileştiğini göstermiştir.  
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Şekil 5. 21 Bileşik 31’in HETCOR spektrumu 

 

 

Şekil 5. 22 Bileşik 18’e ait HSQC spektrumu 
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Şekil 5. 23 Bileşik 18’e ait HMBC spektrumu 

 

Özetlemek gerekirse; 2,6-diarilpiperidin halkası içeren bileşiklerin 

alifatik bölge rezonans değerleri büyükten küçüğe sırasıyla HF,F'> HD> HG> 

HD' > HE'> HE şeklindedir (Şekil 5.24).  

 

Şekil 5. 24 Bileşik 31’in 1H NMR spektrumu (alifatik bölge). 
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Literatürde de bu değerlere yakın değerler Manimakalei ve 

arkadaşları tarafından N'-(2,6-difenilpiperidin-4-iliden)benzohidrazit bileşiği 

için 2004 yılında makalelerinde raporlanmıştır [112]. Tespit ettikleri verilere 

göre alifatik protonlar HF protonu için 4.07 ppm’de; HD protonu için 2.55 

ppm’de HE protonu için ise 2.86 ppm’de;  HD' protonu için 2.29 ppm ve HE' 

protonu için 2.95 ppm’de; HF' protonu için 3.95 ppm’de; HG protonu için 2.20 

ppm’de; HA protonu için ise 8.8 ppm’de bulunmuştur.  

Sandalye konformasyonundan dolayı piperidine bağlı fenil 

halkasındaki protonlar da özdeş olmayıp farklı yerlerde rezonans 

olmaktadır. Aynı konumdaki HJ ve HJ' protonları incelendiğinde hidrazon 

grubunun piperidin halkasının bir yanına doğru kıvrılmasından dolayı HJ 

nin aşağı alana kaydığı ve HC ve HJ' nin birlikte rezonans olduğu tespit 

edilmiştir. Bileşik 31 in COSY spektrumunun (Şekil 5.18) da yardımıyla 

aromatik bölgedeki hidrojenler diyamagnetik bölgeye doğru sırasıyla HB, HJ, 

HJ'+C, HI+I'+K+K' tespit edilmiştir (Şekil 5.25).  

 

Şekil 5. 25 Bileşik 31’in 1H NMR spektrumu (aromatik bölge) 
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 1-karboksilat içeren piperidin halkası taşıyan bileşiklerde (1‒9, 20‒28) 

HA’ nın HG ve HD veya HE ile etkileştiği, HD’ ve HE’nin özdeş olmadığı bileşik 

1’e ait 1H NMR, NOESY ve ROESY spektrumlarının incelenmesiyle tespit 

edilebilmiştir (Şekil 5.26, Şekil 5.27). Bu da hidrazon grubunun piperidin 

halkasının bir yanına doğru kıvrıldığıyla açıklanabilir.  

 

Şekil 5. 26 Bileşik 1’e ait NOESY spektrumu 
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Şekil 5. 27 Bileşik 1’e ait ROESY spektrumu 
 

 Hidrazon grubunun molekülün bir tarafına doğru kıvrıldığının 

göstergesi olarak bileşik 31’e ait bulgular eklenebilir. Bileşik 31’e ait NOESY 

ve ROESY spektrumlarında da aynı şekilde HA HD ile etkileşirken HC HI,D,E,F,G 

ile uzaktan etkileşmektedir (Şekil 5.28, Şekil 5.29).  

 1-Karboksilat içeren piperidin halkası taşıyan bileşiklerde (1‒9, 20‒28) 

HF ve HF' protonları geminal ve visinal etkileşimlerle beraber iki triplet veya 

multiplet olarak rezonans olmaktadır. HD ve HE tripletler halinde rezonans 

olmuştur. Geminal olarak birbirlerini yararken visinal olarak F 

protonlarından da etkileşip tripletler olarak rezonans olmuşlardır. Bazı 

bileşiklerde tripletler tam ayrılamayıp multiplet olarak rezonans olmuşlardır. 
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Şekil 5. 28 Bileşik 31’e ait NOESY spektrumu 

 

 

 Şekil 5. 29 Bileşik 31’e ait ROESY spektrumu 
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Benzoil hidrazonların 1H NMR spektrumları incelendiğinde HA 

protonuna ait pikin 10.59‒11.05 ppm’de singlet olarak gözlendiği 

bulunmuştur (Şekil 5.30, Şekil 5.32). Bileşiklerin sübstitüentleri elektron 

veren gruplar (metil ve metoksi) ve ortalanmamış elektronlarını paylaşan 

halojenler (klor ve flor)  olduğunda bu HA protonları diğer bileşiklerinkine 

göre yukarı alana doğru kaydığı tespit edilmiştir [74]. Elektron çeken gruplar 

(triflorometil ve nitro) ise elektron yoğunluğunu fazlasıyla azalttığı için HA 

protonları bu bileşikler de aşağı alana kaymıştır. Literatürde de benzoil 

hidrazitlere ait NH protonunun 10.52 ppm’de tespit edildiği belirtilmiştir 

[81]. Halojen ve oksijen atomları güçlü bir şekilde elektron çekmelerine 

rağmen ortaklanmamış elektronlarını paylaştıkları için HB protonları bu 

bileşiklerde HC protonlarına göre daha çok aşağı alana kaymışlardır. Bu 

bilgiler doğrultusunda bileşik 1 ve 11’e ait NOESY ve ROESY (Şekil 5.26, 

Şekil 5.27, Şekil 5.19, Şekil 5.20) spektrumlarındaki uzak etkileşimlerle de 

onaylanmıştır. Güçlü elektron çeken gruplar olan nitro ve triflorometil içeren 

bileşiklerde (5, 6, 7, 15, 16 ve 17) HC ve HB tarafındaki karbonile rağmen daha 

aşağı alanda rezonans olur. Backes ve arkadaşları p-NO2 sübstitüe benzoil 

hidrazit için HB ve HC protonlarını sırasıyla 8.15 ve 8.34 ppm’de dublet olarak 

tespit etmişlerdir [81]. Bu etki bileşik 7 ve 17’nin spektrumları incelendiğinde 

tespit edilen etkileşme sabitleriyle açıkça görülmektedir. Bileşik 7’nin 

spektrumuna bakıldığında,  HB nin HC ile etkileşerek dublet; HC’nin ise hem 

HB hem de HJ ile etkileşerek dubletin dubleti olarak daha aşağı alanda 

rezonans olduğu belirlenmiştir.  Flor atomu taşıyan bileşikler dışında HB ve 

HC dublet olarak rezonans olmaktadır. Flor atomunun ½ spin quantum 

sayısına sahip olmasından dolayı F atomu taşıyan bileşiklerde HC atomu HB 

ve F atomu etkisiyle triplete yarılmaktadır [74]. Aynı şekilde HB atomu da F 

atomundan etkilenir ancak uzak etkileşimden dolayı triplete yarılamaz ve 

multiplet olarak gözlenir. 1‒9 kodlu bileşiklerde bileşik 8 ve 9 için HI 4.02‒

4.10 ppm’de multiplet olarak rezonans olurken diğer bileşiklerde 4.08 
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ppm’de kuartet olarak rezonans olmuştur. Bileşik 1’in NOESY ve ROESY 

spektrumlarına bakıldığında HA nın HD, HE ve HG ile uzak etkileşimleri 

gözlenmiştir. Bu etkileşimler molekülün hidrazon kısmından piperidin 

halkasının bir tarafına doğru kıvrıldığıyla açıklanabilir. HG, 8 ve 9 nolu 

bileşikler için F atomuyla uzak etkileşiminden dolayı 1.17‒1.22 ppm’de 

multiplet olarak rezonans olurken diğer bileşikler için 1.21 ppm’de triplet 

olarak rezonans olmuştur. D ve E protonları sandalye konformasyonu 

sebebiyle genelde 2.47‒2.57 ppm’de multiplet olarak rezonans olurken 

bileşik 5, 7, 8 ve 9 için aynı bölgede 2 veya 3 triplet halinde gözlenmektedir. 

HF ve HF' aynı şekilde 3.38‒3.57 ppm’de genellikle multiplet olarak rezonans 

olurken; bileşik 5’in spektrumunda HF' 3.53 ppm’de triplet; bileşik 7’nin 

spektrumunda ise 3.63 ve 3.58 ppm’de sırasıyla HF ve HF' rezonans olmuştur.  

N

HF

HF'
N

HA
N

O
R (HJ)

O

O
HD

HE

HD

HE

HB HC

HI

HG

HG

HG

HI

10,59-10,98 ppm (s)

4,02-4,10 ppm (q veya m)

1,17-1,22 ppm (t veya m)
2,47-2,57 ppm (m veya 2t)

3,38-3,63 ppm (m veya2t)

 

Şekil 5. 30 Benzoil hidrazon (1‒9) protonlarının 1H NMR kimyasal kayma 

değerleri 

 

Bileşik 11 in NOESY ve ROESY spektrumları incelendiğinde HA nın 

HD,  HB ve HG ile uzaktan etkileştiği belirlenmiştir. Bu etkileşimler de 

hidrazon grubunun piperidin halkasının bir tarafına doğru kıvrıldığı fikrini 

desteklemektedir. Bileşik 11 için alifatik bölgedeki hidrojenler diyamagnetik 

bölgeye doğru sırasıyla HF', HF, HD, HD', HE', HE  tespit edilmiştir.  



133 

 

 

Şekil 5. 31 Bileşik 11’in 1H NMR spektrumu (alifatik bölge) 

 

Bu bulgular sonucunda, bileşik 10‒19 için HD ve HD', HE ve HE' ile 

etkileşip sırasıyla 3.16‒3.20 ppm ve 2.56‒2.69 ppm’de dubletler olarak tespit 

edilirken HE ve HE' protonlarının HD,D' ve HF,F' ile etkileşerek sırasıyla 2.06‒2.39 

ppm ile 2.41‒2.57 ppm’de triplet olarak rezonans olduğu görülmüştür.  HF ve 

HF' ise HE ve HE' ile etkileşerek dubletler olarak sırasıyla 3.85‒3.89 ppm ve 

3.94‒3.97 ppm’de görülmüştür. HF ve HJ arasında ve HF' ve HJ' arasındaki 

uzak etkileşimler sonucunda HJ ve HJ' protonları dublet veya multiplet olarak 

7.46‒7.58 ppm’de görülmüştür. Bileşik 17 nin spektrumunda HI,I' ve HJ,J' net 

bir şekilde ayrılıp belirlenebilmiştir. HI,I' ve HK,K' sırasıyla 7.33‒7.45 ppm ve 

7.24‒7.34 ppm’de multiplet olarak görülmüştür. 
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HGN

HF N
HA
N

O

R (HL)

HD

HE
HD'

HE'

HB HC

HF'

HJHI

HK

HJ'
HI'HK'

3,16-3,20 ppm (d)

2,06-2,39 ppm (t)

3,85-3,89 ppm (d)
3,94-3,97 ppm (d)

9,90-11,05 ppm (s)

7,46-7,58 ppm
(d veya m)

7,33-7,45 ppm (m)

7,24-7,34 ppm (m)

2,56-2,69 ppm (d)
2,42-2,57 ppm (t)

2,88-3,00 ppm (s)

 

 Şekil 5. 32 Benzoil hidrazon (10‒19) protonlarının 1H NMR kimyasal kayma 

değerleri 

 

 Murty ve arkadaşları sübstitüe benzoil hidrazitler sentezlemişler ve 

çalışmalarında 1H NMR spektrumu kimyasal kayma değerlerini 

raporlamışlardır (Şekil 5.33) [116]. Bu değerler tez kapsamında verilen 

değerlerle paralellik göstermiştir. 

F

CH3

CF3

OCH3

8,24-7,95 ppm (m) 7,21-7,09 ppm (m) 7,79 ppm (d) 7,97 ppm (d)

7,62 ppm (d) 7,21 ppm (d)

2,41 ppm (s)

7,69 ppm (d) 6,89 ppm (d)

3,84 ppm (s)

O

NHH2N

O

NHH2N

O

NHH2N

O

NHH2N

 

Şekil 5. 33 Murty ve arkadaşlarının sentezledikleri sübstitüe benzoil 

hidrazitlere ait 1H NMR kimyasal kayma değerleri 
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Meza-Evina ve arkadaşları 4-triflorometil benzoik asit hidrazit 

bileşiğini sentezlemişler ve aromatik hidrojenleri 8.01 ve 7.81 ppm’de iki 

dublet halinde tespit etmişlerdir [68]. Quin ve arkadaşları ise aromatik 

hidrojenleri 4- florobenzohidrazit için 7.83-7.93 ppm ve 7.22-7.33 ppm’de iki 

multiplet halinde; 4-metoksibenzohidrazit için 7.75-7.86 ppm ve 6.92-7.03 

ppm’de iki multiplet halinde tespit etmişlerdir [85]. Şekil 5.34’de gösterildiği 

şekilde Husain ve arkadaşları benzoil hidrazitler için kimyasal kayma 

değerlerini raporlamışlardır [117].  

H
NH2N

O
Cl

H
NH2N

O
CH3

H
NH2N

O
NO2

H
NH2N

O
OCH3

7,41 ppm (d)
7,52 ppm (d)

7,73 ppm (d)
7,91 ppm (d)

6,88 ppm (d)
7,53 ppm (d)

1,77 ppm (s)

6,96 ppm (d)
7,60 ppm (d)

3,87 ppm (s)

H
NH2N

O
F

7,48 ppm (d)
7,79 ppm (d)

  

Şekil 5. 34 Husain ve arkadaşlarının sentezledikleri benzoil hidrazitlere ait 
1H NMR kimyasal kayma değerleri 

 

Sülfonil hidrazonların (20‒36) 1H NMR spektrumları incelenirken HA 

protonlarının 9.42‒10.74 ppm’de singlet olarak rezonans olduğu 

görülmektedir (Şekil 5.39, Şekil 5.40). Bileşik 20’nin spektrumu kloroform 

içerisinde alındığında HA 7.66 ppm’de singlet olarak rezonans olmaktadır. 

Bileşik 22’nin NOESY ve ROESY spektrumlarına göre HA HD ile etkileşirken 

HC; HI,D,E,F,G ile etkileşmektedir (Şekil 5.35, Şekil 5.36). 
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Şekil 5. 35 Bileşik 22’e ait NOESY spektrumu 

 

 
Şekil 5. 36 Bileşik 22’e ait ROESY spektrumu 
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HI HG protonlarıyla yarılarak kuvartet olarak 4.04 ppm’de rezonans 

olmaktadır. HF, HD ve HE protonlarıyla etkileşerek multiplet olarak 3.41‒3.47 

ppm’de rezonans olmuştur. D ve E protonları hem birbirleriyle hem de F 

protonlarıyla etkileşip sırasıyla 2.39 ve 2.25 ppm’de triplet olarak rezonans 

olmuştur. HG 1.18 ppm’de triplet vermiştir (Şekil 5.37).  

 

Şekil 5. 37 Bileşik 22’ün 1H NMR spektrumu (alifatik bölge) 

 

Aromatik bölgede HB ve HC nin dublet vermesi beklenirken flor 

atomunun etkisiyle iki multiplet halinde rezonans olmuştur (Şekil 5.38). 
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Şekil 5. 38 Bileşik 22’nin 1H NMR spektrumu (aromatik bölge) 

 

 Bileşik 20‒28 in spektrumlarında HD 2.37‒2.43 ppm’de triplet veya 

multiplet verirken HE 2.24‒2.37 ppm’de triplet; HF 3.41‒3.60 ppm’de 

multiplet; HI 4.03‒4.16 ppm’de kuvartet; HG 1.16‒1.18 ppm’de triplet 

rezonans olmuştur (Şekil 5.39). 

N
HF

HF'
N

HA
N S

O
R (HJ)

O

O
HD

HE
HD

HE

HB HC

HI

HG

HG

HG

HI

O

10,21-10,74 ppm (s)

4,03-4,16 ppm (q)

3,41-3,60 ppm (m)

2,24-2,37 ppm (t)

2,37-2,43 ppm (t veya m)

1,16-1,18 ppm (t)

 

Şekil 5. 39 Benzen sülfonil hidrazon (20‒28) protonlarının 1H NMR kimyasal 

kayma değerleri 
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Bileşik 31’in NOESY spektrumunda (Şekil 5.28) HA nın HG ile daha az 

olmakla beraber HG ve HD ile olmak üzere iki uzak etkileşimi bulunmuştur. 

COSY spektrumunda (Şekil 5.18) göre HD' ve HE' etkileşirken HF' ile HD' nün 

etkileşmeyip HE' nün etkileştiği ve HD' ve HE’nin 2.24‒2.36 ppm’de multiplet 

olarak rezonans olduğu görülmektedir. HE nin HD ve HF ile etkileşerek 1.95 

ppm’de triplete yarıldığı; HD’nin sadece HE’nin etkisiyle 3.01 ppm’de dublet 

verdiği HF,F'’nun ise HE ve HE'’nün etkisiyle 3.76 ppm’de triplet verdiği 

gözlenmiştir. Konformasyondan dolayı HJ ve HJ' özdeş değildir. HJ aşağı 

alana kayarken HJ' ve HC' beraber rezonans olmuştur. Bu sonuçlara paralel 

olarak bileşik 29‒36 için de benzer spektrumlar elde edilmiştir (Şekil 5.40). 

 

HGN

HF
N

HA
N S

O

R (HL)

HD

HE

HD'

HE'

HB HC

HF'

HJHI

HK

HJ'

HI'HK'

O

9,42-10,70 ppm (s)

3,03-3,07 ppm (d)

2,23-2,39 ppm (m)

1,95-1,99 ppm (t)

3,75-3,82 ppm (t veya m)

2,76-2,84 ppm (s)

7,50-7,69 ppm (d veya m)

7,44-7,47 ppm (d veya m)

7,19-7,39 ppm (m)

 

Şekil 5. 40 Benzen sülfonil hidrazon (29‒36) protonlarının 1H NMR kimyasal 

kayma değerleri 

 

Sülfonil hidrazonların spektrumlarında da (Bileşik 20‒36) benzoil 

hidrazonlarda gözlendiği gibi, HB ve HC protonları birbirleriyle etkileşerek 

dubletler halinde; sübstitüent F atomu olduğunda multipletler halinde 

rezonans olmuşlar. SO2 grubunun yüksek elektronegatifliğinden dolayı HB 

HC’ye göre daha aşağı alanda rezonans olmuş; sübstitüent NO2 olduğunda 
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bu durum değişmiş ve HC HB’ye göre daha aşağı alanda rezonans olmuştur. 

Tespit edilen kimyasal kayma değerleri literatürde raporlanan değerlerle de 

uyumludur. 

Backes ve arkadaşlarının 4-OCH3, 4-NO2 ve 4-Br sübstitüe sülfonil 

hidrazonlar için elde ettikleri kimyasal kayma değerleri Şekil 5.41’de 

verildiği gibidir [81].  

 

O2N S
O

O
H H

8,39 ppm (d) 8,03 ppm (d)

Br S
O

O
H H

7,71 ppm (d)
7,78 ppm (d)

H3CO S
O

O

3,99 ppm

H H

7,10 ppm (d) 7,73 ppm (d)

NH
NH2

NH
NH2

NH
NH2

 

Şekil 5. 41 Backes ve arkadaşlarının sübstitüe sülfonil hidrazonlar için elde 

ettikleri 1H NMR spektrumu kimyasal kayma değerleri 
 

 

 Kumar ve arkadaşları ise N-(2,5-diokso-2H-pirol-1(5H)-il)-4-metil-

benzensülfonamit ve N-(2,5-diokso-2H-pirol-1(5H)-il)-4-metoksibenzen 

sülfonamit bileşiklerini sentezlemişler ve bileşiklere ait kimyasal kayma 

değerlerini raporlamışlardır (Şekil 5.42) [118]. 
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H3CO S
O

O

3,84 ppm

H H

7,12 ppm (d)
7,73 ppm (d)

H3C S
O

O

2,35 ppm

H H

7,34 ppm (d)
7,67 ppm (d)

NH
NH2

NH
NH2

 

 

N

O

O

H
N S

O

O
CH3 N

O

O

H
N S

O

O
OCH32,35 ppm

7,34 ppm (d)
7,67 ppm (d)

3,84 ppm

7,12 ppm (d)
7,73 ppm (d)

 

Şekil 5. 42 Kumar ve arkadaşlarının sentezledikleri bileşikler için 

raporladıkları 1H NMR spektrumu kimyasal kayma değerleri 
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Tablo 5. 8 Bileşik 1‒9 için tespit edilen 1H NMR verileri 

N
HF

HF'
N

HA
N

O

R (HJ)

O

O
HD

HE
HD

HE

HB HC

HI

HG

HG

HG

HI

 

 1 2 3 4 5 6 7 8 9 

R Cl F OCH3 CH3 CF3 NO2 2,4-NO2 2-F-4-CF3 4-F-2-CF3 

Bileşik 1 2 3 4 5 6 7 8 9 

HB (ppm) 7.86 (d) 7.91 (s) 7.83 (d) 7.75 (d) 7.87 (d) 8.06 (d) 7.86 (d) 
7.64–7.86 (m) 

7.74–7.77 

(dd) 

HC (ppm) 7.56 (d) 7.32 (t) 7.01 (d) 7.29 (d) 8.03 (d) 8.33 (d) 8.38 (dd) 7.50–7.62 (m) 

HA (ppm) 10.81 (s) 10.75 (s) 10.59 (s) 10.66 (s) 10.95 (s) 11.05 (s) 10.92 (s) 10.98 (s) 10.94 (s) 

HF, F' (ppm) 3.50–3.56 (m) 3.50–3.56 (m) 3.50–3.57 (m) 3.50–3.56 (m) 
3.57 (t) 

3.53 (t) 
4.08 (q) 

3.63 (t) 

3.58 (t) 
3.47–3.56 (m) 3.38–3.57 (m) 

HE, E' (ppm) 
2.45–2.55 (m) 2.45–2.55 (m) 2.44–2.54 (m) 2.45–2.55 (m) 

2.47 (t) 
2.47–2.57 (m) 

2.59 (t) 2.16 (t) 

2.44–2.57 (m) 

2.11 (t) 

2.43–2.55 (m) HD, D' (ppm) 2.55 (t) 2.64 (t) 

HI (ppm) 4.08 (q) 4.08 (q) 4.08 (q) 4.08 (q) 4.08 (q) 
3.51–3.57 (m) 

4.08 (q) 4.04–4.10 (m) 4.02–4.10 (m) 

HJ (ppm)    2.37 (s)  8.86 (d) 7.64–7.86 (m) 7.63–7.72 (m) 

HG (ppm) 1.21 (t) 1.21 (t) 1.21 (t) 1.21 (t) 1.21 (t) 1.21 (t) 1.22 (t) 1.17–1.22 (m) 1.17–1.22 (m) 
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Tablo 5. 9 Bileşik 10‒19 için tespit edilen 1H NMR verileri 

HGN

HF
N

HA
N

O

R (HL)

HD

HE
HD'

HE'

HB HC

HF'

HJ
HI

HK

HJ'

HI'HK'  

 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 

R H Cl F OCH3 CH3 CF3 NO2 2,4-NO2 2-F-4-CF3 4-F-2-CF3 

Bileşik 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 

HB, B' (ppm) 7.83 (d) 7.86 (d) 
7.88–7.92 

(m) 
7.83 (d) 7.74 (d) 7.85 (d) 8.07 (d) 7.90 (d) 7.65–7.85 

(m) 
7.69–7.78 (m) 

HL(ppm) 

7.46–7.55 

(m) 

  3.81 (s) 2.36 (s)   8.86 (d) 

HJ (ppm) 

7.53–7.56 

(m) 

7.49–7.54 

(m) 

7.52–7.55 

(m) 
7.54 (d) 7.54 (d) 7.54 (d) 7.54–7.57 (m) 

7.52–7.56 

(m) 
7.50–7.58 (m) 

HJ' (ppm) 

HC (ppm) 

7.28–7.39 

(m) 

7.01 (d) 
7.27–7.30 

(m) 

8.02 (d) 8.31 (d) 8.39 (dd) 
7.65–7.85 

(m) 
7.60–7.65 (m) 

HK,  K' (ppm) 
7.26–7.30 

(m) 

7.28–7.30 

(m) 

7.28–7.30 

(m) 

7.26–7.30 

(m) 7.28–7.38 

(m) 

7.31–7.34 (m) 
7.24–7.31 

(m) 
7.23–7.42 (m) 

HI,  I' (ppm) 
7.34–7.39 

(m) 

7.35–7.38 

(m) 

7.34–7.39 

(m) 

7.34–7.39 

(m) 

7.34–7.39 

(m) 
7.36–7.42 (m) 

7.33–7.45 

(m) 

HA (ppm) 10.86 (s) 10.89 (s) 10.83 (s) 10.71 (s) 10.77 (s) 11.03 (s) 9.90 (s) 11.05 (s) 11.04 (s) 10.99 (s) 

HD (ppm) 3.18 (d) 3.18 (d) 3.16 (d) 3.16 (d) 3.16 (d) 3.19 (d) 3.20 (d) 2.97–3.00 (m) 3.18 (d) 3.17 (d) 

HD', E' (ppm) 
2.61 (d)  

2.43 (t) 

2.60 (d)  

2.43 (t) 

2.58–2.61 

(m) 2.43 (t) 

2.59 (d)  

2.41 (t) 

2.59 (d)  

2.42 (t) 

2.61 (d)  

2.45 (t) 

2.63 (d)  

2.46 (t) 

2.69 (d)  

2.54–2.57 (m) 

2.58 (d)  

2.43 (t) 

2.56 (d)  

2.41 (t) 

HE (ppm) 2.08 (t) 2.08 (t) 2.08 (t) 2.06 (t) 2.07 (t) 2.10 (t) 2.12 (t) 2.33–2.39 (m) 2.08 (t) 1.99–2.09 (m) 

HF, F' (ppm) 
3.88 (d)  

3.96 (d) 

3.87 (d)  

3.95 (d) 

3.87 (d) 

3.96 (d) 

3.86 (d)  

3.95 (d) 

3.87 (d)  

3.95 (d) 

3.88 (d)  

3.96 (d) 

3.88 (d)  

3.97 (d) 
3.95–4.01 (m) 

3.85 (d)  

3.96 (d) 

3.11–3.84 (m) 

3.95 (d) 

HG (ppm) 2.88 (s) 2.88 (s) 2.88 (s) 2.88 (s) 2.88 (s) 2.89 (s) 2.89 (s) 2.97–3.00 (m) 2.91 (s) 2.90 (s) 
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Tablo 5. 10 Bileşik 20‒27 için tespit edilen 1H NMR verileri 

N
HF

HF'
N

HA
N S

O

R (HJ)

O

O
HD

HE
HD

HE

HB HC

HI

HG

HG

HG

HI

O

 

 20 21 22 23 24 25 26 27 

R Br Cl F OCH3 O CF3 CH3 CF3 NO2 

Bileşik 20 20 * 21 22 23 24 25 26 27 

HB (ppm) 8.06 (d) 7.83 (d) 7.84 (d) 7.89–7.93 (m) 7.77 (d) 7.95 (d) 7.73 (d) 7.83 (d) 8.10 (d) 

HC (ppm) 8.01 (d) 7.69 (d) 7.69 (d) 7.42–7.47 (m) 7.11 (d) 7.58 (d) 7.39 (d) 7.77 (d) 8.42 (d) 

HA (ppm) 10.63 (s) 7.66 (s) 10.45 (s) 10.42 (s) 10.21 (s) 10.46 (s) 10.28 (s) 10.46 (s) 10.74 (s) 

HI (ppm) 4.05 (q) 4.16 (q) 4.04 (q) 4.04 (q) 4.04 (q) 4.02 (q) 4.04 (q) 4.04 (q) 4.03 (q) 

HF, F' (ppm)  3.57–3.60 (m) 3.41–3.46 (m) 3.41–3.47 (m) 3.41–3.46 (m) 3.41–3.44 (m) 3.42–3.46 (m) 3.41–3.46 (m) 3.41–3.47 (m) 

HE, E' (ppm) 2.26 (t) 2.37 (t) 2.25 (t) 2.25 (t) 2.24 (t) 2.24 (t) 2.24 (t) 2.25 (t) 2.25 (t) 

HD, D' (ppm) 2.41 (t) 2.43 (t) 2.39 (t) 2.39 (t) 2.38 (t) 2.38 (t) 2.37–2.40 (m) 2.39 (t) 2.41 (t) 

HJ (ppm)     3.84 (s)  2.37–2.40 (m)   

HG (ppm) 1.18 (t) 1.28 (t) 1.18 (t) 1.17 (t) 1.18 (t) 1.16 (t) 1.18 (t) 1.18 (t) 1.17 (t) 

* çözücü olarak CDCl3 kullanılmıştır. 
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Tablo 5. 11 Bileşik 28‒36 için tespit edilen 1H NMR verileri 

HGN

HF
N

HA
N S

O

R (HL)

HD

HE
HD'

HE'

HB HC

HF'

HJ
HI

HK

HJ'

HI'HK'

O

  

 28 29 30 31 32 33 34 35 36 

R H Br Cl F OCH3 O CF3 CH3 CF3 NO2 

Bileşik 28 29 30 31 32 33 34 35 36 

HB, B' (ppm) 7.87 (d) 7.84 (d) 7.88 (d) 7.92–7.95 (m) 7.80 (d) 
7.99–8.02 

(m) 
7.76 (d) 8.09 (d) 8.13 (d) 

HC, C' (ppm) 7.50 (d) 7.80 (d) 7.79 (d) 7.44–7.47 (m) 7.13 (d) 7.62 (d) 7.41 (d) 8.02 (d) 8.43 (d) 

HJ (ppm) 
7.59–7.69 

(m) 
7.51 (d) 7.51 (d) 7.50 (d) 7.51 (d) 7.51 (d) 7.51 (d) 7.51 (d) 7.51 (d) 

HJ' (ppm) 7.45 (d) 7.46 (d) 7.46 (d) 7.44–7.47 (m) 7.46 (d) 7.45 (d) 7.46 (d) 7.45 (d) 7.45 (d) 

HI,  I' (ppm) 
7.30–7.38 

(m) 
7.30–7.38 (m) 

7.30–7.38 

(m) 
7.19–7.38 (m) 7.24–7.39 (m) 

7.23–7.39 

(m) 

7.23–7.39 

(m) 

7.23–7.39 

(m) 
7.23–7.39 (m) 

HK,  K' (ppm) 
7.23–7.28 

(m) 
7.23–7.28 (m) 

7.23–7.28 

(m) 

HA (ppm) 10.39 (s) 10.46 (s) 10.50 (s) 10.41 (s) 10.30 (s) 10.56 (s) 10.37 (s) 10.70 (s) 9.42 (s) 

HL (ppm) - - - - 3.84 (s) - 2.39 (s) - -- 

HD (ppm) 3.05 (d) 3.03 (d) 3.03 (d) 3.03 (d) 3.03 (d) 3.03 (d) 3.05 (d) 3.03 (d) 3.07 (d) 

HD', E' (ppm) 
2.23–2.35 

(m) 
2.24–2.36 (m) 

2.24–2.36 

(m) 
2.24–2.36 (m) 2.28–2.32 (m) 

2.25–2.37 

(m) 

2.24–2.32 

(m) 

2.25–2.36 

(m) 
2.26–2.39 (m) 

HE (ppm) 1.95 (t) 1.97 (t) 1.96 (t) 1.96 (t) 1,96 (t) 1.97 (t) 1.95 (t) 1.98 (t) 1.99 (t) 

HF, F' (ppm) 3.77 (t) 3.75–3.82 (m) 3.78 (t) 3.77 (t) 3.75–3.80 (m) 3.79 (t) 
3.75–3.82 

(m) 
3.79 (t) 3.79 (t) 

HG (ppm) 2.76 (s) 2.81 (s) 2.81 (s) 2.76 (s) 2.83 (s) 2.82 (s) - 2.84 (s) - 
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5.2.3.2. Sentezlenen Bileşiklerin 13C NMR spektrumlarının 

Değerlendirilmesi 

 

 Bileşik 1‒9 için 13C NMR verileri incelendiğinde alifatik bölgede 15.02‒

15.05 ppm’deki piklerin C9 karbonuna; 61.32‒61.37 ppm’ deki piklerin C8 

karbonuna ait olduğu; C3 ve C5 karbonlarının 28.02‒28.75 ppm ve 33.49‒

34.15 ppm’ de olmak üzere iki pik halinde; C2 ve C6 karbonlarının 41.76‒

42.15 ppm ve 43.68‒43.95 ppm’ de olmak üzere iki pik halinde rezonans 

oldukları görülmüştür (Şekil 5.43).  

N

N
H
N

O
R

O

O 158,33-163,76 ppm

155,03-155,11 ppm

61,32-61,37 ppm

15,02-15,05 ppm

41,76-42,15 ppm
43,79-43,95 ppm

28,02-28,75 ppm
33,49-34,15 ppm 114,03-145,18 ppm

 

Şekil 5. 43 Benzoil hidrazon (1‒9) protonlarının 13C NMR kimyasal kayma 

değerleri 

 

 Aromatik bölge karbonlarını belirlemek için bileşik 4’e ait HSQC 

(Şekil 5.44) ve bileşik 18’e ait HSQC ve HMBC spektrumları (Şekil 5.22, Şekil 

5.23) yararlı olmuştur. Bileşik 4’ün spektrumunda HB protonunun 128.12 

ppm’ deki pikle etkileştiği bulunmuş, dolayısıyla C12 ve C16’ya ait olduğu 

belirlenmiştir. Benzer şekilde, HC’nin de 129.20 ppm’deki pikle etkileşmesi 

sonucu C13 ve C15’de tespit edilmiştir.  
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Şekil 5. 44 Bileşik 4’e ait HSQC spektrumu 

 

 Bileşik 1‒9 için 155.03‒155.13 ppm’deki piklerin C7 karbonuna ait 

olduğu bulunmuştur. Bileşik 18’ e ait iki boyutlu spektrumlar incelendiğinde 

birçok pik tespit edilmiştir. Hidrazon grubuna bağlı benzene ait hidrojenler 

114.00, 114.14, 121.84, 131.84 ppm’deki pikleriyle; HI ve HI' hidrojenler C9 ve 

C11 karbonlarına ait 128.74, 128.67, 128.62, 128.60 ppm’deki piklerle; HK ve 

HK' hidrojenlerinin C10’ a ait 127.65, 127.59, 127.24 ppm’deki piklerle; HJ ve 

HJ' hidrojenlerinin C8 ve C12’ye ait 127.18 ve 127.05 ppm’deki piklerle 

etkileştiği tespit edilmiştir. Bu etkileşimler dışında kalan karbon piklerinin 

ise ipso ve karbonil piklerine ait olduğu bilinmektedir. Bileşik 18 için C7 ve 

C7' pikleri 144.34 ve 144.19 ppm’de belirlenmiş; benzer şekilde diğer 

bileşiklerde de bu karbonlar 144.16‒145.21 ppm’de iki pik olarak tespit 

edilmiştir (Şekil 5.45).  

 Manimekalai ve arkadaşları 2004 yılında N'-(2,6-difenilpiperidin-4-

iliden)benzohidrazit bileşiği için kimyasal kayma değerlerini 
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raporlamışlardır [119]. Bu verilere göre C2 61.9 ppm; C3 43.8 ppm; C6 60.9 

ppm; C4 159.0 ppm’de tespit edilirken C5 e ait pikler DMSO ya ait piklerle 

beraber rezonans olduğu bildirilmiştir. Flor sübstitüe bileşikler dışında C4 

karbonu ve hidrazona ait karbonil karbonu (bileşik 1‒9 için C10, bileşik 10‒

19 için C13) paramanyetik bölgede en yüksek kimyasal kayma değerleriyle 

tespit edilmiştir.  

 Flor sübstitüe bileşiklerde (2, 8, 9, 12, 18, 19) flor atomu 4 konumuna 

bağlı olduğunda ipso karbon 165.67‒166.91 ppm’de tespit edilirken; flor 

atomu 2 konumuna bağlı olduğunda flor atomunun etkisiyle beraber 

karbonilin de elektron çekmesiyle ipso karbonlar daha da aşağı alana 

kayarak 169.42 ve 169.45 ppm’de tespit edilmiştir [74]. 

 

HN

N
H
N

O

R

61,26-61,46 ppm
60,20-60,53 ppm

43,64-43,95 ppm
36,57-37,39 ppm

160,05-163,99 ppm

144,16-145,21 ppm

 

Şekil 5. 45 Benzoil hidrazon (10‒19) protonlarının 13C NMR kimyasal kayma 

değerleri 

 

 Murty ve arkadaşları araştırmalarında 4-floro, 4-triflorometil, 4-

metoksi ve 4-metilbenzoil hidrazitler sentezlemişler ve bu bileşikler için 

herbir karbonun kimyasal kaymasını raporlamışlardır (Şekil 5.46) [116].  

Meza-Avina ve grubu ise 4-triflorometil benzoik asit hidrazit için 164.6 ppm, 

137.1 ppm, 131.2 ppm, 127.9 ppm, 125.3 ppm, 123.9 ppm’ de pikler tespit 

etmişlerdir [68]. 
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H
NH2N

O
F

H
NH2N

O
CH3

H
NH2N

O
CF3

H
NH2N

O
OCH3

166,5 ppm

115,5 ppm 129,2 ppm 127,8 ppm

126,8 ppm 129,6 ppm

21,7 ppm

128,8 ppm 113,5 ppm

55,3 ppm

129,3 ppm

165,2 ppm

127,3 ppm

166,2 ppm

135,2 ppm

134,6 ppm

124,3 ppm

166,5 ppm

129,1 ppm

136,4 ppm

125,5 ppm

165,7 ppm
161,5 ppm

 

Şekil 5. 46 Murty ve arkadaşlarının sentezledikleri benzoil hidrazitler için 

raporladıkları 13C NMR kimyasal kayma değerleri 

 

 Sülfonil hidrazonlara ait 13C NMR spektrumları incelendiğinde de 

aynı şekilde iki boyutlu NMR spektrumlarından yararlanılmıştır. Bileşik 20‒

27’ ye ait spektrumlarda ikişer pik halinde 40.62‒43.98 ppm’de C2 ve C6; 

28.03‒34.08 ppm’de ise C3 ve C5 karbonları tespit edilmiştir.  C8 ve C9 

karbonları ise sırasıyla 61.31‒61.42 ppm ve 15.01‒15.05 ppm’de 

bulunmuşlardır (Şekil 5.47).  

N

N
H
N S

O

R

O

O

O

158,47-163,00 ppm

155,01-155,11 ppm

126,80-144,84 ppm

123,20-131,05 ppm

116,53-132,59 ppm

127,20-166,11 ppm40,62-43,98 ppm

28,09-34,08 ppm

61,31-61,42 ppm

15,01-15,05 ppm

 

Şekil 5. 47 Sülfonil hidrazon (20‒27) protonlarının 13C NMR kimyasal kayma 

değerleri 
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 Bileşik 28‒36’a ait alifatik pikler incelendiğinde; 59.98‒61.32 ppm’de 

C2 ve C6 pikleri iki pik halinde tespit edilirken; C3 ve C5’e ait iki pik ise 

36.61‒43.26 ppm’de tespit edilmiştir (Şekil 5.48). C4 karbonuna ait pik 

159.18‒160.58 ppm’de bulunmuştur. Bileşik 20‒27 için 155.0 ppm’deki pik C7 

ye ait olarak bulunmuştur. HETCOR spektrumu incelendiğinde ise bileşik 

28‒36 ya ait C7 ve C7'’nin ipso karbonları 143.44‒144.37’de tespit edilmiştir. 

Diğer piperidin halkasına bağlı benzen karbonları ise 127.0‒128.7 ppm 

aralığında tespit edilmiştir. Flor atomunun bilinen yüksek elektronegatifliği 

sebebiyle triflorometile ait karbon bileşik 24 için  120.7 ppm’de; bileşik 33 için 

119.0 ppm’ de bulunurken; metoksi karbonu bileşik 23 için 55.8 ppm’de, 

bileşik 32 için 56.1 ppm’de tespit edilmiştir. Benzer şekilde bileşik 25 ve 

bileşik 34 için metil karbonları sırasıyla 21.5 ve 21.49 ppm’de bulunmuştur. 

Hidrazona bağlı benzen halkası incelendiğinde sülfonil grubunun fazlasıyla 

elektron çekmesi sonucunda sülfonile ait ipso karbonu aşağı alana 

kaymaktadır. Ancak bazen sübstitüente bağlı olarak R grubunun bağlı 

olduğu ipso karbon daha da aşağı alana kayabilir. Bileşik 20‒27’nin 

spektrumlarını incelersek benzen halkasına flor, metoksi veya triflorometoksi 

gibi gruplar bağlı olduğunda indüktif etkiyle C13 aşağı alana kayarak 151.5‒

166.0 ppm’ de rezonans olurken oksijen ve flor atomlarından kaynaklı 

rezonans etkiyle C12 ve C14 yukarı alana doğru kaydığı tespit edilmiştir. C11 

ve C15 karbonları triflorometil ve nitro bağlı türevler dışında 129.87‒131.05 

ppm’de rezonans olmaktadırlar. 28‒36 nolu bileşiklerde de aynı şey 

geçerlidir. Flor metoksi ve triflorometoksi bağlı türevlerde indüktif etkiyle 

C16 aşağı alana kayarken C15 ve C17’ye ait pik C14 ve C18’e ait pike göre 

daha yukarı alana doğru kaymıştırlar. 
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HN

N
H
N S

O

R

O

61,23-61,32 ppm
59,97-60,03 ppm

159,18-160,58 ppm

40,62-43,26 ppm
36,61-39,37 ppm

143,44-144,37 ppm

 

Şekil 5. 48 Sülfonil hidrazon (28‒36) protonlarının 13C NMR kimyasal kayma 

değerleri 

 

 Backes ve arkadaşları 2014’te yayınladıkları çalışmalarında, 4-metoksi 

benzen sülfonil hidrazit için 56.28 ppm (-CH3), 114.90 ppm, 130.00 ppm 

(ipso), 130.53 ppm ve 163.14 ppm (ipso) de 5 adet pik; 4- nitrobenzen sülfonil 

hidrazit için 124.91 ppm, 129.94 ppm, 144.81 ppm (ipso) ve 150.40 ppm (ipso) 

de 4 adet pik; 4-bromo benzen sülfonil hidrazit için ise 127.26 ppm, 130.38 

ppm (ipso), 132.76 ppm (ipso) ve 138.10 ppm’de 4 adet pik raporlamışlardır 

[81]. 
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Tablo 5. 12 Bileşik 1‒9 için tespit edilen 13C NMR verileri 

N

N
H
N

O

R

O

O

1 2 3
4

56

7

8
9

10 11
12 13

14

1516

17

 

 1 2 3 4 5 6 7 8 9 

R Cl F OCH3 CH3 CF3 NO2 2,4-NO2 2-F-4-CF3 4-F-2-CF3 

Bileşik 1 2 3 4 5 6 7 8 9 

C4 (ppm) 162.96, 

162.31 

162.95, 

161.98 

162.93, 

158.33 

163.76, 

161.50 

162.94, 

162.65 

163.21, 

162.40 

159.32 160.67, 

160.01 

162.99, 

160.40 C10 (ppm)  

C7 (ppm) 155.11 155.10 155.03 155.06 155.08 155.09 155.09 155.08 155.09 

C14 (ppm) 136.65, 

133.10 

165.67 
162.93, 

158.33 
141.75, 

131.49 138.29, 

131.84, 

129.81, 

129.09, 

125.74, 

123.03,  

115.67 

149.51, 

140.18 145.18, 

137.32, 

130.57, 

129.65, 

123.53, 

116.41 

166.91 

(C12) 

131.87, 

130.94, 

128.35, 

128.18, 

121.88, 

114.29, 

114.03 

169.42 

C11 (ppm) 130.87 

131.21, 

130.14, 

114.60 

132.43, 

132.34, 

132.05, 

131.56, 

131.47, 

119.87, 

119.63 

C12,16 

(ppm) 

130.08, 

128.8 

115.75, 

115.53 

129.20, 

128.12 

129.70, 

123.87 C13,15 

(ppm) 

C17 (ppm)   56.10 21.43    

C8 (ppm) 61.37 61.35 61.32 61.32 61.36 61.37 61.37 61.37 61.34 

C2,6 (ppm) 43.93, 42.13 43.95, 42.14 43.68, 41.76 43.94, 42.13 43.92, 42.14 43.91, 42.15 43.91, 42.15 43.80, 41.92 43.79, 41.89 

C3,5 (ppm) 34.1, 28.64 34.10, 28.63 33.49, 28.02 34.08, 28.55 34.15, 28.70 34.15, 28.75 34.15, 28.75 33.86, 28.40 33.76, 28.30 

C9 (ppm) 15.04 15.04 15.02 15.03 15.04 15.05 15.05 15.04 15.03 
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Tablo 5. 13 Bileşik 10‒19 için tespit edilen 13C NMR verileri 

HN

N
H
N

O

R

1 2 3
4

56
7

89

10

11
12

13 14
15 16

7' 8'

9'
10'

11'

12'

17
1819

20

 

 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 

R H Cl F OCH3 CH3 CF3 NO2 2,4-NO2 2-F-4-CF3 4-F-2-CF3 

Bileşik 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 

C2,6 (ppm) 61.46, 60.20 61.44, 60.21 61.44, 60.53 61.46, 60.20 61.46, 60.20 61.43, 60.21 61.42, 60.36 61.26, 60.07 61.42, 60.20 61.45, 60.22 

C3,5 (ppm) 43.94, 37.37 43.89, 37.38 43.87, 37.35 43.95, 37.39 43.93, 37.37 43.92, 37.38 43.76, 37.33 43.64, 36.57 43.81, 36.98 43.83, 36.85 

C4 (ppm) 
164.21, 162.49 163.16, 162.86 163.11, 162.68 

163.62, 

162.14, 161.89 
163.99, 162.28 163.16 

163.83 160.37 161.44 
163.04, 161.07 

C13 (ppm)  160.05 

C7, 7' (ppm) 144.57, 144.51 144.53, 144.48 144.53, 144.47 144.59 144.60 144.50 144.33 145.21, 144.16 144.34, 144.19 144.49, 144.40 

C8, 8' (ppm) 

C9, 9' (ppm) 

C10,10' (ppm) 

C11,11' (ppm) 

C12,12' (ppm) 

C14 (ppm) 

C15,19 (ppm) 

C16,18 (ppm) 

134.51, 

131.75, 

128.78, 

128.69, 

128.19, 

127.61, 

127.31,  

127.10 

130.15, 

129.33, 

128.77, 

128.68, 

127.62, 

127.31,  

127.10 

130.90, 

128.79, 

128.77, 

128.69, 

127.68, 

127.61, 

127.30, 

127.10, 

115.74,  

115.51 

130.08, 

128.78, 

128.69, 

127.60, 

127.30, 

127.10, 

126.53, 

 113.92 

141.70, 

131.64, 

129.21, 

128.77, 

128.68, 

128.20, 

127.60, 

127.30,  

127.10 

129.15, 

128.78, 

128.69, 

127.63, 

127.33, 

127.11,  

125.71 

143.83, 

129.72, 

129.64, 

129.37, 

129.18, 

128.91, 

128.80, 

128.71, 

127.69, 

127.32, 

127.09, 

124.12, 

124.00,  

123.86 

137.17, 

130.51, 

129.59, 

128.86, 

128.80, 

127.87, 

127.71, 

127.23, 

127.12, 

123.53,  

116.39 

166.83 (C15) 

158.48, 

155.50, 

131.84, 

128.74, 

128.67, 

128.62, 

128.60, 

127.65, 

127.59, 

127.24, 

127.18, 

127.05, 

121.84, 

114.14,  

114.00 

169.45 (C17) 

154.85, 

144.24, 

132.44, 

132.36, 

132.20, 

128.78, 

128.67, 

127.65, 

127.61, 

127.25, 

127.09, 

127.04, 

119.92, 

119.71,  

114.57 

C17 (ppm)  
163.62, 

162.14, 161.89 

149.45 

C20 (ppm)   55.83 21.46   
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Tablo 5. 14 Bileşik 20‒27 için tespit edilen 13C NMR verileri 

N

N
H
N S

O

R

O

O

1 2 3
4

56

7

8
9

11 12

13

1415

16
10

O

 

 20 21 22 23 24 25 26 27 

R Br Cl F OCH3 O CF3 CH3 CF3 NO2 

Bileşik 20 21 22 23 24 25 26 27 

C4 (ppm) 159.40 159.39 159.20 162.18 159.66 158.47 163.00 160.20 

C7 (ppm) 155.03 155.03 155.03 155.11 155.02 155.03 155.00 155.01 

C10 (ppm) 138.60 138.36 
135.88, 

135.85 
130.04 138.41 143.60 126.80 144.84 

C12,14 (ppm) 132.59 129.64 
116.76, 

116.53 
113.93 128.10 127.98 

125.38, 

125.34 
129.58 

C11,15 (ppm) 129.99 129.90 
131.05, 

130.95 
130.04 130.61 129.87 123.20 124.81 

C13 (ppm) 127.20 138.25 
166.11, 

163.61 
162.18 151.55 136.75 129.00 150.34 

C8 (ppm) 61.33 61.32 61.33 61.34 61.42 61.31  61.34 

C2,6 (ppm) 
43.64, 

40.62 
43.64, 41.76 43.65, 41.75 

43.98, 

42.15, 40.63 
43.62, 41.72 43.67, 40.63 46.61, 40.60 43.60, 41.75 

C3,5 (ppm) 
33.50, 

28.10 
33.50, 28.10 33.50, 28.09 34.08, 28.49 33.49, 28.12 33.48, 28.03  33.51, 28.17 

C9 (ppm) 15.03 15.02 15.01 15.05 15.01 15.02 15.02 15.01 

C16 (ppm)    55.84 120.73 21.47 126.80  
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Tablo 5. 15 Bileşik 28‒36 için tespit edilen 13C NMR verileri 

HN

N
H
N S

O

R

1 2 3
4

56
7

89

10

11
12

15
16

7' 8'

9'
10'

11'

12'

1718

19

14
O

13

 

 28 29 30 31 32 33 34 35 36 

R H Br Cl F OCH3 O CF3 CH3 CF3 NO2 

Bileşik 28 29 30 31 32 33 34 35 36 

C2,6 (ppm) 61.32, 60.02 61.28, 60.00 61.29, 60.01 61.32, 60.03 61.27, 59.98 61.28, 59.99 61.28, 59.99 61.23, 59.97 61.26, 59.99 

C3,5 (ppm) 43.26, 36.85 43.20, 36.86 43.24, 36.89 43.24, 36.86 43.06, 36.61 40.62, 39.37 43.09, 36.69 43.10, 36.88 43.08, 36.81 

C4 (ppm) 159.64 160.19 160.19 160.08 158.98 160.30 159.18 160.58 160.50 

C13 (ppm) 139.71 138.85 138.42 
135.93, 

135.90 131.33, 

130.27, 130.13 

138.51 143.57 126.77 145.00 

C14,18 (ppm) 129.46 129.99 129.90 
131.05, 

130.96 
130.60 129.90 122.61 124.80 

C15,17 (ppm) 127.92 132.59 129.65 
116. 77, 

116.55 
114.61 121.68 127.98 125.32 129.57 

C16 (ppm) 133.26 127.23 138.23 
166.10, 

163.61 
162.92 151.56 136.8 128.97 150.31 

C7,7' (ppm) 
144.37, 

144.22 
144.28 

144.32, 144. 

19 

144.31, 

144.17 
144.07 144.08 144.1, 144.0 

144.14, 

143.44 
143.97 

C8,8' (ppm) 128.69, 

127.65, 

127.59, 

127.12, 

127.07 

128.70, 

127.68, 

127.62, 

127.13, 

127.09 

128.70, 

127.67, 

127.61, 

127.13, 

127.08 

128.71, 

127.67, 

127.62, 

127.12, 

127.07 

128.70, 

127.72, 

127.67, 

127.50, 127.17 

128.70, 

127.70, 

127.64, 

127.14, 

127.09 

128.70, 

127.71, 

127.65, 

127.17, 

127.12 

128.71, 

127.72, 

127.65, 127. 

15, 127.11 

128.84, 

127.72, 

127.65, 

127.10 

C9,9' (ppm) 

C10,10' (ppm) 

C11,11' (ppm) 

C12,12' (ppm) 

C19 (ppm) - - - - 56.11 21.49 - 
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5.2.4. Sentezlenen Bileşiklerin Kütle Spektrumlarının Değerlendirilmesi 

 

Kütle spektroskopisi sonuçlarına göre, 1, 2, 4, 12, 17-19, 27-29, 31, 32, 

34-36 nolu bileşikler pozitif iyonlaşıp [M+1]+ moleküler iyon piki ile tespit 

edilirken; diğer bileşikler negatif iyonlaşıp [M-1]- moleküler iyon pikiyle 

tespit edilmiştir. Spektrumlardaki parçalanma ürünleri incelendiğinde; 

maddelerimizin Şekil 5.49’da gösterilen şekilde parçalandığı anlaşılmıştır. Bu 

parçalanma ürünlerinin tespiti piklerin bağıl bolluklarına göre değişmekle 

birlikte şekillerde belirtilen parçalanma ürünleri spektrumlarda genellikle 

tespit edilmiştir. Bileşiklerin hemen hepsinde 2 nolu parçalanma ürünü tespit 

edilirken; genellikle 1 nolu parçalanma ürünü de beraberinde gözlenmiştir. 3 

nolu parçalanma ürünü de nadiren de olsa düşük bağıl bolluklarıyla tespit 

edilmiştir. 3 nolu grup molekülden çıktıktan sonra piperidin halkasından bir 

fenil ve karbonun da atılması sonucu elde edilen m/z 144 piki de genellikle 

tespit edilmiştir. 5 nolu parçalanma ürününe ait m/z 106 piki nadiren 

gözlenirken 4 nolu parçalanma ürününe ait m/z 91 ve 6 nolu parçalanma 

ürününe ait m/z 77 piki genellikle tespit edilmiştir. 7 ve 8 nolu parçalanma 

ürünleri olan sırasıyla m/z 56 ve 54 pikleri de spektrumlarda tespit edilmiştir. 

Bu parçalanmalar sonucunda kalan ‒SO2‒, ‒SO2‒NH, ‒CO‒NH, ‒CO‒NH‒N 

gibi küçük parçalar da spektrumlarda tespit edilmiştir [120-124]. 
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Şekil 5. 49 Bileşiklerin parçalanma yolları 

 

 Parçalanmalara örnek olarak bileşik 1’in öngörülen parçalanma yolu 

Şekil 5.50’de verilmiştir. Molekülün piperidin halkalarına özgü parçalanma 

yollarından biri olan A parçalanması sonucu spektrumda m/z 189.4 piki 

gözlenmiş; D parçalanma yolu sonucu m/z 203.4 piki ve bu parçalanma 

ürünün radikal olarak fenil ve CH2’leri atması sonucu m/z 175.2 ve m/z 125.4 

parçalanma ürünleri gözlenmiştir. Bu bileşiğe özgü bir parçalanma yolu olan 

C parçalanması sonucu spektrumda m/z 143.0 piki gözlenirken; B 

parçalanması sonucu m/z 169.4 elde edilmiş; bu ürünün de parçalanması 

sonucu m/z 139.0 ve m/z 111.4 pikleri gözlenmiştir. 
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Şekil 5. 50 Bileşik 1’in öngörülen parçalanma yolları ve parçalanma ürünleri 
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 Aynı şekilde bileşik 16’nın kütle spektrumlarında da A ve B 

parçalanma yolları sonucu sırasıyla m/z 308.4 ve m/z 180.4 pikleri 

gözlenmiştir (Şekil 5.51). Daha sonra da bu ürünlerin de parçalanması 

sonucu sırasıyla m/z 185.4, m/z 46.4, ile m/z 122.4, m/z 42,4 parçalanma 

ürünleri tespit edilmiştir. 

N
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N

H
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Şekil 5. 51 Bileşik 16’nın öngörülen parçalanma yolları ve parçalanma 

ürünleri 
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 Bileşik 13’ün spektrumunda ise, moleküler iyon pikinin E parçalanma 

yolu ile parçalanmasıyla m/z 293,4 piki; sonra bu ürünün F parçalanma yolu 

ile parçalanması sonucunda m/z 174.2, m/z 119.8 pikleri gözlenmiştir (Şekil 

5.52). 

 

N
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 Şekil 5. 52 Bileşik 13’ ün öngörülen parçalanma yolları ve parçalanma 

ürünleri 

 

 Sülfonil hidrazonlarda ise benzoil hidrazonlarda gözlenen parçalanma 

yollarının benzerleriyle karşılaşılmıştır. Bileşik 21’in spektrumu 

incelendiğinde S-N bağının parçalanması sonucu m/z 177.2; daha sonra da 

SO2’nin molekülden atılması sonucu m/z 111.4 pikinin elde edildiği tespit 

edilmiştir (Şekil 5.53). 
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Şekil 5. 53 Bileşik 21’in öngörülen parçalanma yolları ve parçalanma 

ürünleri 

 

 Bileşik 36’nın spektrumu incelendiğinde bileşiğin F ve B parçalanma 

yolu üzerinden parçalandığı, m/z 115.6 ve m/z 106.6 piklerini verdiği; 

bunlarında parçalanması sonucu m/z 91.6 ve m/z 77.6 piklerinin gözlendiği 

tespit edilmiştir. Aynı zamanda moleküler iyon pikinin piperidin üzerindeki 

fenil halkalarını atması sonucu oluşan m/z 295.8 parçasının NO2 atması 

sonucu m/z 249.8 parçası elde edilmiş; onun da parçalanıp m/z SO2NH ve m/z 

79.8 pikini verdiği tespit edilmiştir (Şekil 5.54). 
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Şekil 5. 54 Bileşik 36’nın öngörülen parçalanma yolları ve parçalanma 

ürünleri 



163 

 

5.3. Sentezlenen Bileşiklerin Aktivite Sonuçlarının Değerlendirilmesi 

5.3.1. Sentezlenen Bileşiklerin Antioksidan Aktivite Sonuçlarının 

Değerlendirilmesi 

 

Tez kapsamında sentezlenen bileşiklerin antioksidan aktiviteleri, β-

karoten-linoleik asit testi, DPPH serbest radikal giderim yöntemi, ABTS 

katyon radikal giderim yöntemi ve CUPRAC yöntemi olmak üzere dört 

farklı yöntem ile tespit edilmiştir (Tablo 5.16). α-tokoferol ve bütillenmiş 

hidroksi toluene (BHT) referans bileşik olarak kullanılmıştır (Şekil 5.55).  

O

OH HO

C16H33
BHT

alfatokoferol

 

Şekil 5. 55 Antioksidan aktivite pozitif standartları 

 

Benzoil hidrazonlara bakıldığında β- karoten-linoleik asit testine göre 

bileşiklerin çok aktif olmadıkları ancak bileşik 7 ve 17 en yüksek lipit 

peroksidasyon inhibitör aktivitesi gösterirken bileşik 5, 6, 10, 11, 13, 16, ve 

18’in de 50µM’ın altında IC50 değerleri elde edilmiştir. DPPH serbest radikal 

giderim aktivite testinde bütün bileşiklerin IC50 değerleri 100µM dan düşük 

çıkarken 5, 6, 10, 14 ve 17 bileşikleri BHT standardına göre daha aktif 

çıkmışlardır. ABTS testine göre bileşik 6 ve 17 en iyi IC50 değerlerini 

gösterirken bileşik 7, 10, 15, 16 dışındaki bileşikler 100µM altında IC50 

değerleri göstermişlerdir. Buna rağmen bu test için standartlardan daha iyi 

aktivite gösteren bir bileşik tespit edilememiştir.  

 

 

 



164 

 

 

Tablo 5. 16 Bileşiklerin (1‒36) antioksidan aktivite değerleri 

Bileşik R 

β-karoten/linoleik 

Asit Testi 

IC50 (µM)a 

DPPH˙ 

Testi 

IC50 (µM) a 

ABTS˙+ 

Testi 

IC50 (µM) a 

CUPRAC 

Testi 

A0.50(µM) a 

1 4-Cl 72.271.95 58.950.24 63.871.64 23.520.08 

2 4-F 65.550.95 74.830.46 39.210.71 4.160.04 

3 4-OCH3 - 85.410.41 38.271.05 36.940.00 

4 4-CH3 52.540.53 75.500.21 28.081.40 11.110.02 

5 4-CF3 49.330.70 33.840.48 23.501.60 51.380.09 

6 4-NO2 40.241.09 51.701.39 10.861.80 13.320.02 

7 2,4- NO2 27.830.95 59.950.20 117.160.55 83.130.01 

8 2-F-4-CF3 77.440.78 86.010.15 59.451.02 27.270.01 

9 4-F-2-CF3 68.230.72 86.810.20 41.850.39 25.630.02 

10 H 41.850.11 41.990.32 238.011.06 45.420.00 

11 4-Cl 43.560.23 96.710.28 67.871.90 49.760.01 

12 4-F 56.610.80 66.040.08 83.670.41 59.570.04 

13 4-OCH3 34.460.65 75.810.18 27.920.73 77.730.01 

14 4-CH3 69.030.69 53.290.57 64.141.78 50.590.01 

15 4-CF3 55.280.95 64.950.19 152.811.33 92.130.00 

16 4-NO2 45.161.10 88.140.56 169.600.51 17.830.13 

17 2,4- NO2 28.151.26 19.991.03 19.251.70 29.200.02 

18 2-F-4-CF3 41.080.39 70.170.65 63.482.24 85.180.03 

19 4-F-2-CF3 114.870.51 88.280.16 88.481.64 88.200.01 

20 Br - 75.760.34 104.370.97 36.010.03 

21 Cl - 57.880.81 55.311.17 30.930.03 

22 F - 57.200.37 93.661.72 23.490.01 

23 OCH3 62.710.70 52.230.39 55.191.90 17.720.03 

24 OCF3 85.621.80 63.920.44 70.402.46 83.110.02 

25 CH3 - 78.990.33 59.411.42 19.950.05 

26 CF3 89.550.57 69.301.60 71.591.22 87.820.01 

27 NO2 79.100.70 35.170.30 36.880.61 34.630.02 

28 H - 73.560.65 7.260.47 29.950.02 

29 Br 51.520.91 30.560.03 24.641.18 41.930.02 

30 Cl - 92.000.49 11.060.86 22.460.01 

31 F - 38.380.88 39.860.79 30.110.01 

32 OCH3 94.600.12 70.190.61 75.402.58 52.410.01 

33 OCF3 - 34.990.61 45.661.10 37.120.01 

34 CH3 - 37.560.39 35.231.84 17.890.03 

35 CF3 - 31.351.07 40.921.24 44.820.02 

36 NO2 93.811.15 52.450.33 10.910.68 57.420.05 

BHT b  2.34 ± 0.09 54.970.99 2.910.55 3.800.02 

α-

Tokoferolb 
 4.50 ± 0.09 12.260.07 4.870.45 40.481.87 

aAktivite değerleri 3 paralel ölçümün ortalaması olup, standart sapma hatası olarak 

verilmektedir (p<0.05). 
bAntioksidan aktivite pozitif standartlarıdır. 
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CUPRAC testine göre bileşik 2 sentezlenen tüm bileşiklerden en iyi 

aktiviteye sahip olan türev olarak saptanmıştır. Bu elde edilen A0.50 değeri α-

tokoferole göre daha iyi BHT’ye ise çok yakın olarak bulunmuştur. Bileşik 4, 

6, 16, 1, 9, 8, 17 ve 3 ise sırasıyla α-tokoferole göre daha iyi aktivite 

sergilemişlerdir.  Diğer bileşikler ise 100 µM’ın altında IC50 değerleri 

göstermişlerdir. 

Sülfonil hidrazonlara bakıldığında ise; β-karoten-linoleik asit testine 

göre yine belirli aktivite sergilemeyen bileşiklerden bileşik 29 en yüksek 

aktiviteyi gösterirken onu bileşik 23, 27, 24, 26, 36 ve 32 sırasıyla takip 

etmektedir. Bunun yanında bileşiklerin DPPH serbest radikal giderim 

aktivite sonuçları incelendiğinde bütün bileşiklerin DPPH radikalini iyi bir 

şekilde inhibe edebildiği görülmüştür. Bütün bileşiklerin IC50 değerleri yine 

100 µM dan daha az olarak hesaplanmış ve 23, 27, 29, 31, 33, 34, 35 ve 36 

bileşiklerinin BHT standardına göre daha aktif olduğu bulunmuştur. ABTS 

katyon radikal giderim aktivitesi yöntemine göre ise; 28, 36 ve 30 

bileşiklerinin tüm seri içerisinde sırasıyla en yüksek aktivite gösterdiği 

standartla yarışabildiğinden dolayı ABTS katyon radikalini giderdikleri 

görülmüştür. CUPRAC testinde de yine sentezlenen birçok sülfonil 

hidrazonun güzel aktivite sergiledikleri belirlenmiştir. Bileşik 24, 26, 32, 35 ve 

36 dışındaki bileşiklerin CUPRAC testinde α-tokoferole göre daha aktif 

bulunduğu görülmüştür.  

Bu 36 adet bileşik sentezlenirken moleküller yapı aktivite ilişkisini 

tartışmak amaçlı tasarlanmıştır. Sülfonil ve benzoil gruplarının etkisi, 

piperidin halkasına bağlı fenil gruplarının etkisi, elektron çeken ve veren 

grupların aktiviteye etkisini incelemek için farklı bileşikler tasarlanmıştır. 

Bazı aktivite sonuçları bu karşılaştırmaları yapmamıza imkan vermemiştir 

ancak bazı konularda da çıkarımlar yapılabilmiştir. β-karoten-linoleik asit 

testine göre benzoil hidrazonlar genel olarak sülfonil hidrazonlara göre daha 
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aktif bulunmuşlardır. NO2 sübstitüentinin her iki grupta da iyi olduğu hatta 

benzene bağlı NO2 sayısı 2 olunca (bileşik 7 ve 17) en iyi aktivite değerlerine 

ulaşıldığı belirlenmiştir. Bileşiklerin geneline bakıldığında benzene para 

konumunda elektron çeken bir grup bağlı olduğunda nispeten daha iyi 

aktivitelerle karşılaşılmıştır. DPPH serbest radikal giderim aktivite sonuçları 

incelendiğinde bütün bileşiklerin DPPH radikalini iyi bir şekilde inhibe 

edebildiği görülmüştür. Bu testte BHT referans standardına göre daha aktif 

bulunan bileşiklerin (5, 6, 10, 14, 17, 23, 27, 29, 31, 33, 34, 35, 36) çoğunun (10, 

14, 17, 29, 31, 33, 34, 35, 36) difenilsübstitüe piperidin halkası taşıdığı; ayrıca 

BHT’ye göre aktif olan bu bileşiklerden para metil sübstitüe olan 14 ve 34 

dışındaki bileşiklerin elektron çeken sübstitüente sahip olduğu 

belirlenmiştir. ABTS testi incelendiğinde benzoil hidrazon serisinde fenil 

içermeyen piperidin halkası taşıyan bileşikler daha aktif bulunurken, sülfonil 

hidrazonlarda tam tersi difenil sübstitüe piperidin halkası taşıyan bileşikler 

çok daha aktif bulunmuşlardır. CUPRAC testinde ise α-tokoferolden daha 

aktif çıkan bileşiklerin çoğunun fenil halkası içermeyen piperidin halkaları 

olduğu gözlenmiştir.  

 

5.3.2. Sentezlenen Bileşiklerin Antikolinesteraz Aktivite Sonuçlarının 

Değerlendirilmesi 

 

Maddelerin asetilkolinesteraz ve bütirilkolinesteraz enzimleri 

üzerindeki inhibisyonları incelenmiştir (Tablo 5.17). Galantamin referans 

bileşik olarak kullanılmıştır. Bileşiklerin büyük çoğunluğunun 

bütirilkolinesteraz inhibitör özelliğinin asetilkolinesteraz inhibitör özelliğine 

göre daha iyi olduğu belirlenmiştir. Aynı sübstitüente sahip ama piperidin 

halkasında difenil halkası taşıyan bileşiklerin nispeten daha iyi aktiviteye 

sahip oldukları görülmüştür. Bileşik 11 dışındaki bütün bileşiklerin 

aktiviteleri referans standarda göre düşük bulunmuştur.  
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Tablo 5. 17 Bileşiklerin (1‒36) kolinesteraz aktivite değerleri 

Bileşik 

Antikolinesteraz Testi 

Bileşik 

Antikolinesteraz Testi 

AChE Testi 

IC50 (µM) a 

BChE Testi 

IC50 (µM) a 

AChE 

Testi 

IC50 (µM) a 

BChE 

Testi 

IC50 (µM) a 

1 81.76±0.63 69.491.11 20 104.44±0.56 94.030.64 

2 128.18±0.66 113.440.74 21 119.23±0.34 89.051.09 

3 100.60±0.08 82.231.47 22 137.43±0.36 99.311.06 

4 94.82±0.42 76.930.87 23 109.39±0.8 136.380.97 

5 135.60±0.46 91.590.93 24 130.82±0.36 116.421.62 

6 125.34±0.27 155.570.41 25 119.69±1.52 119.060.84 

7 102.04±0.47 103.151.93 26 134.52±0.09 112.140.60 

8 122.54±0.23 95.061.56 27 101.53±0.58 80.631.67 

9 124.43±0.44 99.610.35 28 139.89±0.58 90.751.06 

10 99.74±0.30 65.961.42 29 108.24±0.38 120.720.57 

11 41.19±0.40 35.301.11 30 80.32±0.69 112.150.44 

12 91.06±0.70 72.810.39 31 91.72±0.42 83.940.98 

13 92.23±0.02 110.071.02 32 97.79±0.05 83.420.97 

14 74.94±0.20 50.101.76 33 102.02±0.36 82.850.59 

15 84.38±0.30 99.141.34 34 96.93±0.16 76.390.74 

16 63.93±0.17 86.821.62 35 125.83±0.05 93.521.32 

17 70.64±1.02 93.901.77 36 142.46±0.17 124.681.20 

18 90.06±1.42 117.290.78 
Galantaminb 4.48±0.78 46.03±0.14 

19 49.54±1.87 52.381.40 
aAktivite değerleri 3 paralel ölçümün ortalaması olup, standart sapma hatası olarak 

verilmektedir (p<0.05). 
bAntioksidan aktivite pozitif standartlarıdır. 

 

Benzoil hidrazonlardan bileşik 11 (IC50: 35.301.11 µM)’in galantamine 

(IC50: 46.03±0.14 µM) göre bütirilkolinesterazı daha iyi inhibe ettiği; AChE 

testinde ise referansa (IC50: 4.48±0.78 µM) göre düşük aktiviteye (IC50: 

41.19±0.40 µM)  sahip olmasına rağmen diğer bileşikler arasında en iyi 

aktiviteye sahip olduğu tespit edilmiştir. Bileşik 14 (IC50: 50.101.76µM), 19 

(IC50: 52.381.40 µM), 10 (IC50: 65.961.42 µM), ve 1 (IC50: 69.491.11 µM) in 

ise sırasıyla standartla butirilkolinesterazı inhibe etmekte referans bileşik ile 

yarışabildiği belirlenmiştir. BChE testinde IC50 değerlerinin 100µM’ın altında 

olması sebebiyle bileşik 3, 4, 5, 8, 9, 12, 15, 16 ve 17’nin de dikkate değer 

aktivite özelliği taşıdığı belirlenmiştir. AChE testinde ise bileşik 11 ve 19 için 
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50 µM’ın altında; bileşik 1, 4, 12, 13, 14, 15, 16, 17, 18, 19 için de 100µM’ın 

altında IC50 değerine sahip olduğu belirlenmiştir. 

Sülfonil hidrazonlarda 100 µM’dan düşük IC50 değere sahip olması 

nedeniyle bileşik 30, 31, 34 ve 32 nin AChE’a karşı iyi aktiviteye sahip olduğu 

saptanmıştır. BChE’ a karşı para pozisyonunda metil ve nitro gruplarını 

taşıyan bileşik 36 ve 27’nin de en iyi aktiviteye sahip olduğu belirlenirken 

bileşik 20‒22, 27, 28, 31‒35’in de iyi BChE inhibitör özelliği gösterdiği 

belirlenmiştir. 
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SONUÇ ve ÖNERİLER 

 

Tez kapsamında sentezlenen hidrazonların başlangıç maddelerinden 

2,6-difenilpiperidin-4-on bileşiğinin sentezi klasik yöntemlerle yapıldığında 

%20 verim elde edilirken; 2:5,5:1 oranlarında benzaldehit: aseton: amonyum 

asetat kullanılıp bu çalışmaya özgü olarak L-prolin katalizörü 

kullanıldığında %75 verimle elde edilmiştir. Benzoil ve benzen sülfonil 

hidrazitler etil 4-oksopiperidin-1-karboksilat ve 2,6-difenil piperidin-4-on 

bileşikleriyle kondanse edilerek hidrazonlar elde edilmiştir. Hidrazonların 

sentezi mikrodalga sentez yöntemi kullanılarak klasik yöntemlere göre daha 

yüksek verimlerle gerçekleştirilmiştir. Yapı aktivite ilişkisini tartışmak 

amaçlı tasarlanan; sülfonil ve benzoil gruplarının etkisi, piperidin halkasına 

bağlı fenil gruplarının etkisi, elektron çeken ve veren grupların aktiviteye 

etkisi incelenmek üzere farklı sübstitüentler kullanılarak 36 adet bileşik 

sentezlenmiştir. Yapılan analizler sonucunda bileşiklerin başarılı bir şekilde 

sentezlendiği tespit edilirken NMR spektrumlarının yorumu sonucunda da 

piperidin halkasının sandalye formunda olduğu ve hidrazon grubunun 

piperidin halkasının bir tarafına doğru kıvrıldığı tespit edilmiştir. Başarılı bir 

şekilde karakterize edilen bu bileşiklerin antioksidan kapasiteleri ve 

antikolinesteraz aktiviteleri tespit edilmiştir. β-karoten-linoleik asit testine 

göre genellikle benzoil hidrazonların sülfonil hidrazonlara göre daha aktif 

oldukları belirlenmiştir. Bileşiklerin geneline bakıldığında benzene para 

konumunda elektron çeken bir grup bağlı olduğunda nispeten daha iyi 

aktivitelerle karşılaşılmıştır. NO2 sübstitüentinin her iki grupta da iyi olduğu 

hatta benzene bağlı NO2 sayısı 2 olduğunda (bileşik 7 ve 17) en iyi aktivite
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değerlerine ulaşıldığı belirlenmiştir. DPPH serbest radikal giderim aktivite 

sonuçları incelendiğinde bütün bileşiklerin DPPH radikalini iyi bir şekilde 

inhibe edebildiği görülmüştür. Bu testte BHT referans standardına göre daha 

aktif bulunan bileşiklerin (5, 6, 10, 14, 17, 23, 27, 29, 31, 33, 34, 35, 36) çoğunun 

(10, 14, 17, 29, 31, 33, 34, 35, 36) difenilsübstitüe piperidin halkası taşıdığı; 

ayrıca BHT ye göre aktif olan bu bileşiklerden para metil sübstitüe olan 14 ve 

34 dışındaki bileşiklerin elektron çeken sübstitüente sahip olduğu 

belirlenmiştir. ABTS testi incelendiğinde benzoil hidrazon serisinde fenil 

içermeyen piperidin halkası taşıyan bileşikler daha aktif bulunurken, sülfonil 

hidrazonlarda tam tersi difenil sübstitüe piperidin halkası taşıyan bileşikler 

çok daha aktif bulunmuşlardır. CUPRAC testinde ise α-tokoferolden daha 

aktif çıkan bileşiklerin çoğunun fenil halkası içermeyen piperidin halkaları 

olduğu gözlenmiştir. 

Bu çalışmada ayrıca sentezlenen bileşiklerin asetilkolinesteraz ve 

bütirilkolinesteraz enzimleri üzerindeki inhibisyonları da incelenmiştir ve 

galantamin referans bileşik olarak kullanılmıştır. Bileşiklerin büyük 

çoğunluğunun bütirilkolinesteraz inhibitör özelliğinin asetilkolinesteraz 

inhibitör özelliğine göre daha iyi olduğu belirlenmiştir. Aynı sübstitüente 

sahip ama piperidin halkasında difenil halkası taşıyan bileşiklerin nispeten 

daha iyi aktiviteye sahip oldukları görülmüştür. Bileşik 11 dışındaki bütün 

bileşiklerin aktiviteleri referans standarda göre düşük bulunmuştur.  

Bu tezin çıktılarını içeren makalemizde de belirtildiği üzere 

bileşiklerin antikanser aktivitesi incelenmiştir [7]. Bileşiklerin A549 akciğer 

kanser hücreleri üzerinde çok etkili olmamalarına rağmen normal hücrelere 

zarar vermedikleri görülmüştür. Bu sonuç bileşiklerin nonsitotoksik 

özellikleri sayesinde ilaç olarak değerlendirilebileceklerinin mesajını 

vermektedir. Gelecek çalışmalarda aktivitesi yüksek olan bileşiklerle ilaç 
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etken maddesi geliştirmenin bir sonraki basamağına geçilebilecektir; bu 

konuda araştırma yapacak bilim adamlarına yol gösterici olacaktır. 
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94

39
40

45

50

55

60

65

70

75

80

85

90

cm-1

%
T

694.87cm-1

753.58cm-1

470.98cm-1

522.03cm-1

6 6 2 . 5 5 c m - 1

6 1 0 . 2 0 c m - 1
1243.84cm-11723.92cm-1

500.38cm-1

1293.99cm-11710.60cm-1

788.99cm-1

1033.95cm-1

1284.34cm-11456.82cm-1

1334.22cm-1
1435.20cm-1

1413.97cm-1

1495.85cm-1

1402.97cm-1

1130.47cm-1

408.66cm-13305.61cm-1

1111.88cm-1

906.71cm-11078.79cm-1

1199.58cm-1

1374.52cm-1

1260.96cm-1

1163.98cm-1

2792.98cm-1

1002.74cm-1

857.59cm-1

822.10cm-1

9 4 9 . 7 9 c m - 1

1601.25cm-1

3029.80cm-1 1351.62cm-1

6.56.66.76.86.97.07.17.27.37.47.57.67.77.87.98.08.18.2 ppm
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EK 3 Bileşik 1’in IR spektrumu 

 

 

EK 4 Bileşik 2’nin IR spektrumu

Cl BHO1

Name

Sample 071 By Administrator Date Tuesday, September 02 2014

Description

4000 4003500 3000 2500 2000 1500 1000 500

cm-1

101

44

45

50

55

60

65

70

75

80

85

90

95

100

%
T

1215.98cm-1
1690.37cm-1

1265.68cm-1

754.79cm-1

524.81cm-11115.55cm-1

1637.43cm-1

1650.91cm-1

1485.09cm-1 1232.39cm-1

1091.13cm-1

1013.27cm-1

1429.56cm-1 904.80cm-1

1047.15cm-1 844.24cm-1

1533.10cm-1

1299.80cm-1

853.74cm-1

497.66cm-1

1593.21cm-1 995.37cm-1 765.33cm-1

617.00cm-1

1388.43cm-1 1167.24cm-1

445.17cm-1

723.98cm-1

676.60cm-1

1568.19cm-1

2984.18cm-1

3199.57cm-1 2908.02cm-1

1 73 F BHO1_1

Name

Sample 090 By Administrator Date Wednesday, May 21 2014

Description

4000 4003500 3000 2500 2000 1500 1000 500

cm-1

102

45

50

55

60

65

70

75

80

85

90

95

100

%
T

1211.04cm-1
1221.83cm-1

1650.15cm-1

1693.76cm-1

1115.64cm-1
7 6 0 . 9 4 c m - 1

1707.33cm-1 1432.78cm-1

1275.64cm-11503.64cm-1

847.18cm-11065.24cm-1

1158.50cm-1

1028.42cm-1

592.57cm-1

1042.51cm-1

1600.77cm-1

1543.24cm-1 1096.01cm-1

513.08cm-1
9 0 7 . 6 6 c m - 1

1471.71cm-1

1311.43cm-1

989.40cm-1

1333.41cm-1

623.67cm-11386.44cm-1

1374.84cm-1

687.89cm-1815.66cm-1

1356.89cm-1 536.30cm-12985.17cm-1

3199.45cm-1

451.82cm-1

405.68cm-1
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.

 

EK 5 Bileşik 3’ün IR spektrumu 

 

 

 

EK 6 Bileşik 4’ün IR spektrumu 

 

och3bho1 1

Name

Sample 044 By Administrator Date Friday, October 17 2014

Description

4000 4003500 3000 2500 2000 1500 1000 500

cm-1

99

51

55

60

65

70

75

80

85

90

95

%
T

1255.54cm-1
1232.48cm-1

1021.98cm-1

1212.31cm-1

1106.06cm-1

1695.01cm-1

1502.10cm-1

1176.43cm-1

762.96cm-1

1422.57cm-1

1638.47cm-1

1604.55cm-1

8 3 9 . 0 3 c m - 1

513.33cm-11283.97cm-1

1049.60cm-1 611.50cm-1

993.17cm-1

5 3 3 . 4 7 c m - 1

908.46cm-11465.64cm-1

1385.86cm-1 1139.34cm-1

1662.80cm-1

1317.92cm-1

1524.28cm-1
1 5 7 5 . 1 0 c m - 1

435.74cm-1

694.37cm-1

801.83cm-1

2984.01cm-1

3210.50cm-1

CH3 BHO1

Name

Sample 075 By Administrator Date Tuesday, September 02 2014

Description

4000 4003500 3000 2500 2000 1500 1000 500

cm-1

100

47

50

55

60

65

70

75

80

85

90

95

%
T

1211.25cm-1

1698.21cm-1 1116.14cm-1

749.82cm-1

1633.63cm-1 1431.50cm-1

1236.34cm-1

1279.80cm-1

1020.78cm-1

993.60cm-1

1537.07cm-1

1504.92cm-1

1045.53cm-11191.35cm-1

905.64cm-1

1303.93cm-1 761.43cm-1

839.76cm-1

1065.08cm-1

591.41cm-1
4 9 3 . 3 2 c m - 11464.47cm-11612.50cm-1

1324.30cm-1
6 2 3 . 5 6 c m - 1

408.03cm-1

437.35cm-1

1385.70cm-1 1172.35cm-1

533.13cm-1

1570.65cm-1

1354.96cm-1 686.41cm-1

2976.01cm-1

3199.08cm-1

3608.42cm-1
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EK 7 Bileşik 5’in IR spektrumu 

 

 

EK 8 Bileşik 6’nın IR spektrumu 

 

cf3bho1

Name

Sample 045 By Administrator Date Friday, October 17 2014

Description

4000 4003500 3000 2500 2000 1500 1000 500

cm-1

101

37

40

45

50

55

60

65

70

75

80

85

90

95

100

%
T

1110.52cm-1

1327.61cm-1

1214.67cm-1

858.64cm-1

1015.65cm-1

1062.88cm-1

1270.58cm-1

1043.21cm-1

1683.48cm-1

1658.47cm-1

1167.99cm-1

1240.54cm-1

770.59cm-1908.64cm-11645.38cm-1

1440.76cm-1

1699.10cm-1 477.81cm-1

594.86cm-1

509.39cm-1

1539.17cm-1

1294.54cm-1

758.40cm-1

626.80cm-1

699.83cm-1

992.94cm-1

1471.57cm-1 404.14cm-1

676.13cm-1

540.22cm-1

1387.28cm-1

1580.24cm-12986.91cm-1

1510.40cm-1

3165.92cm-1

3535.24cm-1

1 72 no2 bho1_1

Name

Sample 089 By Administrator Date Wednesday, May 21 2014

Description

4000 4003500 3000 2500 2000 1500 1000 500

cm-1

97

51

55

60

65

70

75

80

85

90

95

%
T

1663.08cm-1
1516.40cm-1

1678.64cm-1

1216.66cm-1

1343.10cm-1

1268.73cm-1

1107.86cm-1

1236.93cm-1

1430.18cm-1
7 0 8 . 7 4 c m - 1

1322.82cm-1

1033.12cm-1

1603.27cm-1 1011.93cm-1 852.62cm-1

8 6 2 . 6 3 c m - 1

1472.09cm-1

1484.22cm-1

987.31cm-1

1386.89cm-1

767.24cm-1908.80cm-1

1167.82cm-1 510.09cm-1

2986.54cm-1

618.39cm-1

3426.87cm-1 3197.29cm-1

3523.54cm-1
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EK 9 Bileşik 7’nin IR spektrumu 

 

 

EK 10 Bileşik 8’in IR spektrumu 

 

nk 1 51 filtre 04 02

Name

Sample 533 By Administrator Date Tuesday, February 04 2014

Description

4000 4003500 3000 2500 2000 1500 1000 500

cm-1

100

45

50

55

60

65

70

75

80

85

90

95

%
T

1284.38cm-1
1272.39cm-11686.41cm-1

1313.32cm-1

1591.06cm-1

1614.64cm-1

1071.98cm-1 743.46cm-1

1235.95cm-1

1335.41cm-1

1116.04cm-11424.91cm-1

1221.98cm-1

5 1 4 . 6 6 c m - 1
1517.17cm-1

842.16cm-11047.53cm-1 691.89cm-1

1496.74cm-1

572.28cm-1

987.07cm-1

921.05cm-1 759.29cm-1

832.31cm-11478.74cm-1

525.27cm-1

1021.42cm-11366.75cm-1

1173.13cm-1

482.91cm-1

1461.21cm-1 725.06cm-1 546.29cm-1
6 2 5 . 8 8 c m - 1

609.54cm-1

649.18cm-1769.44cm-1

861.42cm-11389.11cm-1

3313.23cm-1 449.23cm-11537.59cm-1

797.84cm-1

3118.70cm-1

2977.81cm-1

2f4cf3bho1

Name

Sample 041 By Administrator Date Friday, October 17 2014

Description

4000 4003500 3000 2500 2000 1500 1000 500

cm-1

99

48

50

55

60

65

70

75

80

85

90

95

%
T

1106.69cm-1
1133.33cm-1

1150.70cm-1

1692.51cm-1 883.49cm-1

924.93cm-1

1214.83cm-1

1330.46cm-1

1205.15cm-1

1421.17cm-1

519.77cm-1
8 5 7 . 8 0 c m - 1

1530.71cm-1

1025.45cm-1

745.84cm-1

769.26cm-1

1435.57cm-11652.41cm-1

1062.51cm-11235.51cm-11634.35cm-1

604.03cm-1

585.30cm-1

1281.62cm-1

991.24cm-1 543.57cm-1

696.03cm-1

445.36cm-11266.81cm-1

653.99cm-1
4 8 3 . 8 8 c m - 1

424.11cm-1

1499.02cm-1 669.14cm-1

1374.51cm-1

1484.81cm-1

1385.71cm-1

797.79cm-11349.85cm-1

3263.80cm-1

2983.17cm-1

2870.21cm-1
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EK 11 Bileşik 9’un IR spektrumu 

 

 

EK 12 Bileşik 10’un IR spektrumu 

 

4f2cf3bho1

Name

Sample 040 By Administrator Date Friday, October 17 2014

Description

4000 4003500 3000 2500 2000 1500 1000 500

cm-1

99

45

50

55

60

65

70

75

80

85

90

95

%
T

1127.34cm-1

1114.98cm-1

1267.69cm-1

1042.87cm-1

1232.39cm-1

1174.94cm-1

1208.73cm-1

1317.62cm-1

1653.86cm-1

1420.19cm-1

881.70cm-1

1149.67cm-1

764.64cm-1

1434.93cm-1
1 7 0 5 . 2 8 c m - 1

1630.77cm-1 924.39cm-11064.95cm-1

840.61cm-1

622.99cm-1

663.42cm-1

1488.91cm-1

535.77cm-1

592.95cm-1

743.62cm-1

1526.94cm-1

988.97cm-1

1387.48cm-1 975.83cm-1

1375.77cm-11613.91cm-1

694.06cm-1

567.96cm-1

1597.28cm-1

444.47cm-1

468.50cm-1

417.96cm-1

1358.57cm-1

3204.42cm-1

2993.55cm-1

2856.13cm-13054.17cm-1

BHO3

Name

Sample 073 By Administrator Date Tuesday, September 02 2014

Description

4000 4003500 3000 2500 2000 1500 1000 500

cm-1

99

35

40

45

50

55

60

65

70

75

80

85

90

95

%
T

1645.74cm-1

690.44cm-1

753.85cm-1

534.37cm-1

641.27cm-1

1387.24cm-1

586.98cm-1

770.97cm-1

1449.51cm-1

1287.04cm-1

611.65cm-1

792.94cm-1

558.74cm-1

514.97cm-11027.65cm-1
1 5 7 5 . 1 3 c m - 1

1072.46cm-11492.92cm-1

1346.55cm-1

1417.94cm-1

620.25cm-1

1435.32cm-11600.23cm-1 1256.60cm-1

1138.09cm-1

1105.80cm-1

811.76cm-1

4 7 4 . 4 2 c m - 1

1200.00cm-1
4 4 6 . 1 4 c m - 1

1180.10cm-1

3188.32cm-1

3063.65cm-1

1221.91cm-1

924.73cm-1

844.73cm-1

2900.35cm-1 986.67cm-1
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EK 13 Bileşik 11’in IR spektrumu 

 

 

EK 14 Bileşik 12’nin IR spektrumu 

 

Cl BHO3

Name

Sample 070 By Administrator Date Tuesday, September 02 2014

Description

4000 4003500 3000 2500 2000 1500 1000 500

cm-1

94

46

50

55

60

65

70

75

80

85

90

%
T

7 4 9 . 1 0 c m - 1

695.74cm-1

1645.68cm-1

520.87cm-1

587.56cm-1

784.13cm-1 511.03cm-1

479.00cm-1

1399.55cm-1 466.05cm-1

809.81cm-1

1011.72cm-11384.99cm-1 763.98cm-1

1371.98cm-1

1284.45cm-1

837.70cm-1

1455.45cm-1 1084.25cm-1

1346.41cm-1

629.47cm-1

1142.01cm-11588.27cm-1

1256.91cm-1

1109.24cm-1 612.20cm-1

564.32cm-11562.94cm-1

1491.92cm-1 1025.96cm-1

1201.23cm-1

1177.60cm-1

536.28cm-1

3065.21cm-1

3291.30cm-1 2794.83cm-1

3173.70cm-1

941.18cm-1

876.22cm-1

F BHO3

Name

Sample 074 By Administrator Date Tuesday, September 02 2014

Description

4000 4003500 3000 2500 2000 1500 1000 500

cm-1

98

61

65

70

75

80

85

90

95

%
T

699.49cm-1

1645.93cm-1

756.39cm-1

535.19cm-1

1235.67cm-1

1601.67cm-1

1389.48cm-1

1155.21cm-1 597.99cm-1
8 4 8 . 4 7 c m - 1

586.49cm-1

676.91cm-1 515.23cm-11290.30cm-11454.73cm-1

553.69cm-1

1408.72cm-1 610.55cm-1

1509.94cm-1

1137.71cm-11493.62cm-1

470.51cm-11073.43cm-1

812.94cm-1 408.01cm-11099.21cm-1

421.47cm-11346.64cm-1

1033.03cm-11255.40cm-1

631.01cm-1

1016.17cm-1

3178.66cm-1

3032.34cm-1 944.27cm-1

915.26cm-1
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EK 15 Bileşik 13’ün IR spektrumu 

 

 

EK 16 Bileşik 14’ün IR spektrumu 

 

och3bho3 2

Name

Sample 043 By Administrator Date Friday, October 17 2014

Description

4000 4003500 3000 2500 2000 1500 1000 500

cm-1

94

49

50

55

60

65

70

75

80

85

90

%
T

523.01cm-1753.15cm-1

695.65cm-1

1250.79cm-1

671.19cm-1

1298.44cm-1 495.32cm-1

705.93cm-1

1028.88cm-1 548.19cm-1

610.56cm-1

1182.41cm-11642.58cm-1

1629.30cm-1

1503.89cm-1

767.12cm-1

591.67cm-1

1603.46cm-1
6 3 5 . 2 4 c m - 1

842.66cm-1

466.09cm-1

1115.44cm-11454.77cm-1

1144.38cm-1

1439.56cm-1

407.11cm-1

1542.32cm-1

1575.07cm-1 1061.84cm-1

1418.45cm-1 795.05cm-1

1079.52cm-1

1345.95cm-1 816.05cm-1

3319.24cm-1

1325.43cm-1

3370.86cm-1

896.05cm-1

917.73cm-1

880.56cm-1

2978.19cm-1

CH3 BHO3

Name

Sample 072 By Administrator Date Tuesday, September 02 2014

Description

4000 4003500 3000 2500 2000 1500 1000 500

cm-1

100

42

45

50

55

60

65

70

75

80

85

90

95

%
T

1644.31cm-1

753.26cm-1

697.68cm-1

1389.48cm-1

534.95cm-1

765.98cm-1

729.26cm-1

587.14cm-1

1289.40cm-1

1453.45cm-1
6 7 8 . 0 9 c m - 1

464.63cm-11612.82cm-1

554.93cm-1829.19cm-11436.81cm-1

515.17cm-1

1418.20cm-1

414.71cm-1

1139.92cm-1

1183.93cm-1

1493.07cm-1 612.04cm-1

1033.05cm-11343.28cm-1 599.17cm-1

1255.83cm-1

1073.73cm-1

1091.68cm-1

1569.68cm-1

637.24cm-1
8 4 5 . 9 3 c m - 1

1514.67cm-1 1198.73cm-13031.94cm-1

3170.62cm-1

2898.97cm-1

944.25cm-1

913.61cm-1
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EK 17 Bileşik 15’in IR spektrumu 

 

 

EK 18 Bileşik 16’nın IR spektrumu 

 

cf3bho3

Name

Sample 046 By Administrator Date Friday, October 17 2014

Description

4000 4003500 3000 2500 2000 1500 1000 500

cm-1

101

38

40

45

50

55

60

65

70

75

80

85

90

95

100

%
T

1325.79cm-1

1120.80cm-1

1658.77cm-1 699.84cm-1

1066.22cm-1

1109.88cm-1

754.09cm-1

684.00cm-1

1017.97cm-1

736.00cm-1854.48cm-11156.16cm-1

1297.65cm-1

1139.02cm-1

795.31cm-1 461.52cm-1

1410.61cm-1

1392.48cm-1

1456.21cm-1

536.40cm-1

581.57cm-1

4 8 6 . 2 5 c m - 1
612.08cm-1

562.85cm-1

1190.14cm-1 517.79cm-1

1032.71cm-1 404.72cm-11577.26cm-1

1493.55cm-1 1254.90cm-1 660.49cm-1

1513.69cm-1

3184.79cm-1
8 7 6 . 8 8 c m - 1

3032.76cm-1

912.43cm-1

NO2 BHO3

Name

Sample 076 By Administrator Date Tuesday, September 02 2014

Description

4000 4003500 3000 2500 2000 1500 1000 500

cm-1

100

39
40

45

50

55

60

65

70

75

80

85

90

95

%
T

6 9 9 . 1 4 c m - 1

1651.94cm-1

1342.10cm-1

754.79cm-1

1522.37cm-1

773.90cm-1 587.21cm-1

737.67cm-1

867.81cm-11594.96cm-1

504.78cm-1

815.22cm-1

1415.65cm-1

1297.05cm-1

1455.61cm-1

1392.76cm-1

1108.79cm-1

475.68cm-1
6 6 6 . 2 7 c m - 1

1492.44cm-1 534.72cm-1

515.89cm-1

612.15cm-1

563.51cm-1

1259.32cm-1 857.02cm-1 440.18cm-1

1013.27cm-1

1027.03cm-1

1141.96cm-1

622.85cm-1

1071.59cm-1

3183.87cm-1

3031.90cm-1

1203.86cm-1

1177.95cm-13293.67cm-1

977.65cm-1

924.36cm-1

941.68cm-1



194 

 

 

EK 19 Bileşik 17’nin IR spektrumu 

 

 

EK 20 Bileşik 18’in IR spektrumu 

 

NK 3j 24dinitro BHO3

Name

Sample 088 By Administrator Date Tuesday, May 20 2014

Description

4000 4003500 3000 2500 2000 1500 1000 500

cm-1

97

42

45

50

55

60

65

70

75

80

85

90

95

%
T

699.08cm-1
502.72cm-1

1299.84cm-1

1331.59cm-1

753.17cm-1

543.37cm-11085.90cm-11613.15cm-1

742.05cm-11070.53cm-1

1588.03cm-1

530.64cm-11272.65cm-1

644.22cm-1

726.62cm-11518.93cm-1

1054.33cm-1

1497.33cm-1

1425.03cm-1

671.06cm-1829.60cm-1

454.48cm-1809.02cm-1

1252.52cm-1

1138.52cm-1

599.94cm-1

917.51cm-1

1024.08cm-1

1454.67cm-1

1231.75cm-1

587.39cm-1

3323.51cm-1

859.72cm-1

3302.85cm-1 1365.43cm-1

407.96cm-1617.31cm-1

847.64cm-1

3095.89cm-1

2f4cf3bho3

Name

Sample 042 By Administrator Date Friday, October 17 2014

Description

4000 4003500 3000 2500 2000 1500 1000 500

cm-1

97

46

50

55

60

65

70

75

80

85

90

95

%
T

698.56cm-1

1330.34cm-1

755.18cm-1

1658.71cm-1

1120.19cm-1 746.28cm-1

683.10cm-1

912.00cm-1

770.45cm-11424.77cm-1

1060.14cm-1

876.32cm-11152.85cm-1

1175.67cm-1

536.60cm-1

580.58cm-1

652.76cm-1

1292.44cm-1

1394.02cm-1

1214.83cm-1
4 9 5 . 7 9 c m - 11454.76cm-1

1029.40cm-1 790.03cm-1

839.24cm-1

886.62cm-11253.27cm-1

1514.36cm-1 806.82cm-1

1493.72cm-1 594.92cm-1

1582.58cm-1 608.33cm-1 444.96cm-1

620.21cm-1

3177.86cm-1

3062.67cm-1 424.22cm-1

941.48cm-13299.75cm-1
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EK 21 Bileşik 19’un IR spektrumu 

 

 

EK 22 Bileşik 20’nin IR spektrumu 

 

4f2cf3bho3 2

Name

Sample 039 By Administrator Date Friday, October 17 2014

Description

4000 4003500 3000 2500 2000 1500 1000 500

cm-1

98

53

55

60

65

70

75

80

85

90

95

%
T

698.20cm-1

1129.01cm-1

1666.56cm-1

1163.57cm-1 754.42cm-1

537.78cm-1

1386.42cm-1

1318.32cm-1

798.34cm-1

685.53cm-1

518.07cm-1

552.69cm-11283.06cm-1
9 0 5 . 2 7 c m - 1

7 7 5 . 1 5 c m - 1

1093.75cm-1
7 0 8 . 7 0 c m - 1

1298.90cm-1

1143.30cm-1 871.53cm-1

1043.02cm-11266.10cm-1
5 9 5 . 1 8 c m - 1

835.92cm-1
7 3 4 . 8 1 c m - 1

625.35cm-1

661.09cm-1 494.07cm-1

1423.36cm-1

1209.31cm-1 613.09cm-1 455.27cm-1

1594.83cm-1 635.15cm-1

1614.61cm-1

1456.15cm-1

1350.39cm-11494.98cm-1

1515.10cm-1

3033.45cm-1

1226.32cm-1

3150.14cm-1

brsho1

Name

Sample 135 By Administrator Date Tuesday, June 17 2014

Description

4000 4003500 3000 2500 2000 1500 1000 500

cm-1

99

56

60

65

70

75

80

85

90

95

%
T

614.62cm-1

5 5 2 . 5 0 c m - 1

739.20cm-1

1171.88cm-1 600.49cm-1

1672.70cm-1

1345.55cm-1

1022.66cm-1

419.72cm-11435.10cm-1 776.14cm-1

1065.54cm-1

568.68cm-1

1277.59cm-1

820.47cm-1

767.32cm-1

405.07cm-1

1006.27cm-11220.99cm-1

1125.99cm-1

962.38cm-1

1388.14cm-1

1089.91cm-11401.28cm-1

1322.65cm-1 924.15cm-1 503.25cm-1

701.60cm-1

1360.07cm-1

1574.09cm-1

1467.75cm-1 481.14cm-1

979.14cm-1

834.85cm-1

8 7 4 . 3 1 c m - 1

1486.37cm-1

2889.01cm-1

3116.71cm-1
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EK 23 Bileşik 21’in IR spektrumu 

 

 

EK 24 Bileşik 22’nin IR spektrumu 

 

clsho1

Name

Sample 134 By Administrator Date Tuesday, June 17 2014

Description

4000 4003500 3000 2500 2000 1500 1000 500

cm-1

98

71

72

74

76

78

80

82

84

86

88

90

92

94

96

98

%
T

622.95cm-1

1170.10cm-1

482.87cm-1753.38cm-1

599.67cm-1

1666.98cm-1

549.28cm-11344.81cm-1

1022.64cm-1

1436.38cm-1

560.14cm-1

769.12cm-11129.94cm-1

1223.65cm-1

1089.20cm-11409.20cm-1

972.14cm-11280.00cm-1

779.35cm-11385.21cm-1

1237.03cm-1 513.30cm-1

819.33cm-1

932.12cm-1

703.96cm-1

836.03cm-1 425.06cm-1
8 7 6 . 7 5 c m - 1

1471.55cm-1

2884.86cm-1

F SHO1

Name

Sample 085 By Administrator Date Tuesday, September 02 2014

Description

4000 4003500 3000 2500 2000 1500 1000 500

cm-1

99

35

40

45

50

55

60

65

70

75

80

85

90

95

%
T

544.12cm-1

1155.87cm-1

574.40cm-1

1233.54cm-1

1691.24cm-1

1217.26cm-1 688.72cm-1

1171.02cm-1

994.57cm-1

924.88cm-11117.80cm-1

1015.96cm-1

842.82cm-1

1063.64cm-1

1092.42cm-1

1433.87cm-1 710.04cm-1830.61cm-1

615.70cm-1

765.21cm-1

1326.79cm-1

1338.86cm-1

4 5 7 . 7 9 c m - 1
820.34cm-1

1396.59cm-1
1 4 8 2 . 8 0 c m - 1

1495.02cm-1

408.73cm-1

1277.63cm-1 485.94cm-1

1263.11cm-1

1592.03cm-1

947.96cm-11295.06cm-1

1356.40cm-1

3187.05cm-1

870.94cm-1

2976.48cm-1

1542.62cm-1

3749.67cm-1
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EK 25 Bileşik 23’ün IR spektrumu 

 

 

EK 26 Bileşik 24’ün IR spektrumu 

 

OCH3 SHO1

Name

Sample 084 By Administrator Date Tuesday, September 02 2014

Description

4000 4003500 3000 2500 2000 1500 1000 500

cm-1

98

40

45

50

55

60

65

70

75

80

85

90

95

%
T

555.28cm-1

1161.85cm-1

602.48cm-1

567.57cm-1

1023.25cm-1

1335.95cm-1

1668.93cm-1

1255.40cm-1

1414.02cm-1

1430.64cm-1

802.85cm-11223.89cm-1

835.58cm-1 671.51cm-1

769.80cm-11093.86cm-1

512.98cm-1

1129.21cm-1

1119.70cm-1

1004.51cm-1

1234.94cm-1

1279.81cm-1 969.36cm-1

931.80cm-1

821.31cm-1 583.76cm-11387.20cm-1

1595.66cm-1 1312.31cm-1

417.85cm-1

1495.58cm-1

1578.68cm-1

1069.54cm-1 473.09cm-1

1183.05cm-1

876.02cm-1

627.56cm-1

3097.76cm-1

2882.57cm-1

2968.51cm-1

2842.28cm-1

2349.29cm-1

ocf3sho1 88 mg

Name

Sample 035 By Administrator Date Friday, October 17 2014

Description

4000 4003500 3000 2500 2000 1500 1000 500

cm-1

101

36

40

45

50

55

60

65

70

75

80

85

90

95

100

%
T

1163.45cm-1

1209.17cm-1

598.80cm-1

1254.16cm-1

573.28cm-1

1697.85cm-1

1116.27cm-1

1030.59cm-1

1012.36cm-1

1092.34cm-1

683.16cm-1

704.33cm-1

1343.83cm-1

403.89cm-1

531.86cm-1

768.47cm-1

1434.99cm-1 921.60cm-1

982.53cm-11299.87cm-1

1054.78cm-1

959.06cm-1

501.63cm-1

1070.01cm-1

845.48cm-11392.69cm-1

809.96cm-1

1488.39cm-1

1473.86cm-1

738.53cm-1

1587.58cm-1

3238.96cm-1

2985.58cm-1
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EK 27 Bileşik 25’in IR spektrumu 

 

 

EK 28 Bileşik 26’nın IR spektrumu 

 

ch3sho1

Name

Sample 133 By Administrator Date Tuesday, June 17 2014

Description

4000 4003500 3000 2500 2000 1500 1000 500

cm-1

100

52

55

60

65

70

75

80

85

90

95

%
T

660.44cm-1
1167.86cm-1 576.09cm-1

544.95cm-1

1694.15cm-1

1045.12cm-1

1329.12cm-1

683.84cm-1

1215.66cm-1

1239.98cm-1

1113.27cm-1

812.96cm-11425.06cm-1

524.94cm-11013.12cm-1

980.98cm-1

1289.46cm-1 1092.37cm-1

767.90cm-1

1181.13cm-1

612.97cm-1926.43cm-1

1399.92cm-1 494.49cm-1

957.91cm-1

707.11cm-11471.48cm-1

444.21cm-1

1267.84cm-13258.97cm-1

870.88cm-1

1596.86cm-1

832.94cm-12985.95cm-1

cf3sho1

Name

Sample 136 By Administrator Date Tuesday, June 17 2014

Description

4000 4003500 3000 2500 2000 1500 1000 500

cm-1

100

47

50

55

60

65

70

75

80

85

90

95

%
T

1122.01cm-1 715.34cm-1

1062.08cm-1

601.37cm-1

1164.23cm-11320.55cm-1

1668.72cm-1

1104.68cm-1

1015.91cm-1

429.04cm-1

559.78cm-1

1244.26cm-1

630.20cm-1

839.07cm-1

992.18cm-1

1278.06cm-1

925.51cm-11434.98cm-1

828.72cm-1

765.10cm-1

693.78cm-11219.13cm-1

1347.71cm-1 786.82cm-1 523.00cm-1

1402.70cm-1

1485.55cm-1

482.35cm-1

951.35cm-1

3154.80cm-1

2982.64cm-1

1608.09cm-1

2867.11cm-1
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EK 29 Bileşik 27’nin IR spektrumu 

 

 

EK 30 Bileşik 28’in IR spektrumu 

 

NO2 SHO1

Name

Sample 078 By Administrator Date Tuesday, September 02 2014

Description

4000 4003500 3000 2500 2000 1500 1000 500

cm-1

98

37

40

45

50

55

60

65

70

75

80

85

90

95

%
T

1162.37cm-1

743.38cm-1

467.58cm-1

624.69cm-1
5 4 3 . 0 6 c m - 1

1234.42cm-11540.00cm-1

752.07cm-1

568.03cm-1

1216.49cm-11352.26cm-11698.84cm-1

687.88cm-1

1431.26cm-1 1012.69cm-1

523.71cm-1

1310.03cm-1 852.59cm-1

1114.10cm-1 427.33cm-1

993.50cm-1

934.15cm-1

1338.15cm-1

1064.54cm-1
5 8 7 . 8 8 c m - 1

1087.96cm-1 720.42cm-1

1282.20cm-1

1474.50cm-1

1266.56cm-1

1608.82cm-1

3564.08cm-1

826.21cm-11652.12cm-1

873.40cm-1

2984.98cm-1

3496.72cm-1

SHO3

Name

Sample 088 By Administrator Date Tuesday, September 02 2014

Description

4000 4003500 3000 2500 2000 1500 1000 500

cm-1

98

40

45

50

55

60

65

70

75

80

85

90

95

%
T

699.86cm-1
569.84cm-1

1154.02cm-1

686.64cm-1

750.46cm-1

516.74cm-1

533.89cm-1

671.56cm-1

604.42cm-1727.94cm-1

1049.95cm-1

1330.27cm-1

1340.15cm-1

617.53cm-11443.30cm-1

813.11cm-1

623.94cm-1

1293.34cm-1

638.98cm-1934.57cm-1

496.54cm-11094.04cm-11453.17cm-1

1315.60cm-1

1409.34cm-1 452.79cm-13194.28cm-1 1015.06cm-1

479.86cm-1

415.72cm-11029.54cm-1

898.84cm-11183.34cm-1

1069.65cm-1

1491.86cm-1

1377.85cm-1

839.76cm-1

908.82cm-1

875.94cm-1

1264.40cm-1

3289.86cm-1 2805.19cm-12969.14cm-1

3029.49cm-1

2357.26cm-1 1650.61cm-1

1600.72cm-1
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EK 31 Bileşik 29’un IR spektrumu 

 

 

EK 32 Bileşik 30’un IR spektrumu 

 

Br SHO3

Name

Sample 083 By Administrator Date Tuesday, September 02 2014

Description

4000 4003500 3000 2500 2000 1500 1000 500

cm-1

97

33

35

40

45

50

55

60

65

70

75

80

85

90

95

%
T

700.09cm-1

739.84cm-1

666.33cm-1

514.36cm-11152.31cm-1

615.69cm-1
7 5 1 . 4 4 c m - 1

599.23cm-1

507.74cm-1

627.51cm-1

1336.96cm-1

814.14cm-1

414.58cm-1

539.05cm-1

928.00cm-1

1388.96cm-1

1037.13cm-1

920.08cm-1

491.84cm-11068.01cm-1

561.71cm-1

1090.70cm-1

1009.91cm-1

572.51cm-1
4 5 7 . 8 5 c m - 11300.92cm-1 770.53cm-1

1373.53cm-1

3230.83cm-1 1179.22cm-1

1320.98cm-1

826.87cm-11456.50cm-1

1415.20cm-1

1432.04cm-1

994.21cm-1

1106.05cm-1

901.34cm-11574.72cm-1

1356.00cm-1

1471.16cm-1

1257.19cm-1

970.03cm-11492.36cm-1

881.26cm-1

3029.58cm-1 2822.02cm-1

1228.88cm-11642.98cm-1

Cl SHO3_1

Name

Sample 087 By Administrator Date Tuesday, September 02 2014

Description

4000 4003500 3000 2500 2000 1500 1000 500

cm-1

94

57

60

65

70

75

80

85

90

%
T

753.04cm-1
700.84cm-1

1165.38cm-1

481.77cm-1

627.13cm-1
5 7 8 . 5 8 c m - 1

6 7 3 . 2 3 c m - 1
1046.66cm-1

537.89cm-1

1083.20cm-1

515.71cm-1

1347.24cm-1

1293.22cm-1

502.51cm-1930.44cm-1

453.32cm-1

1332.58cm-1 1012.59cm-1

1401.05cm-1

8 2 7 . 1 7 c m - 1

602.04cm-1

795.92cm-1

555.32cm-1

1454.80cm-13215.72cm-1

1181.70cm-1

896.19cm-1

1477.78cm-1

1585.01cm-1

1645.57cm-12791.85cm-1



201 

 

 

EK 33 Bileşik 31’in IR spektrumu 

 

 

EK 34 Bileşik 32’nin IR spektrumu 

 

F SHO3

Name

Sample 086 By Administrator Date Tuesday, September 02 2014

Description

4000 4003500 3000 2500 2000 1500 1000 500

cm-1

96

57

60

65

70

75

80

85

90

95

%
T

536.00cm-1

546.83cm-1

759.66cm-1

702.07cm-1

517.09cm-11153.63cm-1

589.19cm-1

680.98cm-1

836.82cm-1

1047.58cm-1

456.97cm-1

1171.66cm-1

1293.26cm-1 600.83cm-1

1353.14cm-1

1493.91cm-1 1092.40cm-1

785.86cm-1 432.28cm-1

416.27cm-1931.79cm-1

1219.80cm-11454.13cm-1

1333.31cm-1

1399.25cm-1 1011.50cm-1

1436.67cm-1

1028.64cm-1 623.83cm-1

1589.89cm-13211.86cm-1

946.45cm-11316.95cm-1

893.02cm-1

1193.98cm-1

1646.82cm-1

1909.01cm-1 1542.14cm-1

och3sho3 4

Name

Sample 036 By Administrator Date Friday, October 17 2014

Description

4000 4003500 3000 2500 2000 1500 1000 500

cm-1

99

49
50

55

60

65

70

75

80

85

90

95

%
T

1156.76cm-1

557.46cm-1

680.59cm-1

699.48cm-1

7 5 5 . 8 9 c m - 1

1258.49cm-1

1342.57cm-1

537.88cm-1

1010.92cm-1 515.80cm-1

525.98cm-1

591.17cm-1

604.15cm-1

802.10cm-11094.16cm-1

1047.38cm-1

1296.22cm-11455.88cm-1

1592.97cm-1 833.77cm-1

1497.04cm-1

926.38cm-1 630.04cm-1
4 5 5 . 6 0 c m - 11117.66cm-1

1578.20cm-1

1444.10cm-1 1181.43cm-1

898.72cm-11397.70cm-1

3214.66cm-1
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EK 35 Bileşik 33’ün IR spektrumu 

 

 

EK 36 Bileşik 34’ün IR spektrumu 

 

ocf3sho3

Name

Sample 033 By Administrator Date Friday, October 17 2014

Description

4000 4003500 3000 2500 2000 1500 1000 500

cm-1

100

32

35

40

45

50

55

60

65

70

75

80

85

90

95

%
T

1155.74cm-1

701.97cm-1

1265.75cm-1

607.89cm-1

755.34cm-1

1212.15cm-1

6 7 0 . 8 0 c m - 1

520.46cm-1

1298.63cm-1

1042.38cm-1

554.83cm-11091.94cm-1

567.75cm-1

924.10cm-1 495.41cm-1

807.97cm-1
7 3 7 . 2 1 c m - 1

912.91cm-1

408.52cm-11493.31cm-1

1454.15cm-1

1331.76cm-1

831.99cm-1 448.13cm-1

899.00cm-1

1017.91cm-1

993.11cm-1

965.56cm-1

1590.99cm-1

1427.01cm-13210.35cm-1

1635.91cm-1

2813.55cm-1

CH3 SHO3

Name

Sample 077 By Administrator Date Tuesday, September 02 2014

Description

4000 4003500 3000 2500 2000 1500 1000 500

cm-1

99

64

65

70

75

80

85

90

95

%
T

1154.59cm-1

699.12cm-1

658.57cm-1

551.03cm-1

749.81cm-1 511.96cm-1

604.05cm-1

538.56cm-1

1334.40cm-1

812.90cm-1

1039.75cm-1

582.89cm-1

1093.34cm-1 458.27cm-1
9 1 4 . 6 0 c m - 1

1294.44cm-1

1009.34cm-11386.77cm-1

1456.15cm-1

1187.89cm-1

3215.02cm-1 1435.81cm-1

1494.29cm-1

1597.84cm-1
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EK 37 Bileşik 35’in IR spektrumu 

 

 

EK 38 Bileşik 36’nın IR spektrumu 

 

CF3 SHO3

Name

Sample 082 By Administrator Date Tuesday, September 02 2014

Description

4000 4003500 3000 2500 2000 1500 1000 500

cm-1

101

39
40

45

50

55

60

65

70

75

80

85

90

95

100

%
T

702.83cm-11322.55cm-1

1159.97cm-1

715.66cm-1

610.21cm-11064.04cm-1 754.78cm-1

1127.68cm-1

520.57cm-1

669.85cm-1

430.22cm-11107.81cm-1 600.77cm-1

1299.08cm-1

1042.05cm-1

1 0 9 2 . 2 8 c m - 1

4 5 0 . 8 7 c m - 1

924.66cm-11405.82cm-1

833.33cm-1

1016.97cm-1

493.70cm-1

913.69cm-1 548.63cm-1

1453.64cm-1

563.37cm-1

786.63cm-1

992.17cm-1

899.71cm-1

965.86cm-1

1493.73cm-1

1426.73cm-13219.50cm-1

1640.49cm-12813.20cm-1

1609.10cm-13063.10cm-1

NO2 SHO3

Name

Sample 079 By Administrator Date Tuesday, September 02 2014

Description

4000 4003500 3000 2500 2000 1500 1000 500

cm-1

99

69

70

72

74

76

78

80

82

84

86

88

90

92

94

96

98

%
T

740.46cm-1

1160.99cm-1

1529.95cm-1 700.76cm-1

680.96cm-1

1347.99cm-1

514.03cm-1

6 1 6 . 4 3 c m - 1

600.10cm-1

664.78cm-1

1314.67cm-1

1036.15cm-1 467.98cm-1

847.01cm-1

1413.38cm-1 1110.45cm-1
5 6 2 . 0 7 c m - 1

1092.80cm-1 541.09cm-1

927.49cm-11456.47cm-1
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EK 39 Bileşik 1’in 1H NMR spektrumu 

 

 

EK 40 Bileşik 2’nin 1H NMR spektrumu 
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EK 41 Bileşik 3’ün 1H NMR spektrumu 

 

 

EK 42 Bileşik 4’ün 1H NMR spektrumu 
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EK 43 Bileşik 5’in 1H NMR spektrumu 

 

EK 44 Bileşik 6’nın 1H NMR spektrumu 
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EK 45 Bileşik 7’nin 1H NMR spektrumu 

 

EK 46 Bileşik 8’in 1H NMR spektrumu 
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EK 47 Bileşik 9’un 1H NMR spektrumu 

 

EK 48 Bileşik 10’un 1H NMR spektrumu 
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EK 49 Bileşik 11’in 1H NMR spektrumu 

 

EK 50 Bileşik 12’nin 1H NMR spektrumu 
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EK 51 Bileşik 13’ün 1H NMR spektrumu 

 

EK 52 Bileşik 14’ün 1H NMR spektrumu 

 

6.76.86.97.07.17.27.37.47.57.67.77.87.98.08.18.2 ppm
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EK 53 Bileşik 15’in 1H NMR spektrumu 

 

EK 54 Bileşik 16’nın 1H NMR spektrumu 

 

7.17.27.37.47.57.67.77.87.98.08.1 ppm
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EK 55 Bileşik 17’nin 1H NMR spektrumu  

 

EK 56 Bileşik 18’in 1H NMR spektrumu 

 

7.37.47.57.67.77.87.98.08.18.28.38.48.58.68.78.88.9 ppm
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EK 57 Bileşik 19’un 1H NMR spektrumu 

 

EK 58 Bileşik 20’nin 1H NMR spektrumu (çözücü: CDCl3) 

 

6.76.86.97.07.17.27.37.47.57.67.77.87.98.08.18.2 ppm
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EK 59 Bileşik 20’nin 1H NMR spektrumu (çözücü: DMSO-d6) 

 

EK 60 Bileşik 21’in 1H NMR spektrumu 
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EK 61 Bileşik 22’nin 1H NMR spektrumu 

 

EK 62 Bileşik 23’ün 1H NMR spektrumu 
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EK 63 Bileşik 24’ün 1H NMR spektrumu 

 

EK 64 Bileşik 25’in 1H NMR spektrumu 
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EK 65 Bileşik 26’nın 1H NMR spektrumu 

 

EK 66 Bileşik 27’nin 1H NMR spektrumu 
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EK 67 Bileşik 28’in 1H NMR spektrumu 

 

EK 68 Bileşik 29’un 1H NMR spektrumu 
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EK 69 Bileşik 30’un 1H NMR spektrumu 

 

EK 70 Bileşik 31’in 1H NMR spektrumu 

 

6.86.97.07.17.27.37.47.57.67.77.87.98.0 ppm
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EK 71 Bileşik 32’nin 1H NMR spektrumu 

 

EK 72 Bileşik 33’ün 1H NMR spektrumu 

 

7.27.37.47.57.67.77.87.98.08.18.28.38.48.58.68.7 ppm
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EK 73 Bileşik 34’ün 1H NMR spektrumu 

 

EK 74 Bileşik 35’in 1H NMR spektrumu 

 

7.107.157.207.257.307.357.407.457.507.557.607.657.707.757.807.857.90 ppm
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EK 75 Bileşik 36’nın 1H NMR spektrumu 

 

 

EK 76 Bileşik 1’in 13C NMR spektrumu 
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EK 77 Bileşik 2’nin 13C NMR spektrumu 

 

 

EK 78 Bileşik 3’ün 13C NMR spektrumu 
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EK 79 Bileşik 4’ün 13C NMR spektrumu 

 

 

EK 80 Bileşik 5’in 13C NMR spektrumu 
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EK 81 Bileşik 6’nın 13C NMR spektrumu 

 

 

EK 82 Bileşik 7’nin 13C NMR spektrumu 
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EK 83 Bileşik 8’in 13C NMR spektrumu 

 

 

EK 84 Bileşik 9’un 13C NMR spektrumu 
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EK 85 Bileşik 10’un 13C NMR spektrumu 

 

 

EK 86 Bileşik 11’in 13C NMR spektrumu 
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EK 87 Bileşik 12’nin 13C NMR spektrumu 

 

 

EK 88 Bileşik 13’ün 13C NMR spektrumu 
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EK 89 Bileşik 14’ün 13C NMR spektrumu 

 

 

EK 90 Bileşik 15’in 13C NMR spektrumu 
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EK 91 Bileşik 16’nın 13C NMR spektrumu 

 

 

EK 92 Bileşik 17’nin 13C NMR spektrumu 
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EK 93 Bileşik 18’in 13C NMR spektrumu 

 

 

EK 94 Bileşik 19’un 13C NMR spektrumu 
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EK 95 Bileşik 20’nin 13C NMR spektrumu 

 

 

EK 96 Bileşik 21’in 13C NMR spektrumu 
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EK 97 Bileşik 22’nin 13C NMR spektrumu 

 

 

EK 98 Bileşik 23’ün 13C NMR spektrumu 
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EK 99 Bileşik 24’ün 13C NMR spektrumu 

 

 

EK 100 Bileşik 25’in 13C NMR spektrumu 
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EK 101 Bileşik 26’nın 13C NMR spektrumu 

 

 

EK 102 Bileşik 27’nin 13C NMR spektrumu 
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EK 103 Bileşik 28’in 13C NMR spektrumu 

 

 

EK 104 Bileşik 29’un 13C NMR spektrumu 
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EK 105 Bileşik 30’un 13C NMR spektrumu 

 

 

EK 106 Bileşik 31’in 13C NMR spektrumu 

 

200 180 160 140 120 100 80 60 40 20 0 ppm

3
6
.
8
9
3

3
9
.
3
6
6

3
9
.
5
7
5

3
9
.
7
8
4

3
9
.
9
9
3

4
0
.
2
0
1

4
0
.
4
1
0

4
0
.
6
1
9

4
3
.
2
3
9

6
0
.
0
1
0

6
1
.
2
8
7

1
2
7
.
0
8
2

1
2
7
.
1
2
5

1
2
7
.
6
0
7

1
2
7
.
6
6
9

1
2
8
.
6
9
8

1
2
9
.
6
5
4

1
2
9
.
9
0
4

1
3
8
.
2
2
7

1
3
8
.
4
2
4

1
4
4
.
1
8
5

1
4
4
.
3
1
6

1
6
0
.
1
8
9

a
n
t
e
p
 
C
l
-
S
H
O
3

200 190 180 170 160 150 140 130 120 110 100 90 80 70 60 50 40 30 20 10 0 ppm

3
6
.
8
5
8

3
9
.
2
9
5

3
9
.
5
0
4

3
9
.
7
1
2

3
9
.
9
2
1

4
0
.
1
3
0

4
0
.
3
3
9

4
0
.
5
4
7

4
3
.
2
3
6

6
0
.
0
2
9

6
1
.
3
1
9

1
1
6
.
5
4
6

1
1
6
.
7
7
1

1
2
7
.
0
7
0

1
2
7
.
1
1
9

1
2
7
.
6
1
5

1
2
7
.
6
7
3

1
2
8
.
7
0
7

1
3
0
.
9
5
6

1
3
1
.
0
5
1

1
3
5
.
9
0
3

1
3
5
.
9
3
1

1
4
4
.
1
6
6

1
4
4
.
3
0
7

1
6
0
.
0
7
7

1
6
3
.
6
0
7

1
6
6
.
1
0
4

a
n
t
e
p
 
4
F
 
S
H
O
3



238 

 

 

EK 107 Bileşik 32’nin 13C NMR spektrumu 

 

 

EK 108 Bileşik 33’ün 13C NMR spektrumu 
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EK 109 Bileşik 34’ün 13C NMR spektrumu 

 

 

EK 110 Bileşik 35’in 13C NMR spektrumu 
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EK 111 Bileşik 36’nın 13C NMR spektrumu 

 

 

EK 112 Bileşik 1’in kütle spektrumu 
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 +MS2 (324.78) CE (50): 26 MCA scans from Sample 1 (TuneSampleName) of Cl BHO1_InitProduct_Pos.wiff (Turbo Spray), Centroided Max. 2.2e5 cps.
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EK 113 Bileşik 2’nin kütle spektrumu 

 

 

EK 114 Bileşik 3’ün kütle spektrumu 

 

 +MS2 (308.82) CE (50): 26 MCA scans from Sample 1 (TuneSampleName) of 4F BHO1_InitProduct_Pos.wiff (Turbo Spray), Centroide... Max. 1.4e6 cps.
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 -MS2 (317.81) CE (-50): 26 MCA scans from Sample 1 (TuneSampleName) of och3bho1_InitProduct_Neg.wiff (Turbo Spray), Centroide... Max. 3.9e5 cps.
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EK 115 Bileşik 4’ün kütle spektrumu 

 

EK 116 Bileşik 5’in kütle spektrumu 

 

 +MS2 (304.80) CE (75): 11 MCA scans from Sample 1 (TuneSampleName) of CH3 BHO1_FinalPrdt_Pos.wiff (Turbo Spray), Centroide... Max. 7.1e7 cps.
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 -MS2 (355.85) CE (-50): 26 MCA scans from Sample 1 (TuneSampleName) of cf3bho1_InitProduct_Neg.wiff (Turbo Spray), Centroided Max. 2.2e6 cps.
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EK 117 Bileşik 6’nın kütle spektrumu 

 

EK 118 Bileşik 7’nin kütle spektrumu 

 

 -MS2 (332.62) CE (-50): 26 MCA scans from Sample 1 (TuneSampleName) of 4NO2 BHO1_InitProduct_Neg.wiff (Turbo Spray), Centroi... Max. 9.7e5 cps.
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 +MS2 (352.20) CE (50): 26 MCA scans from Sample 1 (TuneSampleName) of 2 4dinitro BHO1_InitProduct_Pos.wiff (Turbo Spray), Cent... Max. 2.1e5 cps.
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EK 119 Bileşik 8’in kütle spektrumu 

 

EK 120 Bileşik 9’un kütle spektrumu 

 

 -MS2 (373.76) CE (-50): 26 MCA scans from Sample 1 (TuneSampleName) of 2f4cf3bho1_InitProduct_Neg.wiff (Turbo Spray), Centroid... Max. 8.3e5 cps.
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 -MS2 (373.79) CE (-50): 26 MCA scans from Sample 1 (TuneSampleName) of 4f2cf3bho1_InitProduct_Neg.wiff (Turbo Spray), Centroid... Max. 2.9e6 cps.
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EK 121 Bileşik 10’un kütle spektrumu 

 

EK 122 Bileşik 11’in kütle spektrumu  

 

 -MS2 (367.92) CE (-50): 26 MCA scans from Sample 1 (TuneSampleName) of BHO3_InitProduct_Neg.wiff (Turbo Spray), Centroided Max. 1.1e6 cps.
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 -MS2 (401.90) CE (-50): 26 MCA scans from Sample 1 (TuneSampleName) of Cl BHO3_InitProduct_Neg.wiff (Turbo Spray), Centroide... Max. 7.1e5 cps.
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EK 123 Bileşik 12’nin kütle spektrumu  

 

EK 124 Bileşik 13’ün kütle spektrumu  

 

 +MS2 (387.86) CE (50): 26 MCA scans from Sample 1 (TuneSampleName) of 4F BHO3_InitProduct_Pos.wiff (Turbo Spray), Centroide... Max. 2.1e6 cps.
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 -MS2 (397.88) CE (-50): 26 MCA scans from Sample 1 (TuneSampleName) of och3bho3_InitProduct_Neg.wiff (Turbo Spray), Centroide... Max. 4.2e5 cps.
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EK 125 Bileşik 14’ün kütle spektrumu  

 

EK 126 Bileşik 15’in kütle spektrumu  

 

 -MS2 (382.00) CE (-50): 26 MCA scans from Sample 1 (TuneSampleName) of ch3 bho3_InitProduct_Neg.wiff (Turbo Spray), Centroide... Max. 3.0e5 cps.
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 -MS2 (435.82) CE (-50): 26 MCA scans from Sample 1 (TuneSampleName) of cf3bho3_InitProduct_Neg.wiff (Turbo Spray), Centroided Max. 1.4e6 cps.
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EK 127 Bileşik 16’nın kütle spektrumu  

 

EK 128 Bileşik 17’nin kütle spektrumu  

 

 -MS2 (412.87) CE (-50): 26 MCA scans from Sample 1 (TuneSampleName) of NO2 BHO3_InitProduct_Neg.wiff (Turbo Spray), Centroid... Max. 1.5e6 cps.
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 +MS2 (431.81) CE (50): 26 MCA scans from Sample 1 (TuneSampleName) of 2 4dinitro BHO3_InitProduct_Pos.wiff (Turbo Spray), Cent... Max. 3.2e6 cps.
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EK 129 Bileşik 18’in kütle spektrumu  

 

EK 130 Bileşik 19’un kütle spektrumu 

 

 +MS2 (455.86) CE (50): 26 MCA scans from Sample 1 (TuneSampleName) of 2f4cf3bho3_InitProduct_Pos.wiff (Turbo Spray), Centroid... Max. 3.8e6 cps.
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 +MS2 (455.86) CE (50): 26 MCA scans from Sample 1 (TuneSampleName) of 4f2cf3bho3_InitProduct_Pos.wiff (Turbo Spray), Centroid... Max. 3.9e6 cps.
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EK 131 Bileşik 20’nin kütle spektrumu 

 

EK 132 Bileşik 21’in kütle spektrumu 

 

 -MS2 (403.71) CE (-50): 26 MCA scans from Sample 1 (TuneSampleName) of 4Br SHO1_InitProduct_Neg.wiff (Turbo Spray), Centroide... Max. 4.6e6 cps.
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 -MS2 (359.75) CE (-50): 26 MCA scans from Sample 1 (TuneSampleName) of 4Cl SHO1_InitProduct_Neg.wiff (Turbo Spray), Centroide... Max. 2.6e6 cps.
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EK 133 Bileşik 22’nin kütle spektrumu 

 

EK 134 Bileşik 23’ün kütle spektrumu 

 

 -MS2 (341.72) CE (-50): 26 MCA scans from Sample 1 (TuneSampleName) of F SHO1_InitProduct_Neg.wiff (Turbo Spray), Centroided Max. 9.5e6 cps.
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 -MS2 (354.03) CE (-50): 26 MCA scans from Sample 1 (TuneSampleName) of och3 sho1_InitProduct_Neg.wiff (Turbo Spray), Centroide... Max. 2.0e6 cps.
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EK 135 Bileşik 24’ün kütle spektrumu 

 

EK 136 Bileşik 25’in kütle spektrumu 

 

 -MS2 (407.83) CE (-50): 26 MCA scans from Sample 1 (TuneSampleName) of ocf3sho1_InitProduct_Neg.wiff (Turbo Spray), Centroide... Max. 1.5e7 cps.
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 -MS2 (391.84) CE (-50): 26 MCA scans from Sample 1 (TuneSampleName) of 4CF3 SHO1_InitProduct_Neg.wiff (Turbo Spray), Centroi... Max. 5.2e6 cps.
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EK 137 Bileşik 26’nın kütle spektrumu 

 

EK 138 Bileşik 27’nin kütle spektrumu 

 

 -MS2 (391.84) CE (-50): 26 MCA scans from Sample 1 (TuneSampleName) of 4CF3 SHO1_InitProduct_Neg.wiff (Turbo Spray), Centroi... Max. 5.2e6 cps.
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 +MS2 (370.82) CE (50): 26 MCA scans from Sample 1 (TuneSampleName) of 4NO2 SHO1_InitProduct_Pos.wiff (Turbo Spray), Centroi... Max. 2.2e5 cps.
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EK 139 Bileşik 28’in kütle spektrumu 

 

EK 140 Bileşik 29’un kütle spektrumu 

 

 +MS2 (405.84) CE (50): 26 MCA scans from Sample 1 (TuneSampleName) of SHO3_InitProduct_Pos.wiff (Turbo Spray), Centroided Max. 9.8e6 cps.
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 +MS2 (386.61) CE (50): 26 MCA scans from Sample 1 (TuneSampleName) of Br SHO3_InitProduct_Pos.wiff (Turbo Spray), Centroided Max. 2.8e5 cps.
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EK 141 Bileşik 30’un kütle spektrumu 

 

EK 142 Bileşik 31’in kütle spektrumu 

 

 -MS2 (439.47) CE (-50): 26 MCA scans from Sample 1 (TuneSampleName) of Cl SHO3_InitProduct_Neg.wiff (Turbo Spray), Centroide... Max. 2.2e6 cps.
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 +MS2 (423.86) CE (50): 26 MCA scans from Sample 1 (TuneSampleName) of 4F SHO3_InitProduct_Pos.wiff (Turbo Spray), Centroide... Max. 8.0e6 cps.
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EK 143 Bileşik 32’nin kütle spektrumu 

 

EK 144 Bileşik 33’ün kütle spektrumu 

 

 +MS2 (435.81) CE (50): 26 MCA scans from Sample 1 (TuneSampleName) of och3sho3_InitProduct_Pos.wiff (Turbo Spray), Centroide... Max. 3.8e6 cps.
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 -MS2 (487.76) CE (-50): 26 MCA scans from Sample 1 (TuneSampleName) of ocf3sho3_InitProduct_Neg.wiff (Turbo Spray), Centroide... Max. 1.4e7 cps.
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EK 145 Bileşik 34’ün kütle spektrumu 

 

EK 146 Bileşik 35’in kütle spektrumu 

 

 +MS2 (419.85) CE (50): 26 MCA scans from Sample 1 (TuneSampleName) of CH3 SHO3_InitProduct_Pos.wiff (Turbo Spray), Centroid... Max. 2.2e6 cps.
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 +MS2 (473.88) CE (50): 26 MCA scans from Sample 1 (TuneSampleName) of CF3 SHO3_InitProduct_Pos.wiff (Turbo Spray), Centroide... Max. 1.5e7 cps.
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EK 147 Bileşik 36’nın kütle spektrumu 

 

 +MS2 (450.84) CE (50): 26 MCA scans from Sample 1 (TuneSampleName) of NO2 SHO3_InitProduct_Pos.wiff (Turbo Spray), Centroid... Max. 1.0e7 cps.
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