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OZET

Bu calismada, spektroskopik cihazlarda isin kaynag olarak kullamilan lazer
boyalarin bir smifi olarak bilinen akridindion bilesikleri sentezlenmistir.
Cahismanin ilk asamasinda; p-metoksibenzaldehit ve sikloheksan-1,3-dion, 5,5-
dimetilsikloheksan-1,3-dion bilesikleri kullanilarak aldol kondensasyonu ve
Michael katilmasim takip eden reaksiyonlar sonucu tetraketon bilesikleri
sentezlendi. Elde edilen tetraketon bilesiklerinin, siibstitiie anilin bilesikleri ile
olan reaksiyonundan yeni bir halka olusumu ile sonuclanan akridindion
bilesikleri elde edildi. Sentezlenen bilesiklerin yapilar1 FTIR, '"H-NMR, "C-
APT NMR, Kkiitle spektroskopisi, elementel analiz ve X-isinlar1 Kkirinim
spektroskopisi teknikleri kullamilarak aydinlatildi. Ayrica sentezlenen
akridindion bilesiklerinin UV-VIS, floresans olciimleri ve lazer performanslar
olciildii. Bu bilesiklerin yiiksek floresans ve lazer siddet gosterdikleri gozlendi.
Baz1 bilesiklerin lazer emisyon bantlarinin, ¢ok siddetli ve genis ayarlanma

araligina sahip oldugu tespit edildi.
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ABSTRACT

In this study, acridinedione compounds that are known as a type of laser dyes
used as a light source in spectroscopic systems were synthesised. In the first step
of the study, tetraketone compounds were synthesised by using cyclohexane-1,3-
dione, 5,5-dimethylcyclohexane-1,3-dione and  4-methoxybenzaldehyde
following the aldol condensation and Micheal addition reaction. In the second
step, obtained tetraketone compounds reacted with siibstitiited aniline
compounds that were ended with a new cycle formation to yield acridinedione
compounds. The structures of the synthesised compounds were elucidated by
FTIR, '"H-NMR, “"C-APT NMR, mass spectroscopy, elemental analyzes and X-
ray diffraction spectroscopy techniques. In addition, UV-VIS, fluorescence and
laser emission of the synthesised acridinedione compounds were measured. It
was observed that these compounds had fluorescence and laser intensity. It was
determined that some compounds had very strong emission bands and a wide

tuning range.
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1. GIRIS

Lazerler dalga boyu, genlik ve faz bakimindan uyumlu 151k veren kaynaklardir. Lazer
15101, yogun 1s1n siddeti, ¢ok dar bant genisligi ve ¢ikan 1sinlarin uyumlu olmasi gibi
Ozelliklere sahiptir. Biitiin lazer tiirlerinde aktif materyal adi verilen ve lazer 151
elde etmek i¢in gerekli aktif tiirleri saglayan bir madde bulunur. Kat1 hal ve gaz
lazerlerinde tek bir atom veya iyonun enerji seviyesi arasindaki gegislerle lazer
1simasi elde edilir. Boyar madde lazer sistemlerinde bu aktif materyal, floresans
organik veya inorganik bir boyanin uygun bir ¢oziicii icerisindeki ¢ozeltisidir. Boya
coOzeltisi kuartz hiicreler igerisinde uyarilir. Boya ¢dzeltisinin uyarilmasi optik
pompalama olarak adlandirilan bir islemle gerceklestirilir. Optik pompalama iglemi
uygun enerji kaynaklar1 kullanilarak gergeklestirilir. Bunun igin azot lazeri, argon
iyon lazeri, XeCl eksimer lazeri, Nd-YAG, kripton lazeri veya bir flag lamba

kullanilabilir.

Boya lazerlerinin istenilen dalga boyu araliginda ayarlanabilmesi en ilging
Ozelliklerinden biridir. Bunun aksine, gaz veya kati lazer sistemlerinde tek veya
birka¢ dalga boyunda lazer 15181 elde edilir. Uygun bir deney diizenegi ile oldukga
dar bant genisligine sahip, istenilen dalga boyunda (10-100 nm arasinda) lazer 15181
elde edilebilir. Puls lazer 15181 elde etmek i¢in, kesikli modda (puls) c¢alisan azot
lazeri veya Eksimer lazer kaynaklar1 ile optik pompalama islemi yapilir. Siirekli
modda (cw) lazer 15181 elde etmek i¢in de argon iyon lazeri veya kripton lazeri

kullanilir.

Aktif bolge olarak kullanilan boyanin uygun olanin secilmesi ile spektrumun
mordtesi, goriiniir bolge ve yakin kirmizi 6tesi bolgelerin herhangi bir boliimiinde

lazer 1s1masi elde etmek miimkiindiir.

Glniimiize kadar lazer teknolojisi hizli ilerleme gostermis ve olduk¢a genis bir
cesitlilige kavusmustur. Lazer sistemleri aktif materyal, yansitici ayna ve pompalama

sistemlerinden meydana gelir. Lazerler kullanilan aktif materyale gore



siniflandirilabilir. Bunlar1 kati-hal lazerleri, organik boyarmadde lazerleri ve gaz

lazerleri vb. olmak tizere siniflandirmak mimkindir.



2. UYGULAMA ALANI BULMUS LAZERLER

2.1. Kat1 Hal Lazerleri

Kati1 hal lazerlerini baslica iki kisma ayirabiliriz.

2.1.1. Yakut lazeri

Bugiin bile yaygin kullanim alanina sahip olan basarili lazer tiirlerinden ilki, 1960
yilinda Theodore Mainman tarafindan elde edilen bir yakut kristalinin aktif ortam
olarak kullanildig1 diizenektir. Yakut baslica Al,O;’ den olusur, ayrica kristal
orgiisiinde % 0,05 oraninda krom (III) iyonlart igerir. Bu da renginin kirmizi
olmasinin nedeni olabilir. Krom (III) iyonlar1 lazer olusturucu aktif tiirdiir. Mainman
lazer diizeneginde yakut, 4 cm boyunda ve 0,5 cm c¢apli cubuklar halinde
bulunuyordu. Silindirin hemen yaninda bir flag lambasi (genellikle bir diisiik basing
ksenon lambasi) yogun 1sik flaglarin1 saglamak amaciyla yerlestirilmisti ve
pompalamanin stirekli olmamasi yiiziinden kesikli bir demet olusturdu. Giiniimiizde
siirekli dalga yakut lazerleri de yapilabilmistir. Yakut lazerleri 694,3 nm dalga
boyunda 151k iiretirler [1, 2].

2.1.2. Nd:YAG lazeri

Kati hal lazerleri igerisinde en fazla kullanilanlaridir. Nd: YAG lazeri, itriyum ve
aliminyum lal tas1 ana kristalinde neodmiyum iyonlar1 i¢cermektedir. Nd:YAG
lazerleri 1064 nm’de lazer 1smi diretirler. Bu 1smin frekansi, frekans katlama
diizenegi ile ikiye katlanarak 532 nm’de lazer 15181 elde edilebilir. Bu lazer 1s1im1 ise

boya lazerlerinin pompalanmasinda kullanilir.

2.2. Gaz Lazerler

Ticari amagla iiretilmis ¢ok sayida gaz lazerler bulunmaktadir. Bu diizenekler dort

tiptir:



2.2.1. He/Ne gibi notral atom lazeri

1960 yilinin sonlarina dogru A. Javan ve arkadaslar1 ilk He-Ne lazeri tamamladilar.
Bu lazer ilk gaz ve siirekli modda ¢alisan ilk lazerdir. He ve Ne gazlarinin
karisimiyla dolu bir tiip elektrik akimiyla uyarilarak lazer 15181 iiretilir. Elektrik akimi
He atomlarim1 uyarir ve bunlarin Ne atomlariyla carpigsmasi yoluyla enerji Ne
atomlarina aktarilir. Lazer 15181n1 veren Ne atomlarinin 1simasidir. Tiiplin u¢larinin
birinde tam yansitici, digerinde ise yar1 gecirgen bir ayna vardir. Lazer demeti bu
yar1 gecirgen aynadan gecer [3]. Bu lazer biitiin lazerler arasinda ¢ok diisiik maliyet
ve bakim masraflari, biiyiik giivenilirlik ve diislik gii¢ tliketimi sebebiyle en yaygin

lazer tipidir. En 6nemli ¢ikis ¢izgisi 632,8 nm dedir [4].

2.2.2. Ar iyon lazeri

Argon iyon lazerleri yesil (514,5 nm) ve mavi (488 nm) bolgede kesin ¢izgiler veren
iyon lazerlerinin 6nemli bir 6rnegidir. Argon iyonlari, elektriksel veya radyo frekansi
bosalimlar1 ile olusturulmaktadir. Argon iyon lazerleri yaygin olarak boya
lazerlerinin pompalanmasinda kullanilir. Ayrica argon iyon lazerleri keskin c¢izgi
vermeleri yiiziinden floresans ve raman spektroskopisinde 1sik kaynagi olarak

kullanim alani bulmustur [5].

2.2.3. CO; veya N; Gazlarin kullanan molekiil lazerleri

Pompalama islemi yliksek potansiyelli kiviletm kaynagi ile olusturuldugu igin puls
modunda ¢alisan N, lazerleri 337,1 nm’de lazer 15181 verir. Bu lazer 15181, birgcok
molekiiliin floresans uyarilmalarinda ve boya lazerlerinin pompalanmasinda yaygin
kullanim alani bulmustur. CO, gaz lazerleri 10,6 um deki monokromatik infrared

1sinlarinin elde edilmesinde kullanilir [1].



2.2.4. Eksimer lazerler

Flor gazi, helyum, argon, kripton veya ksenon gibi asal gazlardan birinin karigimini
icerir. Asal gaz, elektrik akimu ile elektronik gecisleri saglanacak sekilde uyarilir ve
bu konumda flor gazi ile reaksiyona sokularak ArF, KrF veya XeF gibi uyarilmis
iyonlar olusturur. Bunlar sadece uyarilmis hallerde kararli olduklar1 i¢in eksimer
olarak anilirlar. Eksimerlerin temel enerji diizeyi karasiz oldugu i¢in bilesik foton
olusturup temel hale doniince hizli bir bozunma olay1 gergeklesir. Bdylece
pompalama stiresince, aktif tiirlerin oranmin artisi saglanir. Eksimer lazerler UV
bolgede yiiksek enerjili lazer 15181 tiretirler (XeF lazeri 351 nm, KrF lazeri 248 nm,
ATrF lazeri 193 nm).

Bu alanlarda kullanilan inorganik kati-hal lazerlerinin (6r: yakut, Nd:YAG vb.)
biiyiik pargalarini tiretmek oldukca zor ve ¢ok pahalidir. Gaz lazerlerinin (6r: He-Ne,
Azot vb.) kullaniminda da benzer sorunlar vardir. Daha da 6nemlisi kati-hal ve gaz
lazerlerin birka¢ dalga boyu disinda lazer 15181 elde edilememesi gibi sinirlamalar1 da
bulunmaktadir. Kati-hal ve gaz lazerin bu tiir sinirlamalarindan dolay: alternatif lazer

kaynaklarinin arastirilmasi 6nemli hale gelmistir.

2.3. Boyarmadde Lazerleri

Boya lazerleri ilk defa 1966 yilinda Sorokin ve Lankard tarafindan BM Watson
arastirma merkezinde bir organik boya ¢ozeltisinin kesikli (pulslu) bir yakut lazerin
15181 ile uyarilmasi sonucu bulunmustur. Bu deneyde kullanilan boya ¢6zeltisi klor-
aliminyum ftalosiyanin’dir. Ayni yil igerisinde F. Schafer ve arkadaslar1 degisik
boyalarin ¢ozeltilerini kullanarak lazer 15181 elde etmisler ve ¢ozeltilerin, ¢dziicli ve
derisimlerini degistirdiklerinde lazer 1s18mmin dalga boyunun da degistigini

gbzlemlemislerdir [5].

Boya lazerlerinde lazer 1s1gmin dalga boyunun kullanilan boya c¢ozeltisine gore
degismesi bu 0Ozel maddelere ayr1 bir oOzellik kazandirmaktadir. Bugiin boya

lazerlerinin daha ¢ok kullanim alani bulmasinin sebeplerinden en basta geleni bu



ozelligidir. Organik boya lazerleri bu {stiin 0Ozelliklerinden dolay1 bilimsel

arastirmalarda ¢ok genis uygulama alani bulmustur.

Klasik lazerler sabit dalga boyuna sahip lazer 15181 saglarlar. Ornegin;
Yakut lazeri = A= 694,3 nm,
Nd:YAG lazeri = A= 1064 nm,
Argon lazeri = A= 514,5 nm ve 488nm,
Eksimer lazerler = * XeF lazeri = A= 351 nm,
* KrF lazeri = A= 248 nm,

* ArF lazeri = A= 193 nm,

dalga boylarinda lazer 15181 verirler. Boyarmadde lazerlerinin yukarida verilen diger
lazerlerden ayrildigi nokta burasidir. Yani klasik lazerler tek bir dalga boyunda lazer
1511 verirken, boya lazerlerinde kullanilan organik boya maddesine bagh olarak lazer
1sin1 10-100 nm gibi bir aralikta siirekli ayarlanabilir. Ayarlanabilir bir lazerin
verdigi lazer 151¢min bant genisligi nanometrenin yiizde birka¢i kadar veya daha

kiigiik degerdedir [1].

Boya lazerlerinde, lazer 1s181m1 iireten aktif ortam olarak floresans yapan organik
boyarmadde ¢ozeltileri kullanilir. Bu ¢6zelti igerisindeki boya molekiilleri, dar ¢izgi
genislikli bir lazerle uyarilarak genis spektrumlu bir lazer 1simasi elde edilir.
Kullanilan bu boya molekiilleri arasinda gergeklesen floresans gegisler boya
lazerlerinin calisma prensibini olusturur. Kullanilacak olan boyanin genis bir
floresans spektrumuna sahip olmasi elde edilecek olan lazer 1s1ma dalga boyunun
ayarlanabilmesine imkan vermektedir. Bu ise diger lazer tiirlerine gore boya
lazerlerine ¢cok 6nemli kullanim olanagi saglar. Asagidaki sekilde de bir boya lazer

sistemi goziikmektedir.



Akitif Bova Ortamm i
2 P>
tO T !
Avna-l Isik Kaynaga Ayna -2
%0 100 < %p 100
Yansihel Yansihecl

Sekil 2.1. Boyarmadde lazer sistemi

Boyarmadde lazerlerinden elde edilecek dalga boyunun ayarlanmasi i¢in, yukaridaki
sekilde gosterilen gecirgen olmayan ayna yerine, yansitmali optik ag veya Littrow
tipi prizma igeren bir monokromator yerlestirilerek, lazer ortamina sadece dar bir
bant genisligi yansitilir. Dalga boyu degeri prizma veya optik ag cevrilerek
degistirilebilir. Boylece genis floresans araligindan ince ayar ile segilen ¢ok dar
bandin dalga boyu i¢in uyarilma saglanir ve boylece diger floresans bolgelerinde
uyarilmis emisyon olusmaz. Istenilen dalga boyu secilerek daraltilmis bir lazer

1s1mast elde edilmis olur.

Floresans veya fosforesans kuantum verimi basit olarak liiminesans yapan

molekiillerin sayisinin toplam uyarilmig molekiil sayisina oranidir.

Bir bilesik i¢in floresans kuantum verimi (®), uyarilmis en diisiik singlet halin
soniimiindeki olaylar i¢in bagil hiz sabitleri, ky ile tayin edilecegini gosterir. Bu
olaylar, floresans (ky), sistemler arasi gecis (ks), dig doniisiim (kqq), i¢ doniisiim (kiq)

ve ayrisma (ky) olaylaridir. Bu iliskileri agagidaki esitlik ile ifade edebiliriz.

®= ki / ki + ks+kgg+ kig+ ka

Burada, k terimi belirtilen olaylar i¢in hiz sabitidir.



2.3.1. Boyarmadde lazerlerinin kullanim alanlar

e Spektroskopik cihazlarda 151n kaynag: olarak,
. kanserin fotodinamik tedavisinin uygulanmasinda, tibbi  teshiste,
dermatolojide, iirolojide,

e atmosferdeki gazlarin analizlerinde [6],

ileri haberlesme teknolojisi ve mikro elektronik devrelerde,

e genetik mithendisligi alaninda [7],

e insansiz uzay araglarindaki giines pilinde [8],

o petrol ve komiir endiistrisinde, izotoplarin ayrilmasinda, kuru kimyasal
asindirma yontemi ile malzeme islemede, uranyum madenciligi isleme endiistrisinde

ve benzeri alanlarda kullanilmaktadir [9].



3. ORGANIK BOYARMADDE LAZERININ SINIFLANDIRILMASI

Benzer yapidaki boyalar genellikle belirli ortak spektral 6zelliklere sahiptirler ve bir
aile olarak gruplanabilirler. Cok biiyiik sayidaki organik boyalardan, sadece yiiksek
floresan kuantum verimi olanlar boya lazeri materyali olarak kullanighdir. En
kuvvetli floresan boyalar oksazol, ksanten, polimetin, akridin-akridindion, antrasen

ve kumarin siniflarina aittir.

Lazer emisyonu spektral bolgede; 300-1800 nm yani yakin UV ve yakin IR
arasindaki bolgeyi kapsamaktadir. Lazer boya kavramu ise olduk¢a kapsamlidir. Hizli
ve verimli c¢alisgan lazer boyalarindan sadece 120 tanesine ticari olarak

ulasilabilmektedir.

Cizelge 3.1.Boya lazerlerinin ¢alisma araliklari

Boya Sinifi Calisma Araligi1 (nm)

Stilben lazer boyalar1 340-430
Oksazol lazer boyalar1 360-480
Polifenil lazer boyalar1 410-440
Akridin lazer boyalar 440-520
Kumarin lazer boyalari 460-540
Ksanten lazer boyalar1 510-700
Pirometin lazer boyalari 540-600
Siyanin lazer boyalar1 540-1200
Oksazin lazer boyalar1 630-720

3.1. Polifenil ve Hetero Aromatik Bilesikler

Spektrumun kisa dalga boylu boliimiinde elektron verici gruplarin siibstitiie olmadigi
aromatik bilesikler cogunluktadir. Kaynasik aromatik halka sistemleri igeren

antrasen, piren veya perilen gibi bilesikler yiiksek floresans kuantum verimine sahip
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olmalarina ragmen, orta siddette lazer 6zelliklere sahiptirler. Ciinkii bu bilesiklerin

uyarilmis singlet hali, triplet hale donlisme egilimindedir.

Bifenil bilesigine karsin p-terfenil oldukga etkili bir lazer boyasidir. Bu boya KrF
eksimer lazer ile uyarildiklar1 zaman lazer 1s181nin ayarlama araligi 322-352 nm
arasinda degisir. p-Terfenil bilesiginde 2,2” konumlarindaki hidrojenlerin metil veya
triflormetil gruplar1 ile yer degistirmesi sonucu uzun molekiiler eksen benzen
halkalar1 ¢evresinde biikiilerek sterik bir engele neden olmakta ve bu da orta
derecede daha kisa dalga boyuna kaymaya neden olmaktadir. Ayarlama araligi da

308-352 nm’ye olarak degismektedir [10].

Q/\/\

p-Terfenil

p-Terfenil lazer boyasi sikloheksan igerisinde; maksimum absorpsiyonu 275 nm’de
ve floresans maksimumu da 339 nm olan beyaz renkli bir katidir. Bu bilesigin lazer

performanst, kesikli (pulslu) lazerler ile 340 nm civarinda ayarlanabilir.

p-Kuaterfenil bilesigi azot lazeri kullanilarak uyarildiginda, 360-390 nm arasinda
ayarlanabilir. p-Kuaterfenil bilesiginin sonda bulunan halkasina metil gruplarinin
baglanmasi sterik olarak bir engel meydana getirir; bu da hipsokromik kaymaya ve
floresans bandinin siddetinin azalmasina neden olur. XeCl eksimer lazeri ile

uyarildiginda olusan lazer 15181 335-375 nm arasinda ayarlanabilir [11].

p-Kuaterfenil bilesiginin p- konumuna siilfonik asit grubunun bulunmasi etilen glikol
igerisinde ¢Ozlinmesini saglar. p- Konumuna siilfonik asit grubu bulunan
p-kuaterfenil bilesigi, siirekli dalga lazerlerinde kullanim ic¢in yaygin olarak
ulagilabilir. Ticari adi Polifenil-1 dir. Bu bilesik (Polifenil-1) bromobifenil-4-

stilfonik asitin palladyum katalizorliigiinde dimerlestirilmesiyle elde edilebilir [12].
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Pd/C
TN/ /" oo

NN N N
NaO3S‘@ \ / \ / \ / SO;Na

Polifenil 1

Kuinkuefenil bilesigine metil veya ter-butil gruplar1t baglandiginda etkili lazer
boyalara benzer, lazer performansi gosterir ve XeCl gibi bir eksimer lazeri ile

uyarildiginda 355-400 nm arasinda ayarlanabilir [13].

Kuinkuefenil

Fenil halkalariin, heterosiklik aromatik gruplarla degistirilmesi absorpsiyon
spektrumlarinin uzun dalga boylarina kaymasina neden olur. Furan-1, salisilaldehit
ile bis(klorometil)bifenil bilesiklerinin halka kapanmasi ile devam eden
kondensasyon reaksiyonu sonucunda olusan bilesigin siilfolanmasi ile elde edilir.

Furan-1 bilesiginin elde edilis reaksiyon dizisi asagidaki verilmistir.
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CHO
Oi + ClHZCCHZO -
OH
CHO — /_ OHC
/___v \ / \ 1.LKOC(CHy),
—_—
g \__/ o 2. CISO;H

3. NaOH

-0
(¢] [e]

n=2,3

Furan 1

Furan-1 bilesiginin metanol igerisindeki ¢ozeltisi, XeCl gibi bir eksimer lazeri ile
uyarildiginda 410-435 nm arasinda ayarlanabilir bir lazer performansina sahiptir
[13]. Diger heteroaromatik polifenil bilesikleri 1,4-bis(5-feniloksazol-2-il)benzen
(POPOP), dimetil-POPOP ve terfenildimetil-POPOP bilesikleridir [14].

POPOP

)

Dimetil-POPOP



Terfenildimetil-POPOP

3.2 Stilben Lazer Boyalar:

Stilben lazer boyalari, goriiniir bolgenin kisa dalga boylu kisminda floresans 1g1mast
verirler. 4,4-Difenilstilben puls modunda calisan XeCl eksimer lazeri veya azot
lazeri ile uyarildiginda 395-415 nm arasinda ayarlanabilir lazer 15181 olusturmaktadir.
Ayni bilesik stirekli modda calisan argon iyon lazeri ile uyarildiginda 395-435 nm

arasinda ayarlanabilir lazer 15181 olugturmaktadir [15].

OO0

4-4 -Difenilstilben

4-4 -Difenilstilben lazer bilesigi, maksimum absorpsiyonu dioksan icerisinde 340 nm
olan ve 400 nm civarinda ayarlanabilen lazer performansa sahip, beyaz kristal yapida

bir katidir.

Stilben-1 (potasyum 4',4"-(eten-1,2-diil)dibifenil-4-siilfonat) lazer boyasi, potasyum
4'-formilbifenil-4-siilfonat ile 4'-((dietoksifosforil)metil)bifenil-4-siilfonat
bilesiklerinin ter-biitoksit varliginda ve dimetilformamit igerisinde Witting-Horner

reaksiyonu yoluyla sentezlenir [16].
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)
I W 1. KOC(CH);
KOsS CHO 4+ EtO—P——C SOEt @ — "
| 2.H,0
OEt
d
=z
CH SO4K
KO,S

Stilben-1

Etilen glikol i¢inde yeterli derecede ¢dziinen siirekli moda uygun lazer boyasi olan
Stilben-1, argon-iyon lazeri ile uyarildifinda ayarlama araligit 403-428 nm

arasindadir [13].

Distirilbifenilsiilfonik asitler, lazer boyalarin énemli bir sinifin1 olustururlar. Metanol
icerisindeki Stilben-3 lazer boyasi, XeCl eksimer lazeri ile uyarildiginda 412-443
nm araliginda ve azot lazeri ile uyarildiginda da 408-457 nm araliginda ayarlanabilir
lazer performansa sahiptir. Su igerisindeki uzun dalga boyuna (420-470 nm)
kaymaktadir. Stilben-3, 6zellikle siirekli modda calisan boya lazerlerinde kullanim

icin uygundur [13].

Stilben 3
3.3. Kumarin Lazer Boyalar

Kumarin ve tiirevlerinin ¢ogu dogal olarak bulunan ve yiiksek derecede etkili lazer
boyalaridir. Kumarin boyalarinin lazer performans ayarlama araligi 400-600 nm
arasindadir. Bu aralik, yapiya 6zel gruplarin baglanmasiyla 700 nm’ye kadar
c¢ikabilir. En yaygin kumarin lazer boyalar1 7- konumunda amino gruplari igerir. 7-

Hidroksikumarinler de oldukca etkili lazer boyalar olarak tanimlanir.
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4-Metil-7-hidroksikumarin  bilesiginin alkali ¢6zeltist bir flag lambasi ile
uyarildiginda 420-520 nm, azot lazeri ile uyarildiginda 370-580 nm ve siirekli modda
calisan argon iyon lazeri ile uyarildiginda 460-560 nm araliklarinda ayarlanabilir
lazer 15181 vermektedir [17]. Bu alisilmadik genis emisyon bandi muhtemelen ¢ok

sayidaki rezonans yapilarindan kaynaklanmaktadir (a-c).

CHg CHs CHs
AN = X
- -
- / -
o (o} o S (¢} (¢} o ? ¢}
b [

Bir ¢ok aktif kumarin tlirevi, kumarin iskeletindeki hidrojen atomlarinin alkil, amin
v.b gruplarla yer degistirmesi sonucu elde edilir. Bu yer degistirmeler, uyarilmis
diizeylerin dipol momentlerinin dolayisiyla absorpsiyon ve floresans bantlarinin

yerlerinin degigsmesine neden olur.

En eski aminokumarin boyast Von Penchmann tarafindan ¢inko kloriir varliginda

3-dimetilaminofenol ile etil asetoasetat’in kondensasyonu ile elde etmistir [18].

CHs
o
)J\ = >
[
+ COOC,Hs
HyC)oN OH HsC ﬁ/
(HsC) > (HC)N o o

Kumarin 311

Bu bilesik Kumarin-311 olarak bilinmektedir ve lazer performans ayarlama araligi
XeCl eksimer lazeri ile uyarildiginda 423-462 nm, argon-iyon lazeri ile uyarildiginda

425-475 nm arasinda ayarlanabilmektedir.
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Cizelge 3.2. Baz1 kumarin lazer boyalarinin lazer performans ayarlama araliklar1 [13]

Boya Yapist Ayarlama Aralig1 (nm)
XeCl Eksimer Argon Lazeri (CW)
Kumarin- 460-510 460-560
102 o
N (@) (@]
Kumarin- CF3 522-600 -
153 N
N (@) (@]
Kumarin-6 | CyHs 515-558 520-580
/N N
NaleSss
(@] S
O
RDC-650 Cl 600-705 -—
o O
X O
N (@) (@]
Kumarin-7 /@ - 495-570
N
|
J@ffN
H
CoHs~pN o Yo
CaoHs
Kumarin- /@ -—- 480-555*
N
K J@fﬁ
AR
CoHs~pN oo
CaoHs

* Kripton lazer (CW)
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7-Amino-4-metilkumarin (Kumarin-120) bilesigi XeCl eksimer lazeri ile 423-462
nm de, argon iyon lazeri ile 425-475 nm’de ayarlanabilir lazer 15181 verirler.
7-Dietilamino-4-metilkumarin (Kumarin-1) lazer boyas1 azot lazeri ile uyarildiginda
436-486 nm’de ve argon iyon lazeri ile uyarildiginda ise 450-500 nm arasinda
ayarlanabilir [17]. Bu boyalarin, foto kararliliklarinin diisiik olmasi bir dezavantajdir.
Ozellikle bir flas lambasi ile uyarildiklarinda karboksil grubu fotokimyasal
oksidasyona ugrar. Kiigiik miktardaki foto oksidasyon {iriinii lazer 1518311 azaltir.
Ciinkii karboksilik asit tiirevlerinin absorpsiyon dalga boyu, 4-metil bilesiginin lazer
performans dalga boyu araligina uzanir. Schimitschek —CHj3 gruplarinin yerine —CF3
grubunu gegirerek kumarin bilesiklerinin foto kararliliklarini artirdi. 7-Dimetilamino-
4-triflorometilkumarin (Kumarin-152) XeCl eksimer lazeri ile uyarildiginda 490-570

nm arasinda degisen bir ayarlama araligina sahip olmaktadir [19, 20].

Kumarin sisteminin 3- konumuna azot atomu igeren heterosiklik bir grubun
baglanmasi, 7-aminokumarin bilesiklerinin ayarlama araligini uzun dalga boyuna
kaydirir. Bu boyalar ilk olarak tekstil sanayinde kullanilmak i¢in 1958 de metin

boyalar1 olarak iiretildi.

Kumarin-6 (Cizelge 3.2), 2-hidroksi-4-dietil-aminobenzaldehit ile 2-siyanometil
benzotiazol bilesiklerinin alkol igerisinde piperidin katalizorliigiindeki reaksiyondan

elde edilir [21]:

CyHs
CHO N N N
e O el — e
NN OH S o S

|
CoHs ©

Kumarin-7 ve Kumarin-30 lazer boyalar1 kumarin sisteminin 3- konumunda
benzimidazol halkast igerirler (Cizelge 3.2). Diger etkili lazer boyalar1 ise
3-konumunda benzoksazol halkasi igerirler [22]. Kumarin sisteminin 4- konumuna
bir siyano (-CN) grubunun takilmasi ile lazer performansi ayarlama araligi 705 nm

kadar ilerleyebilir [23, 24] (Cizelge 3.2).
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Azakumarin lazer boyalari, asetoasetatlarin 2-hidroksi-6-dialkil-aminopiridin bilesigi

ile muamelesinden elde edilir [25]:

X
o B +  CH;COCH,CO0CHs  ——= ¢y |
2'15~

N~ N” oH .

|
C2H5 C2H5

Cizelge 3.3. Baz1 karbositiril lazer boyalarinin lazer performans ayarlama araliklar

[13]
Boya Yapist Ayarlama Aralig1 (nm)
Flas Lamba Argon Lazeri
(CW)
Karbositiril-7 408-420 420-440
X
H,N N" "o
Karbositiril-3 - 415-490
X
C,oHsg \l}l N o
CHs

En etkili lazer boyalar1 karbositiril bilesiklerinin arasinda bulunur (Cizelge 3.3).
Kumarin boyalarinin benzeri olan bu boyalar etil asetoasetat ile 1,3-aminobenzen

veya onun alkil grubu igeren tiirevlerinin reaksiyonundan elde edilir [26].

Karbositiril boyalarinin aza benzeri olan Kinolon-390 lazer boyasi, malonik ester ile
2,6-aminopiridin bilesigin reaksiyona girmesi ve en sonunda da alkillenmesi ile elde
edilir. Bu bilesik, Nd-YAG lazeri ile 380-400 nm arasinda ayarlanan lazer

performansi gosterir [27].




o
XN

CaHs~ |N/ N” 0o
CI32"'5 |

Kinolon-390

3.4. Ksanten Lazer Boyalari
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Ksanten boyalari trifenil metan boyalarina oksijen kopriisii eklenmesi sonucu elde

edilirler. Bu yolla fenil gruplarinin donmesi engellenir ve 1simasiz durulmalar

sinirlandirilir. Bu boyalar diger boyalara gore daha kisa siirede ve daha siddetli

floresans gosterirler ve lazer boyalar olarak ilk kesfedilen boyalardir (Cizelge 3.4).

Ksanten lazer boyalarinin lazer performans ayarlama araligi, spektrumun yesilden

kirmiziya kadar olan bdliimiinii kaplar ve genellikle foto kararliliklar yiiksektir. En

cok tercih edilenleri Sodyum Floresin ve Rodamin 6G boyalaridir. Rodamin 6G

yiiksek performansi nedeniyle genel uygulanabilir bir lazer boyasidir [28].

Cizelge 3.4. Baz1 ksanten lazer boyalarinin lazer performans ayarlama araliklari [13]

Boya Yapisi Ayarlama Aralig1 (nm)
XeCl Flas Argon
Lamba (CW)
Sodyum NaO o) (o) 532-561 | 549-574 | 530-590
floresin O /
O COONa
Rodamin-6G + 569-680 | 555-620 | 560-650

C,HsHN o NHC,Hg
|O ‘ cr

=

COOC,Hs
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Cizelge 3.4. (Devam) Bazi ksanten lazer boyalarinin lazer performans ayarlama

araliklar [13]

Rodamin-B 588-644 | 590-640 | 605-675
Rodamin-101 614-672 | 623- 620-700
676°
Silforodamin- 594-642 -— 610-680
B
Silforodamin- 616-667 - 636-675
101
Rodamin-700 701-768 | 705-798 700-
810°

T Azot lazeri, ° Kripton Lazeri (CW)
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Rodamin-504 lazer boyasinin asagida sentezi verilmistir. Bu boyanin ayarlama
aralig1 Rodamin 6G bilesigine gore kisa dalga boyuna 550-622 nm arasina kaymaistir
[29].

cl o cl N
\@ @/ NaO3SC,H,HN o) NHC,H,SO3Na
ct + NH2CH20H2803N3 —_— O ‘

%
SOy

S

Bir siyanin (-CN) grubunun ksanten halka sisteminin 9- konumuna takilmasi,
floresans spektrumunda 100 nm lik uzun dalga boyuna kaymaya neden olmaktadir.

Bu islem i¢in asagidaki sentez yontemi uygulanmustir:

ZnC|3_
1. NaCN N o _NY
2. Bry P
CN

Ksanten halka sisteminin 9- konumunda triflorometil (-CF3) grubunun bulunmasi

benzer sekilde daha uzun dalga boyuna kaymaya neden olmaktadir. Rodamin 700
bilesiginde lazer performans ayarlama araligini1 700-810 nm’ye kadar kaymustir [13]

(Cizelge 3.4.).
3.5. Polimetin (Siyanin) Lazer Boyalar

Polimetin boyalar1 genellikle siyanin boyalari olarak tanimlanmaktadir. Genel
yapilar1 asagidaki gibidir ve 340 nm’den 1400 nm’ye kadar olan genis bir aralikta
151k absorplayabilirler [30].

= CH=CH)n—

R R
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Polimetin boyalarinda metin gruplarinin karsilikli uglarindan birinde elektron
saglayici, diger ucunda elektron ¢ekici gruplar yer alir. Polimetin boyalarinin énemli
bir sinifi olan katyonik boyalarda elektron saglayici ve elektron cekici atom

genellikle azot atomudur.

Her bir polimetin boyasinin optik 6zellikleri, yapisal farkliliklarin cesitliliginden
dolay1, oldukga farklidir. Uzun dalga boylarindaki absorpsiyon bandi siibstitiientin
cesidine ve polimetin zincirinin uzunluguna bagli olarak degisir. Bu band 1500
nm’ye kadar uzanabilir. Genel bir kural olarak simetrik polimetin boyalarinda, vinil
homolog serilerinin absorpsiyon maksimumu her i elektron ¢ifti bagina 100-120 nm
daha uzun dalga boylarina kaymaktadir. Siyanin boyalar1 yiiksek floresans kuantum
verimine ve yliksek malor absorptiviteye sahip olmalar1 nedeniyle boya lazerlerinde
aktif ortam olarak kullanilirlar. Bunlarin bir dezavantaj1 ise kimyasal olarak kararsiz

olmalar1 ve yaydiklar1 151k siddetinin diisiik olmasidir.

Schafer ve arkadaslart 10*M 3,3 -dietiltiyotrikarbosiyanin bromiir boyasmnim aseton
icindeki c¢ozeltisini yakut lazeri ile pompalandiklarinda kendiliginden emisyon
sonucu meydana gelen genis floresans bantlarinin dar ve siddetli floresans bantlarina
dontistiiklerini gozlemislerdir. Bu, polimetin boyalarinda gozlenen ilk uyarilmis
emisyondur. Bu boyanin iyodat tuzu ticari olarak bulunmaktadir ve XeClI lazeri ile

uyarildiginda ayarlama aralig1 828-883 nm arasindadir [31].

s s
C=C-C=C-C=C—C
@EN%_HHHHHHH#ND

|

| Br

3,3 -Dietiltiyotrikarbosiyanin bromiir

Bu boyanin iyodiir tuzuna ticari olarak bilinen DTTCI adiyla ulasilabilir ve bu
boyanin XeCl eksimer lazeri ile uyarildiginda, 828-883 nm arasinda degisen lazer
performans ayarlama araligina sahiptir. Her iki uctaki benzotiyazol gruplarina, fenil

halkalar1 baglanmasi floresans bandinda uzun dalga boyuna kaymaya neden
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olmaktadir. 3,3’-Dietil-4,4’5,5’-dibenzotiyokarbosiyanin iyodiir (DTTCI) bilesigi
icin, lazer performans ayarlama araligi 899-975 nm arasinda olmaktadir. Daha fazla

polimetin boyalar1 Cizelge 3.5.’de listelenmistir.

Cizelge 3.5. Baz1 polimetin (siyanin) lazer boyalar1

Boya Yapisi Ayarlama Aralig1 (nm)
XeCl Kripton

(CW)

DTTCI 899-975 ---

DMOTC

o 774-810 745-790
)—<c:c>ca/
+

N
| |
HITCI 837-905 815-920
//>—<c:c>c;\</©
N+ \H H/ H N
I

IR-125 O ‘ 890-960 -
L e
N+ \H HH N

1 |
"03SC,4Hg I C4HgSO5

Zemlicka ve Arnold, bu boyalarin sentezi i¢in uygun bir ara iirlin olan 2-kloro-3-
(hidroksimetilen)sikloheks-1-enkarbaksaldehit bilesigini asagidaki yolla
sentezlediler. 2-kloro-3-(hidroksimetilen)sikloheks-1-enkarbaksaldehit bilesigini,
dimetilformamit igerisinde fosforiltrikloriir ile sikloheksanonun reaksiyonundan elde

ettiler.

O Cl

OHC CHOH
+ POCl; —
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2-Kloro-3-(hidroksimetilen)sikloheks-1-enkarbaksaldehit bilesiginin 2,4-difenil-5,6-
tetrametilenpirilyum perklorat ile kondensasyon tepkimesinden infrared lazer boyasi

olan IR-5 elde eldir:

cl
OHC CHOH

Bu boya (IR-5) Nd-YAG lazeri ile uyarildiginda 1180-1400 nm de ayarlanabilir bir
lazer 15181 verir [32, 33].

3.6. Oksazin Boyalar

Ksanten boyalarindaki —CH= grubunun azot atom ile yer degistirmesi sonucunda
oksazin boyalar1 olugsmaktadir. Metin boyalarindaki, ana metin grubunun elektronik
acidan kendisine benzeyen bir bagka grupla yer degistirmesi belirgin bir batokromik
kaymaya neden olmaktadir. Oksazin boyalarinin ayarlama aralifi 640-900 nm

arasindadir. Oksazin 1 ve Oksazin 4 etkili iki diaminofeniloksazin boyasidir.

Oksazin 4 lazer boyasimnin floresans kuantum verimi, ¢oziicii olarak oksijen atomu
déteryumlanmig alkoller kullanildiginda %63’ den % 89 a ¢ikmaktadir. Bu faktor,
H-D degisiminden dolayr N-H titresimleri nedeniyle meydana gelen i1simasiz
durulmalarin azalmasinmi saglamaktadir. N-H grubu icermeyen Oksazin 1 bilesiginde

bu etki gozlenmez (Cizelge 3.6.) [34].

Kresil Violet-670 ve Nil Mavisi A, diaminobenzofenoksazol boyalarinin
orneklerindendir (Cizelge 3.6.). Kresil Violet-670 ¢6zeltisine Rodamin-6G boyasinin

katilmasi1 lazer performansinda artisa neden olur. Kresil Violet-670 bilesiginin
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absorpsiyon bandinin iizerine Rodamin 6G bilesiginin floresans bandi binerek enerji
transferi gergeklesir [35]. Oksazin 750 bilesigi en uzun dalga boyunda lazer 15181
vermistir [36]. Cizelge 3.6.°da bu bilesiklerin yapilar1 ve ayarlama araliklari

verilmigtir.

Nil Mavisi A feniloksazol boyasi (Fenoksazon-9) solvatokromik etki gosterir. Azot
lazeri ile uyarildiginda, eter igerisinde 580-631 nm ve heksafloroizopropanol
icerisinde 690-743 nm arasinda ayarlanabilir bir lazer 15181 verir. Fenoksazon-9
boyasi, karisik ¢oziiciiler igerisinde alindiginda 580-743 nm arasinda kesiksiz devam

eder [37].

Cizelge 3.6. Baz1 oksazin lazer boyalari [13]

Boya Yapist Ayarlama Aralig1 (nm)
XeCl Argon
Eksimer (CW)
Oksazin-1 /@[ :@ ClOg 692-768 695-800"
(C2H5)2N NH(C2 5)2
Oksazin-4 Iji j;i( ClO, 665-718 -
CoHsHN NH(CzHs),

Kresil Violet- 643-688 650-695
NH2

Nil Mavisi A 688-747 —
(C2Hs) N NH )

NH(CzH5)2

Oksazin-750 790-900°
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Cizelge 3.6. (Devam) Baz1 oksazin lazer boyalar1 [13]

Feniloksazon-9 ‘ 560-700°

N
™
(C2Hs)oN O 0

* cw kripton lazeri ile, ° azot lazer ile (etanol igerisinde).

3.7. Sin-Biman Lazer Boyalari

Bir¢ok sin-biman floresans gosterirken, anti-biman’ler ise oldukg¢a zayif floresans
1s1mas1 meydana getirirler. Sin-biman bilesigi, 0,7-0,9 arasinda degisen oldukca
yiiksek floresans kuantum verimine sahiptir. Coziicii olarak su kullanildiginda ve
sin-(metil, metil)biman flag lambasi ile pompalandiginda 505 nm’de lazer 1s1masi
vermektedir. Aslinda bazi sin-biman’lerin floresans gostermeleri siirpriz olmustur.
Ciinkii bu heterosiklik molekiiller benzen halkalar1 veya alt1 iiyeli heterosiklik
halkalardan olugsmadig gibi iki karbonil grubu da floresans olusmasini desteklemez

[38].

Sin-bimanlerin diger dikkate deger ozellikleri ise kullanilan ¢dziicliye bagli olarak
spektral bolgedeki en diislik enerjili absorpsiyon bandinin yerinin degisebilmesidir.
Spektral bolgede absorpsiyon bandinin yerinin degismesi floresans bantlarinin da
spektral bolgedeki yerlerinin de@ismesine neden olur. Ornein, sin-(metil,
metil)bimane 1,4-dioksan i¢inde ¢oziindiigiinde goriiniir bolgede floresans
gosterirken, c¢oziicli olarak etanol kullamildiginda floresans maviye ve su

kullanildiginda floresans spektrumu mavi/yesil bolgesine kayar.

0 0 R, 0
R I|\I R / N
1 N\ N y/ 1 Ry II\I Y Ry
R, R, (@) R,

sin-Bimane anti-Bimane
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3.8. Pirometin Lazer Boyalar

Bu bilesiklerin floresans kuantum verimleri oldukca yiiksek oldugundan flag lambas1
ile pompalanan boya lazerlerinde aktif ortam olarak kullanilmak {izere sentezlenmis
ve denenmislerdir [38]. Bu boyalar pirometin-BF, kompleksleri olarak bilinirler ve

asagidaki kimyasal yap1 ile tanimlanirlar.

Pirometan-567

Pirometan-567, maksimum absorpsiyonu etanol icerisinde 518 nm’de ve floresans
maksimumu 547 nm’de olan ve argon iyon lazeri ile 570 nm civarinda ayarlanabilen

lazer performansa sahip, turuncu-kirmizi kristal yapida bir katidir.

Pirometen-567 lazer boyasi, Rodamin-6G lazer boyasina alternatif olarak

kullanilabilir.
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3.9. Akridindion Tiirii Lazer Boyalar

Akridindion lazer boyalari, iki halka arasina bir azot atomu baglanmasiyla yeni bir
halka olusumu sonucu ortaya ¢ikan bilesiklerdir. Goriiniir bolgede absorpsiyon ve

floresans bantlara sahiptirler.

Prabahar ve ¢aligma arkadaslari, 1991 yilinda ilk defa akridindion bilesiklerinin lazer
ozellik gosterdigini buldular. Bu arastirmacilar, 1,3-sikloheksandion bilesigini
formaldehitle metanol igerisinde aldol kondensasyonu ve Michael katilmasi izleyen
bir reaksiyonla 2,2'-metilendisikloheksan-1,3-dion bilesigini elde etmislerdir. Daha
sonra bu tetraketon bilesigini de ¢esitli amin bilesikleri ile reaksiyona tabi tutarak
akridindion bilesiklerini elde sentezlediler. Sentezledikleri akridindion bilesiklerinin
asetonitril icerisindeki floresans maksimumlarinin 435 nm civarinda rapor ettiler.
Aym c¢ozeltileri,  kesikli (puls) modda c¢alisan bir azot lazeri kullanarak
uyardiklarinda 461-490 nm civarinda ayarlanabilir lazer performanslarinin

olduklarini fark etmislerdir [39, 40].

Birkagc yi1l sonra, yine Prabahar ve c¢alisma arkadaglar1 ayni yontemle
1,3-sikloheksandion bilesigi ile asetaldehit, propiyonaldehit kullanarak elde ettikleri
tetraketonlar sentezlemisler. Daha sonra bu tetraketonlar1 da ¢esitli birincil aminler
ile etkilestirerek akridindion bilesikleri elde etmislerdir. Sentezledikleri akridindion
bilesiklerinin metanol icerisindeki floresans bandlarinin 445 nm olduklarini rapor
edilmistir. Nd-YAG ve azot lazerleri ile uyardiklarinda 495 nm civarinda lazer

performans gosterdiklerini bulmuslardir [41].

Shanmugasundaram ve arkadaslari, 1996 yilinda 1,3-sikloheksandion, 5,5-dimetil-
1,3-sikloheksandion bilesiklerini formaldehit ve asetaldehit ile etkilestirerek
tetraketon bilesikleri sentezlediler. Daha sonra bu sentezlenen tetraketonlar alifatik
ve aromatik birincil aminlerle etkilestirerek akridindion bilesiklerini elde etmislerdir.
Bu akridindion bilesiklerinin metanol icerisindeki ¢ozeltilerinin floresans bandlari

460 nm civarinda dl¢iilmiis ve Nd-YAG lazeri ile uyardiklarinda genel uygulanabilir
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bir lazer boyasi olan Kumarin 102 ile karsilastirilabilir lazer 6zelliklerinin oldugunu

belirlemiglerdir. Ayarlama araliklar1 da 455-514 nm araliginda degismektedir [42].

Benzer bir ¢calismayr Shanmugasundaram ve arkadaglari, 1998 yilinda ¢ikis bilesigi
olarak 5,5-dimetil-1,3-sikloheksandion, asetaldehit ve propiyonaldehit kullanarak
gerceklestirmisler ve daha sonra da elde ettikleri tetraketonlar1 da alifatik ve aromatik
birincil aminlerle etkilestirerek akridindion lazer boyalarina doniistiirmislerdir.
Sentezlenen akridindion bilesiklerinin metanol igerisindeki ¢ozeltilerinin floresans
bandlarinin 460 nm civarinda oldugu ve Nd-YAG lazeri ile uyardiklarinda da 500

nm civarinda ayarlanabilir lazer performansa sahip olduklarini rapor etmislerdir [43].
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4. DENEYSEL CALISMALAR

4.1 Materyal

4.1.1 Kullamilan kimyasal maddeler

Bu caligmada kullanilan kimyasal maddeler Merck, Sigma-Aldrich ve Fluka

firmalarindan temin edilmistir.

4.1.2 Analizlerde kullanilan cihazlar

UV-vis Spektrofotometre: ATI Unicam UV-100 Spektrofotometre (G.U., Fen-
Edebiyat Fakiiltesi, Kimya Boliimii)

Infrared Spektrometresi: Mattson-1000 Model FT-IR Spektrometre (G.U., Fen-
Edebiyat Fakiiltesi, Kimya Boliimii)

H-NMR Spektrometresi: '"H-NMR Bruker-Spectrospin Avence DPX-300 MHz Ultra
Shield Spektrometre (G. U., Miihendislik Mimarlik Fakiiltesi Laboratuari)

BC.NMR Spektrometresi: *C-NMR Bruker-Spectrospin Avence DPX-75 MHz
Ultra Shield Spektrometre (G. U., Miihendislik Mimarlik Fakiiltesi Laboratuart)

Kiitle Spektrometresi: AGILENT 1100 MSD, Atal, Tiibitak

Flouresans Spektrofotometresi: Varian Cary Eclipse Flouresence Spektrofotometre

(G. U., Eczacilik Fakiiltesi Laboratuarr)

Lazer Olciimleri: 200 MW 488 nm Ar iyon Lazer (Bilkent U., Ileri Arastirma

Laboratuar)
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4.2 Yontem

4.2.1 Tetraketon Tiirevi Bilesiklerinin Sentezi

2.2'-((4-Metoksifenil)metilen)disikloheksan—1.3-dion bilesiginin sentezi

Sikloheksan-1,3-dion bilesiginden 11,2 g (0,1 mol) alindi ve 50 mL metanol
icerisinde ¢oziildi. 6,1 mL (0,05 mol) p-anisaldehit, hazirlanan ¢dzeltiye damla
damla ilave edildikten sonra geri sogutucu altinda 6 saat kaynatildi. Reaksiyon
karisimi 250 mL buzlu su iizerine dokiildii. Coken kati iirlin siiziilerek ayrildi. Kati
ham tirtin 500 mL su igerisine alinarak bir gece bekletildi. Bu siire sonunda kati
stiziilerek ayrildi. Etanol-su (9:1) icerisinde kristallendirildi. Verim % 92 ve e.n: 195-
196 °C [44].

OCHs
o CHO
(@] (@]
2 + E——
(@]
OCHs o d
2.2'-((4-Metoksifenil)metilen)bis(5.5-dimetilsikloheksan—1.3-dion) bilesiginin

sentezi

5,5-dimetilsikloheksan—1,3-dion bilesiginden 14,0 g (0,1 mol) alind1 50 mL metanol
igerisinde ¢oziildi. 6,1 mL (0,05 mol) p-anisaldehit, hazirlanan ¢dzeltiye damla
damla ilave edildikten sonra geri sogutucu altinda 6 saat kaynatildi. Reaksiyon
karisim1 250 mL buzlu su iizerine dokiildii. Coken kat1 iirlin siiziilerek ayrildi. Kati
ham {irlin 500 mL su igerisine alinarak bir gece bekletildi. Bu siire sonunda kati
stiziilerek ayrildi. Etanol-su icerisinde kristallendirildi. Verim % 90 ve e.n: 142-143

°C olarak bulundu. Literatiir 142-143°C [45], 125.5-126.5°C [46].
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OCH;

o CHO

0 0
+ —
2 HsC
o HsC CHg

HaC
OCH, HyC 0O CHg

4.2.3 Akridindion Bilesiklerinin Sentezi

10-(4-Florofenil)-9-(4-metoksifenil)-3.4.6.7-tetrahidroakridin-1.8-(2H.5H)-dion
bilesiginin sentezi (1)

100 mL’lik bir reaksiyon balonunun igerisine 2,2'-((4-
metoksifenil)metilen)disikloheksan—1,3-dion (1,03 g, 3 mmol) ve 3 g sodyum asetat
konuldu ve 20 mL toluen-asetik asit (1:1) karisimi igerisinde ¢oziildii. Daha sonra
tizerine 4-floroanilin (0,33 g, 3 mmol) bilesigi damla damla ilave edildi. Reaksiyon
balonunun iizerine Dean-Stark aparati ve geri sogutucu takilarak 2 saat kaynatildi.
Daha sonra reaksiyon karigimi sogutuldu ve 100 mL buzlu su iizerine yavas yavas
ilave edildi. Olusan karisim bir ayirma hunisine alinarak 25 mL CHCI; ilave edildi.
Organik faz ayrildi ve doner buharlastiricida ¢oziicilisii uzaklastirildi. Elde edilen
renkli kati {iriin ince tabaka kromatografisi ile ayrilarak saflastirildi. Uriin kloroform-
metanol ¢ift ¢oziicli sisteminde yeniden kristallendirildi. Verim % 79 ve e.n: 265-266

°C.

OCH,

OCH;

NH,

+ AcOH / AcONa

Toluen 2 saat
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10-(4-Klorofenil)-9-(4-metoksifenil)-3.4.6.7-tetrahidroakridin-1.8-(2H.5H)-dion
bilesiginin sentezi (1I)

2,2'-((4-metoksifenil)metilen)disikloheksan—1,3-dion (1,03 g, 3 mmol) ve
4-kloroanilin (0,38 g, 3 mmol) bilesiginden alinarak 4.2.3.1°deki yonteme gore
sentezlendi. Elde edilen renkli kati iirlin ince tabaka kromatografisi ile ayrilarak

saflagtirildi.  Saf dirtin  kloroform-metanol ¢ift ¢ozilicii sisteminde yeniden

kristallendirildi. Verim % 90 ve e.n: 283 °C, lit. 285 [47].

10-(2-Klorofenil)-9-(4-metoksifenil)-3.4.6.7-tetrahidroakridin-1.8-(2H.5H)-dion
bilesiginin sentezi (111)

2,2'-((4-metoksifenil)metilen)disikloheksan—1,3-dion (1,03 g, 3 mmol) ve
2-kloroanilin (0,38 g, 3 mmol) bilesiginden alinarak 4.2.3.1°deki yOnteme gore
sentezlendi. Elde edilen renkli kati iiriin ince tabaka kromatografisi ile ayrilarak
saflastirildi. Uriin metanol-etilasetat ¢ift ¢oziicii sisteminde yeniden kristallendirildi.

Verim % 77 ve e.n: 248 °C.

10-(4-Bromofenil)-9-(4-metoksifenil)-3.4.6,7-tetrahidroakridin-1.8-(2H,5H)-dion
bilesiginin sentezi (IV)

2,2'-((4-metoksifenil)metilen)disikloheksan—1,3-dion (1,03 g, 3 mmol) ve
4-bromoanilin (0,52 g, 3 mmol) bilesiginden alinarak 4.2.3.1°deki yonteme gore
sentezlendi. Elde edilen renkli kat1 {iriin ince tabaka kromatografisi ile ayrilarak

saflastirild1. Uriin kloroform igerisinde yeniden kristallendirildi. Verim % 92 ve e.n:

217-219 °C.

10-(4-Iyodofenil)-9-(4-metoksifenil)-3,4,6,7-tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-dion
bilesiginin sentezi (V)

2,2'-((4-metoksifenil)metilen)disikloheksan—1,3-dion (1,03 g, 3 mmol) ve
4-iyodoanilin (0,66 g, 3 mmol) bilesiginden alinarak 4.2.3.1’deki yonteme gore

sentezlendi. Elde edilen renkli kati iirlin ince tabaka kromatografisi ile ayrilarak
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saflastirildi. Uriin kloroform igerisinde yeniden kristallendirildi. Verim % 85 ve e.n:

242-243 °C.

9-(4-Metoksifenil)-10-p-tolil-3.4.6.7-tetrahidroakridin—1,8-(2H.5H)-dion bilesiginin
sentezi (VI)

2,2'-((4-metoksifenil)metilen)disikloheksan—1,3-dion (1,03 g, 3 mmol) ve p-toluidin
(0,32 g, 3 mmol) bilesiginden alinarak 4.2.3.1°deki yonteme gore sentezlendi. Elde
edilen renkli kati {iriin ince tabaka kromatografisi ile ayrilarak saflastirildi. Uriin
kloroform igerisinde yeniden kristallendirildi. Verim % 89 ve e.n: 255 °C, lit.256-
257 [48].

10-(4-Hidroksifenil)-9-(4-metoksifenil)-3.4.6.7-tetrahidroakridin-1.8-(2H.5H)-dion
bilesiginin sentezi (VII)

2,2'-((4-metoksifenil)metilen)disikloheksan—1,3-dion (1,03 g, 3 mmol) ve
4-hidroksianilin (0,33 g, 3 mmol) bilesiginden alinarak 4.2.3.1°’deki yonteme gore

sentezlendi. Uriin  kloroform-etilasetat ¢ift ¢oziicii sisteminde yeniden

kristallendirildi. Verim % 80 ve e.n: > 300 °C.

9-(4-Metoksifenil)-10-(4-nitrofenil)-3.4.,6,7-tetrahidroakridin—1.8-(2H,5H)-dion
bilesiginin sentezi (VIII)

2,2'-((4-metoksifenil)metilen)disikloheksan—1,3-dion (1,03 g, 3 mmol) ve
4-nitroanilin (0,41 g, 3 mmol) bilesiginden alinarak 4.2.3.1’deki yonteme gore
sentezlendi. Elde edilen renkli kati iiriin ince tabaka kromatografisi ile ayrilarak
saflastirildi. Uriin etanol igerisinde yeniden kristallendirildi. Verim % 90 ve e.n: 252

°C (bozundu).

10-(4-Metoksifeniletil)-9-(4-metoksifenil)-3.4.6.7-tetrahidroakridin—1.8-(2H,5H)-
dion bilesiginin sentezi (I1X)

2,2'-((4-metoksifenil)metilen)disikloheksan—1,3-dion (1,03 g, 3 mmol) ve 2-(4-

metoksifenil)-etilamin (0,46 g, 3 mmol) bilesiginden alinarak 4.2.3.1°deki yonteme
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gore sentezlendi. Elde edilen renkli kati {iriin ince tabaka kromatografisi ile ayrilarak
saflastirild1. Uriin kloroform igerisinde yeniden kristallendirildi. Verim % 72 ve e.n:

187 °C (bozundu).

9-(4-Metoksifenil)-10-o0-tolil-3.4.6.7-tetrahidroakridin—1.8-(2H.5H)-dion bilesiginin
sentezi (X)

2,2'-((4-metoksifenil)metilen)disikloheksan—1,3-dion (1,03 g, 3 mmol) ve o-toluidin
(0,32 g, 3 mmol) bilesiginden alinarak 4.2.3.1°deki yonteme gore sentezlendi. Elde
edilen renkli kat1 iiriin ince tabaka kromatografisi ile ayrilarak saflastirildi. Uriin

kloroform igerisinde yeniden kristallendirildi. Verim % 85 ve e.n: 285 °C (bozundu).

10-(4-Florofenil)-9-(4-metoksifenil)-3,3.6.6-tetrametil—3.4.6.7-tetrahidroakridin—1,8-
(2H.5H)-dion bilesiginin sentezi (XI)

100 mL’lik bir reaksiyon balonunun igerisine 2,2'-((4- metoksifenil)metilen)bis(5,5-
dimetilsikloheksan—1,3-dion) (1,19 g, 3 mmol) ve 3 g sodyum asetat konuldu ve 20
mL toluen-asetik asit (1:1) karisimi igerisinde ¢0zildii. Daha sonra iizerine 4-
floroanilin (0,33 g, 3 mmol) bilesigi damla damla ilave edildi. Reaksiyon balonunun
tizerine Dean-Stark aparat1 ve geri sogutucu takilarak 2 saat kaynatildi. Daha sonra
reaksiyon karisimi sogutuldu ve 100 mL buzlu su iizerine yavas yavas ilave edildi.
Olusan karisim bir ayirma hunisine alinarak 25 mL CHClI; ilave edildi. Organik faz
ayrildi ve doner buharlastiricida ¢oziiciisii uzaklastirildi. Elde edilen renkli kat1 {iriin
ince tabaka kromatografisi ile ayrilarak saflastirildi. Uriin kloroform-metanol gift

¢Oziicli sisteminde yeniden kristallendirildi. Verim % 77 ve e.n: 230 °C (bozundu).
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OCH;
NH,
O (@)
+ AcOH / AcONa
Toluen 2 saat
OO F

10-(4-Klorofenil)-9-(4-metoksifenil)-3,3.6.6-tetrametil—3.4,6.7-tetrahidroakridin—
1.8-(2H,5H)-dion bilesiginin sentezi (XII)

2,2'-((4- metoksifenil)metilen)bis(5,5-dimetilsikloheksan—1,3-dion) (1,19 g, 3 mmol)
ve 4-kloroanilin (0,38 g, 3 mmol) bilesiginden alinarak 4.2.3.11°daki yonteme gore
sentezlendi. Elde edilen renkli kati {iriin ince tabaka kromatografisi ile ayrilarak
saflastirild1. Uriin kloroform-metanol ¢ift ¢dziicii sisteminde yeniden kristallendirildi.

Verim % 80 ve e.n: 220-221 °C.

10-(4-Bromofenil)-9-(4-metoksifenil)-3.3.6,6-tetrametil—3.4.6.7-tetrahidroakridin—
1.8-(2H.5H)-dion bilesiginin sentezi (XIII)

2,2'-((4- metoksifenil)metilen)bis(5,5-dimetilsikloheksan—1,3-dion) (1,19 g, 3 mmol)
ve 4-bromoanilin (0,52 g, 3 mmol) bilesiginden alinarak 4.2.3.11°daki yonteme gore
sentezlendi. Elde edilen renkli iiriin ince tabaka kromatografisi ile ayrilarak
saflagtirildi. Elde edilen renkli iirlin kati ince tabaka kromatografisi ile ayrilarak
saflastirildi. Saf {iriin etil alkol icerisinde yeniden kristallendirildi. Verim % 81 ve

e.n: 245 °C, lit. 247-248 [49].

10-(4-Iyodofenil)-9-(4-metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil—3.4,6,7-tetrahidroakridin—
1.8-(2H,5H)-dion bilesiginin sentezi (XIV)

2,2'-((4- metoksifenil)metilen)bis(5,5-dimetilsikloheksan—1,3-dion) (1,19 g, 3 mmol)
ve 4-iyodoanilin (0,66 g, 3 mmol) bilesiginden alinarak 4.2.3.11°daki yonteme gore

sentezlendi. Elde edilen renkli kati iiriin ince tabaka kromatografisi ile ayrilarak
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saflagtirildi. Saf iirlin etil alkol igerisinde yeniden kristallendirildi. Verim % 75 ve

e.n: 263 °C, lit. 259-262 [49].

9-(4-Metoksifenil)-3,3.6.6-tetrametil—10-p-tolil-3.4.6,7-tetrahidroakridin-1.8-
(2H.5H)-dion bilesiginin sentezi (XV)

2,2'-((4- metoksifenil)metilen)bis(5,5-dimetilsikloheksan—1,3-dion) (1,19 g, 3 mmol)
ve p-toluidin (0,32 g, 3 mmol) bilesiginden alinarak 4.2.3.11°daki yonteme gore
sentezlendi. Elde edilen renkli kati iiriin ince tabaka kromatografisi ile ayrilarak
saflagtirildi.  Saf {rtin  kloroform-metanol ¢ift ¢oziicii sisteminde yeniden

kristallendirildi. Verim % 82 ve e.n: 225 °C, lit. 285-287 [50].

10-(4-Hidroksifenil)-9-(4-metoksifenil)-3.3.6.6-tetrametil—3.4.6.7-tetrahidroakridin—
1.8-(2H.5H)-dion bilesiginin sentezi (XVI)

2,2'-((4- metoksifenil)metilen)bis(5,5-dimetilsikloheksan—1,3-dion) (1,19 g, 3 mmol)
ve 4-hidroksianilin (0,33 g, 3 mmol,) bilesiginden alinarak 4.2.3.11°daki yonteme
gore sentezlendi. Elde edilen renkli kat1 iiriin ince tabaka kromatografisi ile ayrilarak

saflastir1ldi. Uriin kloroform igerisinde yeniden kristallendirildi. Verim % 88 ve e.n:

282 °C.

9-(4-Metoksifenil)-3,3.6.6-tetrametil—10-(4-nitrofenil)-3.4.6.7-tetrahidroakridin—1.,8-
(2H.5H)-dion bilesiginin sentezi (XVII)

2,2'-((4-metoksifenil)metilen)bis(5,5-dimetilsikloheksan—1,3-dion) (1,19 g, 3 mmol)
ve 4-nitroanilin (0,41 g, 3 mmol) bilesiginden alinarak 4.2.3.11°daki yonteme gore
sentezlendi. Elde edilen renkli kati iirlin ince tabaka kromatografisi ile ayrilarak

saflastirildi. Uriin kloroform igerisinde yeniden kristallendirildi. Verim % 90 ve e.n:

290 °C, lit. >300 [49].
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10-(4-Metoksifeniletil)-9-(4-metoksifenil)-3.3.6.6-tetrametil-3.4.6.7-
tetrahidroakridin—1.8-(2H.5H)-dion bilesiginin sentezi (XVIII)

2,2'-((4- metoksifenil)metilen)bis(5,5-dimetilsikloheksan—1,3-dion) (1,19 g, 3 mmol)
ve 2-(4-metoksifenil)-etilamin (0,46 g, 3 mmol) bilesiginden alinarak 4.2.3.11°daki
yonteme gore sentezlendi. Elde edilen renkli kati iirlin ince tabaka kromatografisi ile

ayrilarak saflastirildi. Saf iirlin etil alkol-su ¢ift ¢oziicii sisteminde yeniden

kristallendirildi. Verim % 89 ve e.n: 178 °C.

10-(2-Florofenil)-9-(4-metoksifenil)-3,3.6.,6-tetrametil—3.4.6.7-tetrahidroakridin—1,8-
(2H.5H)-dion bilesiginin sentezi (XIX)

2,2'-((4- metoksifenil)metilen)bis(5,5-dimetilsikloheksan—1,3-dion) (1,19 g, 3 mmol)
ve 2-floroanilin (0,33 g, 3 mmol) bilesiginden alinarak 4.2.3.11°daki yonteme gore
sentezlendi. Elde edilen renkli kati iiriin ince tabaka kromatografisi ile ayrilarak
saflastirildi. Saf {iriin etanol-su (8:2) ¢ift ¢coziicii sisteminde yeniden kristallendirildi.

Verim % 75 ve e.n: 209 °C.

10-(2-Klorofenil)-9-(4-metoksifenil)-3,3.6.6-tetrametil—3.4.6.7-tetrahidroakridin—
1.8-(2H,5H)-dion bilesiginin sentezi (XX)

2,2'-((4- metoksifenil)metilen)bis(5,5-dimetilsikloheksan—1,3-dion) (1,19 g, 3 mmol)
ve 2-kloroanilin (0,38 g, 3 mmol) bilesiginden alinarak 4.2.3.11°daki yonteme gore
sentezlendi. Elde edilen renkli kati1 {iriin ince tabaka kromatografisi ile ayrilarak

saflastirild1. Uriin kloroform-metanol ¢ift ¢dziicii sisteminde yeniden kristallendirildi.

Verim % 90 ve e.n: 245 °C.

10-(2-Bromofenil)-9-(4-metoksifenil)-3.3.6,6-tetrametil—3.4.6.7-tetrahidroakridin—
1.8-(2H.5H)-dion bilesiginin sentezi (XXI)

2,2'-((4- metoksifenil)metilen)bis(5,5-dimetilsikloheksan—1,3-dion) (1,19 g, 3 mmol)
ve 2-bromoanilin (0,52 g, 3 mmol) bilesiginden alinarak 4.2.3.11°daki yonteme gore
sentezlendi. Elde edilen renkli iiriin ince tabaka kromatografisi ile ayrilarak

saflagtirildi. Elde edilen renkli kati1 {iriin ince tabaka kromatografisi ile ayrilarak
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saflagtirildi. Saf iirlin etil alkol igerisinde yeniden kristallendirildi. Verim % 86 ve

e.n: 268 °C.

9-(4-Metoksifenil)-3,3.6.6-tetrametil—10-o0-tolil-3.4,6,7-tetrahidroakridin-1.8-
(2H.5H)-dion bilesiginin sentezi (XXII)

2,2'-((4- metoksifenil)metilen)bis(5,5-dimetilsikloheksan—1,3-dion) (1,19 g, 3 mmol)
ve o-toluidin (0,32 g, 3 mmol) bilesiginden alinarak 4.2.3.11°daki yonteme gore
sentezlendi. Elde edilen renkli kati iiriin ince tabaka kromatografisi ile ayrilarak
saflagtirildi.  Saf {rtin  kloroform-metanol ¢ift ¢oziicii sisteminde yeniden

kristallendirildi. Verim % 87 ve e.n: 223 °C.
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S. SONUCLAR VE TARTISMA

Bu tez calismasi sirasinda sentezlenen akridindion bilesiklerinin yapilart FTIR,
'H-NMR, "C-APT NMR, kiitle spektroskopisi, elementel analiz ve X-iginlari
kirmim  spektroskopisi teknikleri kullanilarak aydinlatildi. Ayrica sentezlenen
akridindion bilesiklerinin UV-VIS, floresans ve lazer performans Ol¢timleri

gerceklestirildi.

Ilk basamakta sentezlenen iki tetraketon bilesiginin, erime noktas1 ve FTIR, CDCl;
icerisindeki "H-NMR, kiitle spektrum sonuglarnimn literatiirdeki degerleri ile uyum
icerisinde oldugu gozlendi. Tetraketon bilesiklerine ait spektrumlar ekler kismi

igerisinde verildi.
5.1. Akridindion Bilesiklerinin Yapilarinin Aydinlatilmasi

5.1.1. 10-(4-Florofenil)-9-(4-metoksifenil)-3,4,6,7-tetrahidroakridin-1,8-
(2H,5H)-dion bilesiginin yapisin aydinlatilmasi (I)

Bilesik I’ in FTIR spektrumu Sekil 5.1.°de, '"H-NMR Sekil 5.2.’de, *C-APT Sekil
5.3.’de, kiitle spektrumlar1 Sekil 5.4.’de ve elementel analiz sonuglar1 Cizelge 5.1

verilmistir.

Bilesigin KBr igerisinde alinan FTIR spektrumu incelendiginde, aromatik C-H
gerilme titresimleri 3054 cm’, alifatik C-H gerilmeleri 2960 cm™, karbonil (C=0)
gerilme titresimi 1631 cm™, aromatik C=C gerilmesi de 1585 C-H cm’ de
gbzlenmistir (Sekil 5.1).

Bilesigin CDCl; igerisinde alman 'H-NMR spektrumu incelendiginde (8):
sikloheksan halkalarinin C,, Cs;, C4, Cs, Cq, C; konumlarindaki metilen (-CH;)
protonlart 1,73-2,47 ppm arasinda ¢oklu ve 12H olarak, metoksi grubu protonlari
(OCHj3) 3,77 ppm de tekli 3H olarak, Cy konumundaki metin (-CH) protonu 5,32
ppm 1H olarak gozlenmistir. Aromatik halkalara ait H, protonlar1 6,82 ppm ikili 2H
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(J= 8,5 Hz), H,, H. ve Hgq protonlar1 7,18-7,36 ppm arasi ¢oklu 6H olarak
gbzlenmistir (Sekil 5.2).

BC-APT NMR spektrumu incelendiginde, pozitif genlikte (8): 21,13 (CHa), 29,70
(CH,), 36,75 (CH,), 94,94 (C), 116,10 (C), 138,82 (C), 138,93 (C), 150,61 (C),
157,85 (C), 196,60 (C); negatif genlikte (0): 31,22 (CH), 55,17 (OCHs), 113,63
(CH), 128,68 (CH), 131,51 (CH), 139,21 (CH) gézlenmistir (Sekil 5.3).

Bilesigin kiitle spektrumunda 418 (M"+H, 100,0) ve 292 (m/z) gibi 6nemli
pargalanma pikleri gozlenmistir (Sekil 5.4).

Tiim bu verilerin sonucunda bilesigin yapis1 asagidaki gibi onerilebilir.

OCH,
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Sekil 5.1. 10-(4-Florfenil)-9-(4-metoksifenil)-3,4,6,7-tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)
dion bilesiginin FTIR spektrumu
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Sekil 5.2. 10-(4-Florfenil)-9-(4-metoksifenil)-3,4,6,7-tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-
dion bilesiginin 'H-NMR spektrumu
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Sekil 5.3. 10-(4-Florfenil)-9-(4-metoksifenil)-3,4,6,7-tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-
dion bilesiginin *C-APT spektrumu
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Sekil 5.4. 10-(4-Florfenil)-9-(4-metoksifenil)-3,4,6,7-tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-
dion bilesiginin kiitle spektrumu
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5.1.2. 10-(4-Klorofenil)-9-(4-metoksifenil)-3,4,6,7-tetrahidroakridin-1,8-
(2H,5H)-dion bilesiginin yapisinin aydinlatilmasi (II)

Bilesik II’in FTIR spektrumu Sekil 5.5.’de, "H-NMR Sekil 5.6.’de, *C-APT Sekil
5.7.de, kiitle spektrumlar1 Sekil 5.8.’de ve elementel analiz sonuglar1 Cizelge 5.1

verilmigtir.

Bilesigin KBr igerisinde alman FTIR spektrumu incelendiginde, aromatik C-H
gerilme titresimleri 3034 cm™, alifatik C-H gerilmeleri 2947 cm™', karbonil (C=0)
gerilme titresimi 1640 cm’, aromatik C=C gerilmesi de 1573 C-H cm” de
gozlenmistir (Sekil 5.5).

Bilesigin CDCl; igerisinde alman 'H-NMR spektrumu incelendiginde (3):
sikloheksan halkalariin C,, C;, C4, Cs, Cs, C; konumlarindaki metilen (-CH,)
protonlart 1,71-2,45 ppm arasinda c¢oklu ve 12H olarak, metoksi grubu protonlari
(OCH3) 3,78 ppm de tekli 3H olarak, Cy konumundaki metin (-CH) protonu 5,34
ppm 1H olarak gozlenmistir. Aromatik halkalara ait H, protonlar1 6,78 ppm ikili 2H
(J= 8,7 Hz), H,, protonlar1 7,33 ppm ikili 2H (J= 8,7 Hz), H, protonlar1 7,20 ppm ikili
2H (J= 8,5 Hz) ve Hq protonlar1 7,54 ppm ikili 2H (J= 8,5 Hz) gozlenmistir (Sekil
5.6).

PC-APT NMR spektrumu incelendiginde, pozitif genlikte (8): 21,10 (CH,),
28,33 (CHy), 36,67 (CH»), 116,07 (C), 135,49 (C), 137,59 (C), 138,75 (C), 151,00
(©), 157,86 (C), 196,10 (C); negatif genlikte (5): 31,18 (CH), 55,18 (OCH3), 113,50
(CH), 128,66 (CH), 129,32 (CH), 130,80 (CH) ppm degerlerinde gozlenmistir (Sekil
5.7).

Bilesigin kiitle spektrumunda molekiiler iyon piki 433 ve 326 (m/z) gibi 6nemli
pargalanma piki gozlenmistir (Sekil 5.8).

Tiim bu verilerin sonucunda bilesigin yapis1 asagidaki gibi onerilebilir.
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Sekil 5.5. 10-(4-Klorfenil)-9-(4-metoksifenil)-3,4,6,7-tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-
dion bilesiginin FTIR spektrumu
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Sekil 5.6. 10-(4-Klorfenil)-9-(4-metoksifenil)-3,4,6,7-tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-
dion bilesiginin 'H-NMR spektrumu
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Sekil 5.7. 10-(4-Klorfenil)-9-(4-metoksifenil)-3,4,6,7-tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-
dion bilesiginin *C-APT spektrumu
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Sekil 5.8. 10-(4-Klorfenil)-9-(4-metoksifenil)-3,4,6,7-tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-
dion bilesiginin kiitle spektrumu

5.1.3. 10-(2-Klorofenil)-9-(4-metoksifenil)-3,4,6,7-tetrahidroakridin-1,8-
(2H,5H)-dion bilesiginin yapisinin aydinlatilmasi (I1I)

Bilesik III’in FTIR spektrumu Sekil 5.9.°de, 'H-NMR Sekil 5.10.’de, *C-APT Sekil
5.11.°de, kiitle spektrumlart Sekil 5.12.’de ve elementel analiz sonuglar1 Cizelge 5.1

verilmigtir.

Bilesigin KBr igerisinde alman FTIR spektrumu incelendiginde, aromatik C-H
gerilme titresimleri 3030 cm™, alifatik C-H gerilmeleri 2940 cm™', karbonil (C=0)
gerilme titresimi 1635 cm’, aromatik C=C gerilmesi de 1575 C-H cm’ de
gozlenmistir (Sekil 5.9).

Bilesigin CDCl; igerisinde alman 'H-NMR spektrumu incelendiginde (3):
sikloheksan halkalarinin C,, C;, C4, Cs, Cs, C; konumlarindaki metilen (-CH,)
protonlart 1,66-2,59 ppm arasinda c¢oklu ve 12H olarak, metoksi grubu protonlari

(OCH3) 3,68 ppm de tekli 3H olarak, Cy konumundaki metin (-CH) protonu 5,30
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ppm 1H olarak gozlenmistir. Aromatik halkalara ait H, protonlar1 6,81 ppm ikili 2H
(J= 8,5 Hz), H, protonlar1 7,33 ppm ikili 2H (J= 8,5 Hz), H, protonu 7,40 ppm 1H,
Hgyve He protonlar1 7,45-7,48 ppm arasinda ¢oklu 2H, H¢ protonu 7,61 ppm ¢oklu 1H
gbzlenmistir (Sekil 5.10).

PC-APT NMR spektrumu incelendiginde, pozitif genlikte (8): 21,18 (CH,),
26,54 (CHy), 36.79 (CH»), 116,04 (C), 134,87 (C), 137,14 (C), 139,15 (C), 150,89
(©), 157,78 (C), 196,10 (C); negatif genlikte (5): 31,45 (CH), 55,12 (OCHj3),
113,57 (CH), 113,28 (CH), 128,01 (CH), 129,59 (CH), 130,83 (CH), 130,97 (CH)
ppm degerlerinde gdzlenmistir (Sekil 5.11).

Bilesigin kiitle spektrumunda molekiiler iyon piki 433 ve 378, 326, 272 (m/z) gibi

onemli parcalanma pikleri gézlenmistir (Sekil 5.12).

Tiim bu verilerin sonucunda bilesigin yapis1 asagidaki gibi onerilebilir.

OCHs
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Sekil 5.9. 10-(2-Klorfenil)-9-(4-metoksifenil)-3,4,6,7-tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-
dion bilesiginin FTIR spektrumu
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Sekil 5.10. 10-(2-Klorfenil)-9-(4-metoksifenil)-3,4,6,7-tetrahidroakridin—1,8-
(2H,5H)-dion bilesiginin "H-NMR spektrumu
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Sekil 5.11. 10-(2-Klorfenil)-9-(4-metoksifenil)-3,4,6,7-tetrahidroakridin—1,8-
(2H,5H)-dion bilesiginin *C-APT spektrumu
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Sekil 5.12. 10-(2-Klorfenil)-9-(4-metoksifenil)-3,4,6,7-tetrahidroakridin—1,8-
(2H,5H)-dion bilesiginin kiitle spektrumu
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5.1.4. 10-(4-Bromofenil)-9-(4-metoksifenil)-3,4,6,7-tetrahidroakridin-1,8-
(2H,5H)-dion bilesiginin yapisinin aydinlatilmasi (IV)

Bilesik IV’in FTIR spektrumu Sekil 5.13.’de, 'H-NMR Sekil 5.14.’de, *C-APT
Sekil 5.15.°de, kiitle spektrumlar1 Sekil 5.16.’de ve elementel analiz sonuglari

Cizelge 5.1 verilmistir.

Bilesigin KBr igerisinde alman FTIR spektrumu incelendiginde, aromatik C-H
gerilme titresimleri 3031 cm™, alifatik C-H gerilmeleri 2940 cm™', karbonil (C=0)
gerilme titresimi 1638 cm’, aromatik C=C gerilmesi de 1573 C-H cm’ de
gozlenmistir (Sekil 5.13).

Bilesigin CDCl; igerisinde alman 'H-NMR spektrumu incelendiginde (3):
sikloheksan halkalariin C,, C;, C4, Cs, Cs, C; konumlarindaki metilen (-CH,)
protonlart 1,73-2,45 ppm arasinda c¢oklu ve 12H olarak, metoksi grubu protonlari
(OCH3) 3,90 ppm de tekli 3H olarak, Co konumundaki metin (-CH) protonu 5,32
ppm 1H olarak gozlenmistir. Aromatik halkalara ait H, protonlar1 6,80 ppm ikili 2H
(J= 8,7 Hz), H,, protonlar1 7,32 ppm ikili 2H (J= 8,7 Hz), H, protonlar1 7,17 ppm ikili
2H (J= 8,4 Hz) ve Hq protonlar1 7,70 ppm ikili 2H (J= 8,4 Hz) gozlenmistir (Sekil
5.14).

PC-APT NMR spektrumu incelendiginde, pozitif genlikte (3): 21,10 (CH,), 28,33
(CH»), 36,67 (CH,), 116,47 (C), 124,66 (C), 137,59 (C), 138,75 (C), 51,00 (C),
157,86 (C), 196,10 (C); negatif genlikte (5): 31,18 (CH), 55,18 (OCH3), 113,52
(CH), 128,02 (CH), 131,20 (CH), 133,47 (CH) ppm degerlerinde gozlenmistir (Sekil
5.15).

Bilesigin kiitle spektrumunda molekiiler iyon piki 477 ve 372, 217 (m/z) gibi 6nemli
parcalanma pikleri gézlenmistir (Sekil 5.16). Ayrica bu bilesigin molekiiler iyon piki
ile birlikte, 495 (m/z) degerine sahip M pikinin 18 birim fazlas1 bir pik daha
gbozlenmigtir. Bu duruma neden olarak analiz esnasinda kullanilan ¢6ziicii

icerisindeki mevcut H,O molekiilleri veya iyonlastirma kaynagindan olusan NH,"
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iyonlarimin N- atomunun iizerinden yapiya baglanmasi sonucu ger¢eklesmis olabilir.
Bu durumu aciklamak icin yapilan arastirmalarda, literatiirde de benzer durumlarin

rapor edildigi calismalarla karsilagilmigtir [51, 52].

Tiim bu verilerin sonucunda bilesigin yapisi asagidaki gibi onerilebilir.
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Sekil  5.13. 10-(4-Bromfenil)-9-(4-metoksifenil)-3,4,6,7-tetrahidroakridin—1,8-
(2H,5H)-dion bilesiginin FTIR spektrumu
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10-(4-Bromfenil)-9-(4-metoksifenil)-3,4,6,7-tetrahidroakridin—1,8-

Sekil  5.14.
(2H,5H)-dion bilesiginin 'H-NMR spektrumu

I
]

R S — ; - S — . . : —
220 200 180 160 140 120 100 80 60 40 20 ppm

10-(4-Bromfenil)-9-(4-metoksifenil)-3,4,6,7-tetrahidroakridin—1,8-

Sekil  5.15.
(2H,5H)-dion bilesiginin *C-APT spektrumu
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Sekil ~ 5.16. 10-(4-Bromfenil)-9-(4-metoksifenil)-3,4,6,7-tetrahidroakridin—1,8-
(2H,5H)-dion bilesiginin kiitle spektrumu

5.1.5. 10-(4-Iyodofenil)-9-(4-metoksifenil)-3,4,6,7-tetrahidroakridin—1,8-
(2H,5H)-dion bilesiginin yapisinin aydinlatilmasi (V)

Bilesik V’in FTIR spektrumu Sekil 5.17.’de, "H-NMR Sekil 5.18.’de, *C-APT Sekil
5.19.°de, kiitle spektrumlart Sekil 5.20.’de ve elementel analiz sonuglar1 Cizelge 5.1

verilmigtir.

Bilesigin KBr igerisinde alman FTIR spektrumu incelendiginde, aromatik C-H
gerilme titresimleri 3050 cm™, alifatik C-H gerilmeleri 2940 cm™', karbonil (C=0)
gerilme titresimi 1645 cm’, aromatik C=C gerilmesi de 1573 C-H cm’ de
gozlenmistir (Sekil 5.17).

Bilesigin CDCl; igerisinde alman 'H-NMR spektrumu incelendiginde (3):
sikloheksan halkalarinin C,, C;, C4, Cs, Cs, C; konumlarindaki metilen (-CH,)
protonlart 1,72-2,48 ppm arasinda c¢oklu ve 12H olarak, metoksi grubu protonlari
(OCH3) 3,78 ppm de tekli 3H olarak, Cy konumundaki metin (-CH) protonu 5,29
ppm 1H olarak gozlenmistir. Aromatik halkalara ait H, protonlar1 6,80 ppm ikili 2H
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(J= 8,7 Hz), Hy, protonlar1 7,32 ppm ikili 2H (J= 8,7 Hz), H. protonlar1 7,04 ppm ikili
2H (J= 8,4 Hz) ve Hy protonlar1 7,88 ppm ikili 2H (J= 8,4 Hz) gozlenmistir (Sekil
5.18).

BC-APT NMR spektrumu incelendiginde, pozitif genlikte (8): 21,04 (CH,), 28,36
(CH»), 36,41 (CH,), 95,13 (C), 116,12 (C), 138,49 (C), 138,71 (C), 151,44 (O),
157,92 (C), 196,23 (C); negatif genlikte (3): 31,19 (CH), 55,19 (OCHs), 113,67
(CH), 128,67 (CH), 131,35 (CH), 139,24 (CH) ppm degerlerinde gbzlenmistir (Sekil
5.19).

Bilesigin kiitle spektrumunda molekiiler iyon piki 525 ve 418 (m/z) gibi par¢alanma
pikleri gozlenmistir (Sekil 5.20). Ayrica bu bilesigin molekiiler iyon piki ile birlikte,
543 (m/z) degerine sahip M pikinin 18 birim fazlasi bir pik daha gézlenmistir. Bu
duruma neden olarak analiz esnasinda kullanilan ¢oziicii igerisindeki mevcut H,O
molekiilleri veya iyonlastirma kaynagindan olusan NH,™ iyonlarmin N- atomunun
tizerinden yapiya baglanmasi sonucu gergeklesmis olabilir. Bu durumu agiklamak
icin yapilan arastirmalarda, literatiirde de benzer durumlarin rapor edildigi

caligmalarla karsilasilmistir [51, 52].

Tiim bu verilerin sonucunda bilesigin yapis1 asagidaki gibi onerilebilir.

OCH,
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Sekil 5.17. 10-(4-1yotfenil)-9-(4-metoksifenil)-3,4,6,7-tetrahidroakridin—1,8-

(2H,5H)-dion bilesiginin FTIR spektrumu
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5.18. 10-(4-1yotfenil)-9-(4-metoksifenil)-3,4,6,7-tetrahidroakridin—1,8-

(2H,5H)-dion bilesiginin "H-NMR spektrumu
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Sekil 5.19. 10-(4-1yotfenil)-9-(4-metoksifenil)-3,4,6,7-tetrahidroakridin—1,8-
(2H,5H)-dion bilesiginin *C-APT spektrumu
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Sekil 5.20. 10-(4-Iyotfenil)-9-(4-metoksifenil)-3,4,6,7-tetrahidroakridin—1,8-
(2H,5H)-dion bilesiginin kiitle spektrumu
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5.1.6. 9-(4-Metoksifenil)-10-p-tolil-3,4,6,7-tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-dion
bilesiginin yapisinin aydinlatilmasi (VI)

Bilesik VI’in FTIR spektrumu Sekil 5.21.°de, 'H-NMR Sekil 5.22.°de, *C-APT
Sekil 5.23.’de, kiitle spektrumlar1 Sekil 5.24.°de ve elementel analiz sonuglari

Cizelge 5.1 verilmistir.

Bilesigin KBr igerisinde alman FTIR spektrumu incelendiginde, aromatik C-H
gerilme titresimleri 3040 cm™, alifatik C-H gerilmeleri 2938 cm™', karbonil (C=0)
gerilme titresimi 1640 cm’, aromatik C=C gerilmesi de 1570 C-H cm” de
gozlenmistir (Sekil 5.21).

Bilesigin CDCl; igerisinde alman 'H-NMR spektrumu incelendiginde (3):
sikloheksan halkalarinin C; ve C¢ konumlarindaki metilen (-CH,) protonlar
1,72-1,90 ppm arasinda ¢oklu ve 4H olarak; C,, C4, Cs, C; konumlarindaki metilen
(-CHy) protonlart 2,04-2,40 ppm arasinda ¢oklu ve 8H olarak, fenil halkasindaki
metil grubu (CHs) protonlart 2,46 ppm de tekli 3H olarak, metoksi grubu protonlari
(OCHj3) 3,75 ppm de tekli 3H olarak, Cy konumundaki metin (-CH) protonu
5,38 ppm 1H olarak gozlenmistir. Aromatik halkalara ait H, protonlar1 6,80 ppm ikili
2H (J= 8,5 Hz), Hy, protonlar1 7,37 ppm ikili 2H (J= 8,5 Hz), H, protonu 7,12 ppm
2H (J= 7,8 Hz) olarak ve Hy protonlar1 7,40 ppm 2H (J= 7,8 Hz) olarak gézlenmistir
(Sekil 5.22).

BC-APT NMR spektrumu incelendiginde, pozitif genlikte (8): 21,36 (CH,), 28,27
(CH»), 36,80 (CHy), 115,71 (C), 136,46 (C), 139,18 (C), 139,50 (C), 151,60 (C),
157,77 (C), 196,15 (C); negatif genlikte (3): 21,84 (CHs), 31,56 (CH), 55,16 (OCH3),
113,57 (CH), 129,31 (CH), 130,23 (CH), 130,71 (CH) ppm degerlerinde gdzlenmistir
(Sekil 5.23).

Bilesigin kiitle spektrumunda molekiiler iyon piki 413 ve 306, 217 (m/z) gibi 6nemli
pargalanma pikleri gézlenmistir (Sekil 5.24).



59

Tim bu verilerin sonucunda bilesigin yapisi asagidaki gibi 6nerilebilir.
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Sekil 5.21. 9-(4-Metoksifenil)-10-p-tolil-3,4,6,7-tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-dion
bilesiginin FTIR spektrumu
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Sekil 5.22. 9-(4-Metoksifenil)-10-p-tolil-3,4,6,7-tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-dion
bilesiginin 'H-NMR spektrumu
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Sekil 5.23. 9-(4-Metoksifenil)-10-p-tolil-3,4,6,7-tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-dion
bilesiginin *C-APT spektrumu
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Sekil 5.24. 9-(4-Metoksifenil)-10-p-tolil-3,4,6,7-tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-dion
bilesiginin kiitle spektrumu

5.1.7. 10-(4-Hidroksifenil)-9-(4-metoksifenil)-3,4,6,7-tetrahidroakridin—1,8-
(2H,5H)-dion bilesiginin yapisinin aydinlatilmas: (VII)

Bilesik VII’in FTIR spektrumu Sekil 5.25.’de, '"H-NMR Sekil 5.26.’de, *C-APT
Sekil 5.27.’de, kiitle spektrumlar1 Sekil 5.28.’de ve elementel analiz sonuglari

Cizelge 5.1 verilmistir.

Bilesigin KBr igerisinde alinan FTIR spektrumu incelendiginde, hidroksit grubu (O-
H) titresim titresimi 3360 cm™ civarinda yayvan olarak, aromatik C-H gerilme
titresimleri 3043 cm’, alifatik C-H gerilmeleri 2930 cm™, karbonil (C=0) gerilme
titresimi 1639 cm™, aromatik C=C gerilmesi de 1580 C-H cm™ de gozlenmistir
(Sekil 5.25).

Bilesigin DMSO-ds icerisinde alman 'H-NMR spektrumu incelendiginde (3):
sikloheksan halkalarinin C,-C; konumlarindaki metilen (-CH,) protonlar1 1,61-2,18
ppm arasinda ¢oklu ve 12H olarak, metoksi grubu protonlar1 (OCHj3) 3,67 ppm de
tekli 3H olarak, Cy konumundaki metin (-CH) protonu 5,04 ppm 1H olarak
gozlenmistir. Aromatik halkalara ait H, protonlar1 6,77 ppm ikili 2H (J= 8,7 Hz),
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Hy, protonlar1 7,15 ppm ikili 2H (J= 8,7 Hz), H, protonlar1 6,87 ppm 2H (J= 7,5 Hz)
olarak ve Hy protonlar1 7,06 ppm 2H (J= 7,5 Hz) olarak gézlenmistir. Fenolik OH
protonu da 10,00 ppm de yayvan 1H olarak goézlenmistir (Sekil 5.26).

BC-APT NMR spektrumu incelendiginde, pozitif genlikte (8): 21,16 (CH,), 28,08
(CH»), 36,87 (CH,), 116,69 (C), 130,00 (C), 139,59 (C), 153,30 (C), 157,74 (O),
158,18 (C), 195,98 (C); negatif genlikte (d): 30,60 (CH), 55,33 (OCHs), 113,78
(CH), 128,72 (CH), 130,37 (CH), 131,52 (CH) ppm degerlerinde gbzlenmistir (Sekil
5.27).

Bilesigin kiitle spektrumunda molekiiler iyon piki 416 ve 394, 301 (m/z) gibi 6nemli
pargalanma pikleri gézlenmistir (Sekil 5.28).

Tiim bu verilerin sonucunda bilesigin yapis1 asagidaki gibi dnerilebilir.

OCHj
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Sekil 5.25. 10-(4-Hidroksifenil)-9-(4-metoksifenil)-3,4,6,7-tetrahidroakridin—1,8-
(2H,5H)-dion bilesiginin FTIR spektrumu
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Sekil 5.26. 10-(4-Hidroksifenil)-9-(4-metoksifenil)-3,4,6,7-tetrahidroakridin—1,8-
(2H,5H)-dion bilesiginin 'H-NMR spektrumu
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Sekil 5.27. 10-(4-Hidroksifenil)-9-(4-metoksifenil)-3,4,6,7-tetrahidroakridin—1,8-
(2H,5H)-dion bilesiginin BC-APT spektrumu
Sekil 5.28. 10-(4-Hidroksifenil)-9-(4-metoksifenil)-3,4,6,7-tetrahidroakridin—1,8-

(2H,5H)-dion

bilesiginin

kutle

spektrumu
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5.1.8. 9-(4-Metoksifenil)-10-(4-nitrofenil)-3,4,6,7-tetrahidroakridin—1,8-
(2H,5H)-dion bilesiginin yapisinin aydinlatilmasi (VIII)

Bilesik VIII’in FTIR spektrumu Sekil 5.29.°de, '"H-NMR Sekil 5.30.’de, *C-APT
Sekil 5.31.°de, kiitle spektrumlar1 Sekil 5.32.°de ve elementel analiz sonuglari

Cizelge 5.1 verilmistir.

Bilesigin KBr igerisinde alman FTIR spektrumu incelendiginde, aromatik C-H
gerilme titresimleri 3040 cm™, alifatik C-H gerilmeleri 2950 c¢m™', karbonil (C=0)
gerilme titresimi 1642 cm’, aromatik C=C gerilmesi de 1580 C-H cm™ de
gozlenmistir (Sekil 5.29).

Bilesigin CDCl; igerisinde alman 'H-NMR spektrumu incelendiginde (3):
sikloheksan halkalarinin C,-C; konumlarindaki metilen (-CH,) protonlar1 1,70-2,43
ppm arasinda c¢oklu ve 12H olarak, metoksi grubu protonlar1 (OCHs) 3,80 ppm de
tekli 3H olarak, Cy konumundaki metin (-CH) protonu 5,31 ppm 1H olarak
gdzlenmistir. Aromatik halkalara ait H, protonlart 6,81 ppm ikili 2H (J= 8,7 Hz),
Hy, protonlart 7,32 ppm ikili 2H (J= 8,7 Hz), H, protonlar1 6,54 ppm 2H (J= 8,9 Hz)
ve Hq protonlar1 8,40 ppm 2H (J= 8,9 Hz) olarak gozlenmistir (Sekil 5.30).

BC-APT NMR spektrumu incelendiginde, pozitif genlikte (6): 21,13 (CHy), 28,41
(CH»), 36,69 (CH,), 116,43 (C), 138,36 (C), 144,92 (C), 147,96 (C), 150,00 (C),
157,98 (C), 195,93 (C); negatif genlikte (8): 31,16 (CH), 55,20 (OCHs), 113,86
(CH), 125,21 (CH), 128,80 (CH), 131,15 (CH) ppm degerlerinde gozlenmistir (Sekil
5.31).

Bilesigin kiitle spektrumunda molekiiler iyon piki 444 ve 394, 337, 217 (m/z) gibi

onemli parcalanma pikleri gézlenmistir (Sekil 5.32).

Tiim bu verilerin sonucunda bilesigin yapis1 asagidaki gibi onerilebilir.
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Sekil  5.29.

9-(4-Metoksifenil)-10-(4-nitrofenil)-3,4,6,7-tetrahidroakridin—1,8-
(2H,5H)-dion bilesiginin FTIR spektrumu
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Sekil 5.30. 9-(4-Metoksifenil)-10-(4-nitrofenil)-3,4,6,7-tetrahidroakridin—1,8-
(2H,5H)-dion bilesiginin 'H-NMR spektrumu
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Sekil 5.31. 9-(4-Metoksifenil)-10-(4-nitrofenil)-3,4,6,7-tetrahidroakridin—1,8-
(2H,5H)-dion bilesiginin BC-APT spektrumu



68

274

1221
1401
2
2181
331
wura
s b
a0z 3811
4131

3661

200 250 300 50 400 450

Sekil 5.32. 9-(4-Metoksifenil)-10-(4-nitrofenil)-3,4,6,7-tetrahidroakridin—1,8-
(2H,5H)-dion bilesiginin kiitle spektrumu

5.1.9. 10-(4-Metoksifeniletil)-9-(4-metoksifenil)-3,4,6,7-tetrahidroakridin—1,8-
(2H,5H)-dion bilesiginin yapisinin aydinlatilmasi (IX)

Bilesik IX’in FTIR spektrumu Sekil 5.33.’de, 'H-NMR Sekil 5.34.’de, *C-APT
Sekil 5.35.°de, kiitle spektrumlar1 Sekil 5.36.’de ve elementel analiz sonuglari

Cizelge 5.1 verilmistir.

Bilesigin KBr igerisinde aliman FTIR spektrumu incelendiginde, aromatik C-H
gerilme titresimleri 3036 cm™, alifatik C-H gerilmeleri 2940 cm™, karbonil (C=0)
gerilme titresimi 1630 cm’, aromatik C=C gerilmesi de 1585 C-H cm” de
gozlenmistir (Sekil 5.33).

Bilesigin CDCl; igerisinde alman 'H-NMR spektrumu incelendiginde (8):
sikloheksan halkalarinin C; ve Cg konumlarindaki metilen (-CH,) protonlari
1,80-2,06 ppm arasinda ¢oklu ve 4H olarak; C,, C4, Cs ve C; konumlarindaki metilen
(-CH,) protonlar1 2,24-2,52 ppm arasinda ¢oklu ve 8H, Ar-CH, protonlar1 2,85 ppm
ticli 2H (J= 15,3 Hz), N-CH, protonlar1 3,98 ppm ti¢lii 2H (J= 15,3 Hz), metoksi
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gruplarinin protonlar1 (OCH3) 3,75 ppm tekli 3H ve 3,83 ppm de tekli 3H olarak, Co
konumundaki metin (-CH) protonu 5,54 ppm 1H olarak gozlenmistir. Aromatik
halkalara ait H, protonlar1 6,74 ppm ikili 2H (J= 8,7 Hz), Hy protonlar1 7,18 ppm
ikili 2H (J= 8,7 Hz), H, protonlar1 7,04 ppm 2H (J= 7,4 Hz) ve Hq protonlar1 6,82
ppm 2H (J= 7,4 Hz) olarak gozlenmistir (Sekil 5.34).

BC-APT NMR spektrumu incelendiginde, pozitif genlikte (8): 21,36 (CH,), 26,82
(CH»), 29,69 (CH,), 36,54 (CH»), 46,75 (CH,), 116,67 (C), 129,02 (C), 138,55 (C),
151,39 (C), 157,74 (C), 158,73 (C), 195,88 (C); negatif genlikte (5): 30,48 (CH),
55,17 (OCH3), 55,33 (OCH3), 113,46 (CH), 114,33 (CH), 128,52 (CH), 129,62 (CH)
ppm degerlerinde gbzlenmistir (Sekil 5.35).

Bilesigin kiitle spektrumunda molekiiler iyon piki 457 ve 434, 350 (m/z) gibi 6nemli
pargalanma pikleri gozlenmistir (Sekil 5.36).

Tiim bu verilerin sonucunda bilesigin yapis1 asagidaki gibi onerilebilir.

OCHj

OCHj
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Sekil 5.33. 10-(4-Metoksifeniletil)-9-(4-metoksifenil)-3,4,6,7-tetrahidroakridin—1,8-
(2H,5H)-dion bilesiginin FTIR spektrumu
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Sekil 5.34. 10-(4-Metoksifeniletil)-9-(4-metoksifenil)-3,4,6,7-tetrahidroakridin—1,8-
(2H,5H)-dion bilesiginin 'H-NMR spektrumu
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Sekil 5.35. 10-(4-Metoksifeniletil)-9-(4-metoksifenil)-3,4,6,7-tetrahidroakridin—1,8-
(2H,5H)-dion bilesiginin *C-APT spektrumu
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Sekil 5.36. 10-(4-Metoksifeniletil)-9-(4-metoksifenil)-3,4,6,7-tetrahidroakridin—1,8-
(2H,5H)-dion bilesiginin kiitle spektrumu
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5.1.10. 9-(4-Metoksifenil)-10-0-tolil-3,4,6,7-tetrahidroakridin—1,8-
(2H,5H)-dion bilesiginin yapisimin aydinlatilmasi (X)

Bilesik X’in FTIR spektrumu Sekil 5.37.’de, "H-NMR Sekil 5.38.’de, *C-APT Sekil
5.39.°de, kiitle spektrumlar1 Sekil 5.40.’de ve elementel analiz sonuglar1 Cizelge 5.1

verilmigtir.

Bilesigin KBr igerisinde alman FTIR spektrumu incelendiginde, aromatik C-H
gerilme titresimleri 3042 cm™, alifatik C-H gerilmeleri 2947 cm™', karbonil (C=0)
gerilme titresimi 1643 cm’, aromatik C=C gerilmesi de 1580 C-H cm™ de
gozlenmistir (Sekil 5.37).

Bilesigin CDCl; igerisinde alinan 'H-NMR spektrumu incelendiginde, sikloheksan
halkalarinin C; ve C¢ konumlarindaki metilen (-CH,) protonlar1 1,76-1,94 ppm
arasinda c¢oklu ve 4H olarak; C,, C4, Cs, C7 konumlarindaki metilen (-CH;) protonlari
2,00-2,42 ppm arasinda ¢oklu ve 8H, Ar-CH; protonlar1 2,46 ppm de tekli 3H olarak,
metoksi grubu protonlart (OCHs) 3,77 ppm de tekli 3H olarak, Cy konumundaki
metin (-CH) protonu 5,34 ppm 1H olarak gozlenmistir. Aromatik halkalara ait H,
protonlart 6,79 ppm ikili 2H (J= 8,6 Hz), Hy protonlar1 7.06 ppm ikili 2H (J= 8,6
Hz); H., Hq, He ve H¢ protonlar1 7,30-7,44 ppm ¢oklu 4H olarak gézlenmistir (Sekil
5.38).

BC-APT NMR spektrumu incelendiginde, pozitif genlikte (8): 21,13 (CHa),
28,29 (CHp), 36,65 (CHy), 115,76 (C), 132,00 (C), 139,25 (C), 139,52 (C),
151,64 (C), 157,83 (C), 196,19 (C); negatif genlikte (6): 21,33 (CHs), 31,26 (CH),
55,17 (OCH3), 113,94 (CH), 126,08 (CH), 126,84 (CH), 128,58 (CH), 129,12 CH),
129,54 (CH) ppm degerlerinde gézlenmistir (Sekil 5.39).

Bilesigin kiitle spektrumunda 413 (m/z) degerinde molekiiler iyon piki gozlenmistir
(Sekil 5.40).

Tiim bu verilerin sonucunda bilesigin yapisi asagidaki gibi onerilebilir.
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Sekil 5.37. 9-(4-Metoksifenil)-10-0-tolil-3,4,6,7-tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-dion
bilesiginin FTIR spektrumu
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Sekil 5.38. 9-(4-Metoksifenil)-10-0-tolil-3,4,6,7-tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-dion
bilesiginin 'H-NMR spektrumu
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Sekil 5.39. 9-(4-Metoksifenil)-10-0-tolil-3,4,6,7-tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-dion
bilesiginin *C-APT spektrumu
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Sekil 5.40. 9-(4-Metoksifenil)-10-0-tolil-3,4,6,7-tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-dion
bilesiginin kiitle spektrumu

5.1.11. 10-(4-Florofenil)-9-(4-metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil-3,4,6,7-
tetrahidroakridin-1,8-(2H,5H)-dion bilesiginin yapisinin
aydinlatilmasi (XI)

Bilesik XI'in FTIR spektrumu Sekil 5.41.’de, '"H-NMR Sekil 5.42.’de, *C-APT
Sekil 5.43.’de, kiitle spektrumlar1 Sekil 5.44.’de ve elementel analiz sonuglari

Cizelge 5.1 verilmistir.

Bilesigin KBr igerisinde alman FTIR spektrumu incelendiginde, aromatik C-H
gerilme titresimleri 3028 cm™, alifatik C-H gerilmeleri 2944 cm™', karbonil (C=0)
gerilme titresimi 1637 cm”, aromatik C=C gerilmesi de 1580 C-H cm™ de
gozlenmistir (Sekil 5.41).

Bilesigin CDCl; igerisinde alman 'H-NMR spektrumu incelendiginde (8):
sikloheksan halkalarinin {izerinde bulunan metil (CH3) protonlar1 0,86 tekli 6H ve
1,02 ppm de tekli 6H olarak gozlendi. C,, C4, Cs ve C; konumlarindaki metilen
(-CH,) protonlar1 1,83 ppm’de tekli 2H ve 2,03-2,17 ppm c¢oklu 6H olarak gozlendi.
Metoksi grubu protonlart (OCH3) 3,83 ppm de tekli 3H olarak, Cy konumundaki
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metin (-CH) protonu 4,71 ppm 1H olarak gdzlenmistir. Aromatik halkalara ait H,
protonlar1 6,76 ppm ikili 2H (J= 8,5 Hz), Hy, H. ve H4 protonlar1 7,20-7,37 ppm arasi
coklu 6H olarak gozlenmistir (Sekil 5.42).

BC-APT NMR spektrumu incelendiginde, pozitif genlikte (8): 32,21 (C), 41,85
(CH»), 50,10 (CHy), 123,47 (C), 138,15 (C), 138,44 (C), 149,05 (C), 157,71 (C),
195,87 (C), 115,07 (C); negatif genlikte (3): 26,92 (CH3), 27,33 (CH3), 29,30 (CH),
55,14 (OCHj3), 113,50 (CH), 128,77 (CH), 131,27 (CH), 133,40 (CH) gozlenmistir
(Sekil 5.43).

Bilesigin kiitle spektrumunda molekiiler iyon pik 473 ve 378, 326, 272 (m/z) gibi

onemli parcalanma pikleri gozlenmistir (Sekil 5.44).

Tiim bu verilerin sonucunda bilesigin yapis1 asagidaki gibi dnerilebilir.

OCHj
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Sekil 5.41. 10-(4-Florfenil)-9-(4-metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil-3,4,6,7-
tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-dion Bilesiginin FTIR
Spektrumu
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Sekil 5.42. 10-(4-Florfenil)-9-(4-metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil-3,4,6,7-
tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-dion  bilesiginin '"H-NMR
spektrumu
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tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-dion

spektrumu
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10-(4-Florfenil)-9-(4-metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil-3,4,6,7-
tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-dion

bilesiginin  *C-APT

4344
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10-(4-Florfenil)-9-(4-metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil-3,4,6,7-

bilesiginin kiitle
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5.1.12. 10-(4-Klorofenil)-9-(4-metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil-3,4,6,7-
tetrahidroakridin—1,8-(2H,5SH)-dion bilesiginin yapisinin
aydinlatilmasi (XII)

Bilesik XII’in FTIR spektrumu Sekil 5.45.’de, 'H-NMR Sekil 5.46.’de, *C-APT
Sekil 5.47.°de, kiitle spektrumlar1 Sekil 5.48.’de ve elementel analiz sonuglari

Cizelge 5.1 verilmistir.

Bilesigin KBr igerisinde alinan FTIR spektrumu incelendiginde, aromatik C-H
gerilme titresimleri 3030 cm™, alifatik C-H gerilmeleri 2940 cm™, karbonil (C=0)
gerilme titresimi 1638 cm™, aromatik C=C gerilmesi de 1580 C-H cm’ de
gbzlenmistir (Sekil 5.45).

Bilesigin CDCl; ve 3 damla DMSO icerisinde alman 'H-NMR spektrumu
incelendiginde (9): sikloheksan halkalarinin {izerinde bulunan metil (CHj3) protonlari
0,90 tekli 6H ve 1,10 ppm de tekli 6H olarak gozlendi. C,, C4, Cs ve C
konumlarindaki metilen (-CH>) protonlar1 2,09-2,36 ppm ¢oklu 8H olarak gozlendi.
Metoksi grubu protonlar1 (OCH3) 3,73 ppm de tekli 3H olarak, Co konumundaki
metin (-CH) protonu 4,71 ppm 1H olarak gdzlenmistir. Aromatik halkalara ait H,
protonlart 6,76 ppm ikili 2H (J= 8,5 Hz), Hy protonlar1 7,25 ppm ikili 2H (J= 8,5
Hz), H, protonlart 7,16 ppm ikili 2H (J= 8,6 Hz) ve Hq4 protonlart 7,46 ppm ikili 2H
(J= 8,6 Hz) olarak gozlenmistir (Sekil 5.46).

BC-NMR spektrumu incelendiginde (8): 27,33 (CHs), 29,27 (CHs), 30,97 (CH),
32,20 (C), 40,86 (CH,), 50,77 (CH,), 55,11 (OCH3), 113,48 (CH), 115,79 (C),
121,03 (C), 123,04 (CH), 129,00 (CH), 129,30 (CH), 136,45 (C), 158,20 (C), 162,11
(C), 168,00 (C), 196,58 (C) gozlenmistir (Sekil 5.47).

Bilesigin kiitle spektrumunda 273 [M'-C;3H;0CIO] (100) ve 257 (m/z) gibi 6nemli
pargalanma pikleri gézlenmistir (Sekil 5.48).

Tiim bu verilerin sonucunda bilesigin yapis1 asagidaki gibi dnerilebilir.



{ % ) - MINADUETIID
d
1

DALGA SAYISI - { cm™1)

80

Sekil 5.45. 10-(4-Klorfenil)-9-(4-metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil-3,4,6,7-
tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-dion bilesiginin FTIR

spektrumu
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Sekil 5.46. 10-(4-Klorfenil)-9-(4-metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil-3,4,6,7-
tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-dion  bilesiginin '"H-NMR
spektrumu
200 180 160 140 120 100 80 60 40 20 i
Sekil 5.47. 10-(4-Klorfenil)-9-(4-metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil-3,4,6,7-
tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-dion  bilesiginin BC-NMR

spektrumu
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Sekil 5.48. 10-(4-Klorfenil)-9-(4-metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil-3,4,6,7-
tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-dion bilesiginin kiitle
spektrumu

5.1.13. 10-(4-Bromofenil)-9-(4-metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil-3,4,6,7-
tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-dion bilesiginin yapisinin
aydinlatilmasi (XIII)

Bilesik XII’in FTIR spektrumu Sekil 5.49.’de, '"H-NMR Sekil 5.50.’de, *C-APT
Sekil 5.51.°de, kiitle spektrumlart Sekil 5.52.’de, kristal yapist ve diizenlenisi Sekil

5.53.’de elementel analiz sonuglar1 Cizelge 5.1 verilmistir.

Bilesigin KBr igerisinde alman FTIR spektrumu incelendiginde, aromatik C-H
gerilme titresimleri 3028 cm™, alifatik C-H gerilmeleri 2940 cm™, karbonil (C=0)
gerilme titresimi 1638 cm’, aromatik C=C gerilmesi de 1580 C-H cm™ de

gbzlenmistir (Sekil 5.49).

Bilesigin CDCl; igerisinde alman 'H-NMR spektrumu incelendiginde (3):
sikloheksan halkalarinin iizerinde bulunan metil (CHs) protonlar1 0,86 tekli 6H ve
1,02 ppm de tekli 6H olarak goézlendi. C,, Cs4, Cs ve C; konumlarindaki metilen
(-CHy) protonlar1 1,85 ppm’de tekli 2H ve 2,21-2,38 ppm ¢oklu 6H olarak gdzlendi.
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Metoksi grubu protonlar1 (OCH3) 3,76 ppm de tekli 3H olarak, Co konumundaki
metin (-CH) protonu 5,24 ppm 1H olarak gdzlenmistir. Aromatik halkalara ait H,
protonlart 6,80 ppm ikili 2H (J= 8,6 Hz), Hy, protonlart 7,34 ppm ikili 2H (J= 8,6
Hz), H, protonlart 7,16 ppm ikili 2H (J= 8,4 Hz) ve Hq4 protonlar1 7,72 ppm ikili 2H
(J= 8,4 Hz) olarak gbzlenmistir (Sekil 5.50).

PC-APT NMR spektrumu incelendiginde, pozitif genlikte (8): 31,80 (C), 41,85
(CH,), 50,75 (CH,), 115,07 (C), 123,47 (C), 138,15 (C), 138,44 (C), 149,04 (C),
157,71 (C), 195,87 (C); negatif genlikte: 26,82 (CHs), 27,33 (CH3), 29,74 (CH),
55,14 (OCH3), 113,50 (CH), 129,30 (CH), 132,79 (CH), 133,40 (CH)gézlenmistir
(Sekil 5.51).

Bilesigin kiitle spektrumunda 426 [M'-PhOCHj3 (73,6)] ve 365 (m/z) gibi 6nemli
parcalanma pikleri gozlenmistir (Sekil 5.52).

Bu bilesigin X-ray kristalografik analiz sonucunda ongdriillen yapist Sekil 5.53 te
verilmistir. Kristal yapisinda, bir tane C-H....n etkilesimi ve iki tanede C-H....O
molekiiller arasi hidrojen bagi vardir. Akridindion sisteminde, merkezdeki piridin
halkas1 yaklagik diizlemsel olmasina ragmen uglardaki iki halka yar1 sandalye
konformasyonundadir. Molekiiliin iki yarisi arasindaki biikiilme acisinin 6.94°

olmasi akridindion sisteminin nispeten diizlemsel oldugunu gosterir.

Tiim bu verilerin sonucunda bilesigin yapis1 asagidaki gibi dnerilebilir.
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Sekil 5.49. 10-(4-Bromfenil)-9-(4-metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil—3,4,6,7-

tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-dion bilesiginin FTIR
spektrumu
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Sekil 5.50. 10-(4-Bromfenil)-9-(4-metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil-3,4,6,7-

tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-dion  bilesiginin 'H-NMR

spektrumu
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Sekil 5.51. 10-(4-Bromfenil)-9-(4-metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil—3,4,6,7-
tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-dion  bilesiginin ~ C-APT
spektrumu

85



80

Sekil
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10-(4-Bromfenil)-9-(4-metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil—3,4,6,7-

tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-dion bilesiginin kiitle
spektrumu

Sekil

5.53.

10-(4-Bromfenil)-9-(4-metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil-3,4,6,7-

tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-dion bilesiginin kristal yapisi
ve diizenlenisi

86
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[Simetri kodu: (i) X, ¥%2-y, z + %]

[Simetri kodlart: (i) X, ¥5-y, Z + Y5; (ii) 1-X, 1-y, 1-Z]

Sekil 5.53. (Devam) 10-(4-Bromfenil)-9-(4-metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil-3,4,6,7-
tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-dion  bilesiginin  kristal ~ yapis1  ve
diizenlenisi
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5.1.14.  10-(4-Iyodofenil)-9-(4-metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil-3,4,6,7-
tetrahidroakridin—1,8-(2H,5SH)-dion bilesiginin yapisinin
aydinlatilmas1 (XIV)

Bilesik XIV’in FTIR spektrumu Sekil 5.54.°de, 'H-NMR Sekil 5.55.’de, kiitle

spektrumlar1 Sekil 5.56.’de ve elementel analiz sonuglar1 Cizelge 5.1 verilmistir.

Bilesigin KBr igerisinde alinan FTIR spektrumu incelendiginde, aromatik C-H
gerilme titresimleri 3033 cm™, alifatik C-H gerilmeleri 2942 cm™, karbonil (C=0)
gerilme titresimi 1640 cm’, aromatik C=C gerilmesi de 1582 C-H cm” de
gbzlenmistir (Sekil 5. 54).

Bilesigin CDCl; igerisinde alman 'H-NMR spektrumu incelendiginde (3):
sikloheksan halkalarinin iizerinde bulunan metil (CHs) protonlar1 1,00 tekli 6H ve
1,14 ppm de tekli 6H olarak goézlendi. C,, Cs4, Cs ve C; konumlarindaki metilen
(-CHy) protonlar1 1,80-2,06 ppm ¢oklu 6H ve 2,40 ppm tekli 2H olarak gozlendi.
Metoksi grubu protonlart (OCHs) 3,71 ppm de tekli 3H olarak, Cy konumundaki
metin (-CH) protonu 5,01 ppm 1H olarak gozlenmistir. Aromatik halkalara ait H,
protonlart 6,71 ppm ikili 2H (J= 8,7 Hz), Hy protonlar1 7,37 ppm ikili 2H (J= 8,7
Hz), H, protonlar1 7,22 ppm ikili 2H (J= 8,8 Hz) ve Hy protonlar1 7,65 ppm ikili 2H
(J= 8,8 Hz) olarak gozlenmistir (Sekil 5.55).

Bilesigin kiitle spektrumunda molekiiler iyon piki 581 ve 474, 283 (m/z) gibi 6nemli
parcalanma pikleri gozlenmistir (Sekil 5.57).

Tiim bu verilerin sonucunda bilesigin yapis1 asagidaki gibi onerilebilir.
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10-(4-Iyotfenil)-9-(4-metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil-3,4,6,7-
tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-dion bilesiginin FTIR
spektrumu
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10-(4-1yotfenil)-9-(4-metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil-3,4,6,7-
tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-dion  bilesiginin
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10-(4-1yotfenil)-9-(4-metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil-3,4,6,7-

tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-dion
spektrumu
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5.1.15. 9-(4-Metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil-10-p-tolil-3,4,6,7-tetrahidroakridin-
1,8-(2H,5H)-dion bilesiginin yapisinin aydinlatilmasi (XV)

Bilesik XV’in FTIR spektrumu Sekil 5.57.’de, '"H-NMR Sekil 5.58.’de, *C-APT
Sekil 5.59.’de, kiitle spektrumlar1 Sekil 5.60.’de, kristal yapist ve diizenlenisi Sekil

5.61.’de ve elementel analiz sonuglar1 Cizelge 5.1 verilmistir.

Bilesigin KBr igerisinde alman FTIR spektrumu incelendiginde, aromatik C-H
gerilme titregimleri 3040 cm™, alifatik C-H gerilmeleri 2953 cm™, karbonil (C=0)
gerilme titresimi 1642 cm’, aromatik C=C gerilmesi de 1580 C-H cm™ de
gozlenmistir (Sekil 5.57).

Bilesigin CDCl; igerisinde alman 'H-NMR spektrumu incelendiginde (3):
sikloheksan halkalarinin {izerinde bulunan metil (CH3) protonlart 0,86 tekli 6H ve
0,98 ppm de tekli 6H olarak gozlendi. C,, C4, Cs ve C; konumlarindaki metilen
(-CH) protonlari, 1,86 ppm tekli 2H ve 2,10-2,29 ppm ¢oklu 6H olarak gdzlendi.
Fenil halkasina bagli metil grubu (CHs) protonlart 2,41 ppm de tekli, metoksi grubu
protonlart (OCH3) 3,80 ppm de tekli 3H olarak, Cy konumundaki metin (-CH)
protonu 5,22 ppm 1H olarak gozlenmistir. Aromatik halkalara ait H, protonlar1 6,77
ppm ikili 2H (J= 8,7 Hz), H,, protonlar1 7,18 ppm ikili 2H (J= 8,7 Hz), H, protonlar1
7,11 ppm ikili 2H (J= 9,6 Hz) ve Hq4 protonlar1 7,36 ppm ikili 2H (J= 9,6 Hz) olarak
gbzlenmistir (Sekil 5.58).

BC-APT NMR spektrumu incelendiginde, pozitif genlikte (8): 32,40 (C), 42,01
(CHy), 50,35 (CHy), 114,71 (C), 135,79 (C), 137,66 (C), 139,51 (C), 150,00
(©),157,62 (C), 196,08 (C); negatif genlikte (3): 22,04 (CHs3), 26,10 (CHs), 29,54
(CH3), 31,83 (CH), 55,12 (OCH3), 113,73 (CH), 129,16 (CH), 130,50 (CH), 132,28
(CH) gozlenmistir (Sekil 5.59).

Bilesigin kiitle spektrumunda molekiiler iyon piki 469 ve 362, 273 (m/z) gibi 6nemli
pargalanma pikleri gézlenmistir (Sekil 5.60).
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Bu bilesigin X-ray kristalografik analiz sonucunda 6ngoriilen yapist Sekil 5.61 te
verilmigtir. Kristal yapisinda, bir tane zayif C-H....n etkilesimi ve iki tanede C-
H....O molekiiller arast hidrojen bagi vardir. Akridindion sisteminde, merkezdeki
piridin halkas1 yaklagik diizlemsel olmasina ragmen uglardaki iki halka yar1 sandalye
konformasyonundadir. Molekiiliin iki yaris1 arasindaki biikiilme acgisinin 8,52°

olmasi akridindion sisteminin nispeten diizlemsel oldugunu gosterir.

Tiim bu verilerin sonucunda bilesigin yapis1 asagidaki gibi onerilebilir.

OCHj
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Sekil 5.57. 9-(4-Metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil—10-p-tolil-3,4,6,7-tetrahidroakridin-
1,8-(2H,5H)-dion bilesiginin FTIR spektrumu
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Sekil 5.58. 9-(4-Metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil—10-p-tolil-3,4,6,7-tetrahidroakridin-
1,8-(2H,5H)-dion bilesiginin 'H-NMR spektrumu
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Sekil 5.59. 9-(4-Metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil—10-p-tolil-3,4,6,7-tetrahidroakridin-
1,8-(2H,5H)-dion bilesiginin *C-APT spektrumu
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Sekil 5.60. 9-(4-Metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil—10-p-tolil-3,4,6,7-tetrahidroakridin-
1,8-(2H,5H)-dion bilesiginin kiitle spektrumu

Sekil 5.61. 9-(4-Metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil—10-p-tolil-3,4,6,7-tetrahidroakridin-
1,8-(2H,5H)-dion  bilesiginin  kristal ~ yapisi  ve  diizenlenisi
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Sekil  5.61. (Devam) 9-(4-Metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil—10-p-tolil-3,4,6,7-
tetrahidroakridin-1,8-(2H,5H)-dion bilesiginin kristal
yapisi ve diizenlenisi



96

5.1.16. 10-(4-Hidroksifenil)-9-(4-metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil-3,4,6,7-
tetrahidroakridin—1,8-(2H,5SH)-dion bilesiginin yapisinin
aydinlatilmasi (XVI)

Bilesik XVI’in FTIR spektrumu Sekil 5.62.°de, 'H-NMR Sekil 5.63.’de, kiitle

spektrumlar1 Sekil 5.64.’de ve elementel analiz sonuglar1 Cizelge 5.1 verilmistir.

Bilesigin KBr igerisinde alinan FTIR spektrumu incelendiginde, fenolik O-H gerilme
titresimi 3380 cm™ de yayvan, aromatik C-H gerilme titresimleri 3040 cm™, alifatik
C-H gerilme 2947 cm™, karbonil (C=0) gerilme titresimi 1638 cm™, aromatik C=C
gerilmesi de 1583 C-H cm™ de gozlenmistir (Sekil 5.62).

Bilesigin CDCl; igerisinde alman 'H-NMR spektrumu incelendiginde (3):
sikloheksan halkalarinin iizerinde bulunan metil (CHs) protonlar1 0,86 tekli 6H ve
0,92 ppm de tekli 6H olarak goézlendi. C,, Cs, Cs ve C; konumlarindaki metilen
(-CHy) protonlari, 1,83-1,92 ppm 2H ve 2,11-2,29 ppm coklu 6H olarak goézlendi.
Metoksi grubu protonlart (OCH3) 3,78 ppm de tekli 3H olarak, Cy konumundaki
metin (-CH) protonu 5,27 ppm 1H olarak gozlenmistir. Aromatik halkalara ait H,
protonlart 6,81 ppm ikili 2H (J= 8,7 Hz), Hy protonlar1 7,39 ppm ikili 2H (J= 8,7
Hz), H. ve Hqy protonlar1 6,92-7,01 ppm de ¢oklu 4H olarak gézlenmistir. Ayrica
yapida bulunan fenolik OH protonu da 7,56 ppm’de gozlenmistir (Sekil 5.63).

Bilesigin kiitle spektrumunda molekiiler iyon piki 471 ve 393, 364 (m/z) gibi 6nemli
pargalanma pikleri gozlenmistir (Sekil 5.65).

Tiim bu verilerin sonucunda bilesigin yapis1 asagidaki gibi onerilebilir.
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Sekil 5.62. 10-(4-Hidroksifenil)-9-(4-metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil-3,4,6,7-
tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-dion bilesiginin FTIR spektrumu
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Sekil 5.63. 10-(4-Hidroksifenil)-9-(4-metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil—3,4,6,7-
tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-dion ~ bilesiginin ~ "H-NMR
spektrumu
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Sekil 5.64.

10-(4-Hidroksifenil)-9-(4-metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil—3,4,6,7-
tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-dion bilesiginin kiitle spektrumu
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5.1.17. 9-(4-Metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil-10-(4-nitrofenil)-3,4,6,7-
tetrahidroakridin—1,8-(2H,5SH)-dion bilesiginin yapisinin
aydinlatilmasi (XVII)

Bilesik XVII’in FTIR spektrumu Sekil 5.65.’de, '"H-NMR Sekil 5.66.’de, *C-APT
Sekil 5.67.’de, kiitle spektrumlar1 Sekil 5.68.’de ve elementel analiz sonuglari

Cizelge 5.1 verilmistir.

Bilesigin KBr igerisinde alinan FTIR spektrumu incelendiginde, aromatik C-H
gerilme titresimleri 3030 cm™, alifatik C-H gerilmeleri 2950 cm™, karbonil (C=0)
gerilme titresimi 1644 cm™, aromatik C=C gerilmesi de 1580 C-H cm’ de
gbzlenmistir (Sekil 5.65).

Bilesigin CDCl; igerisinde alman 'H-NMR spektrumu incelendiginde (8):
sikloheksan halkalarinin {izerinde bulunan metil (CH3) protonlar1 0,83 tekli 6H ve
0,97 ppm de tekli 6H olarak goézlendi. C,, Cs, Cs ve C; konumlarindaki metilen
(-CHy) protonlari, 1,92 ppm tekli 2H ve 2,05-2,25 ppm ¢oklu 6H olarak gdzlendi.
Metoksi grubu protonlart (OCH3) 3,77 ppm de tekli 3H olarak, Co konumundaki
metin (-CH) protonu 5,22 ppm 1H olarak gdzlenmistir. Aromatik halkalara ait H,
protonlart 6,80 ppm ikili 2H (J= 8,7 Hz), Hy protonlar1 7,32 ppm ikili 2H (J= 8,7
Hz), H, protonlart 7,50 ppm ikili 2H (J= 8,8 Hz) ve Hq4 protonlart 8,45 ppm ikili 2H
(J= 8,8 Hz) olarak gozlenmistir (Sekil 5.66).

BC-APT NMR spektrumu incelendiginde, pozitif genlikte (8): 32,83 (C), 41,99
(CH»), 50,09 (CH,), 115,49 (C), 138,02 (C), 141,96 (C), 148,00 (C), 148,25 (O),
157,89 (C), 195,68 (C); negatif genlikte (3): 26,84 (CH3), 29,65 (CH3), 31,78 (CH),
55,15 (OCH3), 113,62 (CH), 125,40 (CH), 128,74 (CH), 131,17 (CH) gdzlenmistir
(Sekil 5.67).

Bilesigin kiitle spektrumunda molekiiler iyon piki 500 ve 393, 364 (m/z) gibi 6nemli
parcalanma pikleri gozlenmistir (Sekil 5.68).

Tiim bu verilerin sonucunda bilesigin yapis1 asagidaki gibi onerilebilir.
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Sekil 5.65. 9-(4-Metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil—10-(4-nitrofenil)-3,4,6,7-
tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-dion bilesiginin FTIR
spektrumu
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Sekil 5.66. 9-(4-Metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil—10-(4-nitrofenil)-3,4,6,7-
tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-dion  bilesiginin 'H-NMR
spektrumu
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Sekil 5.67. 9-(4-Metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil—10-(4-nitrofenil)-3,4,6,7-

tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-dion  bilesiginin ~ *C-APT

spektrumu
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Sekil 5.68. 9-(4-Metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil—10-(4-nitrofenil)-3,4,6,7-
tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-dion bilesiginin kiitle
spektrumu

5.1.18. 10-(4-Metoksifeniletil)-9-(4-metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil-

3,4,6,7-tetrahidroakridin-1,8-(2H,5H)-dion bilesiginin yapisinin
aydinlatilmasi (XVIII)

Bilesik XVIII’in FTIR spektrumu Sekil 5.69.’de, '"H-NMR Sekil 5.70.’de, *C-APT
Sekil 5.71.’de, kiitle spektrumlar1 Sekil 5.72.de ve elementel analiz sonuglari

Cizelge 5.1 verilmistir.

Bilesigin KBr igerisinde alman FTIR spektrumu incelendiginde, aromatik C-H
gerilme titresimleri 3035 cm™, alifatik C-H gerilmeleri 2950 c¢m™', karbonil (C=0)
gerilme titresimi 1640 cm’, aromatik C=C gerilmesi de 1584 C-H cm” de
gozlenmistir (Sekil 5.69).

Bilesigin CDCl; igerisinde alman 'H-NMR spektrumu incelendiginde (3):
sikloheksan halkalarinin {izerinde bulunan metil (CH3) protonlart 0,91 tekli 6H ve
1,08 ppm de tekli 6H olarak gozlendi. C,, Cs4, Cs ve C; konumlarindaki metilen
(-CH,) protonlari, 2,18 ppm tekli 4H ve 2,37-2,53 ppm dortlii 4H olarak gozlendi.
Ar-CHj; protonlart 2,87 ppm tiglii 2H (J= 15,6 Hz), N-CH, protonlar1 4,01 ppm ti¢lii
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2H (J= 15,6 Hz) olarak gozlendi. Metoksi gruplarinin protonlar1 (OCHs) 3,79 ppm
tekli 3H ve 3,87 ppm tekli 3H olarak, Cy konumundaki metin (-CH) protonu 5,23
ppm 1H olarak gozlendi. Aromatik halkalara ait H, protonlar1 6,75 ppm ikili 2H (J=
8,5 Hz), Hy, protonlar1 7,19 ppm ikili 2H (J= 8,5 Hz), H, protonlar1 7,09 ppm ikili 2H
(J= 7,6 Hz) ve Hy protonlan 6,88 ppm ikili 2H (J= 7,6 Hz) olarak gozlendi (Sekil
5.70).

PC-APT NMR spektrumu incelendiginde, pozitif genlikte (8): 32,39 (C), 36,91
(CH,), 40,63 (CH,), 46,42 (CH,), 49,92 (CH,), 129,03 (C), 129,64 (C), 138,32 (C),
149,58 (C), 157,65 (C), 158,84 (C), 195,65 (C); negatif genlikte (5): 27,72 (CHs),
29,71 (CH3), 31,08 (CH), 55,14 (OCH3), 55,35 (OCH3), 113,36 (CH), 114,42 (CH),
115,73 (CH), 128,67 (CH) gozlenmistir (Sekil 5.71).

Bilesigin kiitle spektrumunda 467 [M-C,HsO] ve 364, 306 (m/z) gibi 6nemli
parcalanma pikleri gozlenmistir (Sekil 5.72).

Tiim bu verilerin sonucunda bilesigin yapisi asagidaki gibi 6nerilebilir.

OCHs
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Sekil  5.69. 10-(4-Metoksifeniletil)-9-(4-metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil-3,4,6,7-
tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-dion bilesiginin FTIR spektrumu
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Sekil  5.70.  10-(4-Metoksifeniletil)-9-(4-metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil-3,4,6,7-
tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-dion bilesiginin 'H-NMR spektrumu
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Sekil 5.71.  10-(4-Metoksifeniletil)-9-(4-metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil-3,4,6,7-
tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-dion bilesiginin *C-APT spektrumu
8 8
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Sekil 5.72.

10-(4-Metoksifeniletil)-9-(4-metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil—3,4,6,7-

tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-dion  bilesiginin kiitle spektrumu
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5.1.19. 10-(2-Florofenil)-9-(4-metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil-3,4,6,7-
tetrahidroakridin—1,8-(2H,5SH)-dion bilesiginin yapisinin
aydinlatilmas1 (XIX)

Bilesik XIX’in FTIR spektrumu Sekil 5.73.’de, '"H-NMR Sekil 5.74.’de, *C-APT
Sekil 5.75.’de, kiitle spektrumlar1 Sekil 5.76.’de, kristal yapisi ve diizenlenisi Sekil
5.77.°de verilmistir.

Bilesigin KBr igerisinde alinan FTIR spektrumu incelendiginde, aromatik C-H
gerilme titresimleri 3032 cm’, alifatik C-H gerilmeleri 2944 cm™, karbonil (C=0)
gerilme titresimi 1645 cm™, aromatik C=C gerilmesi de 1575 C-H cm’ de
gbzlenmistir (Sekil 5.73).

Bilesigin CDCl; igerisinde alman 'H-NMR spektrumu incelendiginde (8):
sikloheksan halkalarinin {izerinde bulunan metil (CH3) protonlar1 0.85 tekli 6H ve
0.91 ppm de tekli 6H olarak gozlendi. C,, C4, Cs ve C; konumlarindaki metilen (-
CH,) protonlar1 1.64 ppm tekli 2H ve 2.09-2.24 ppm ¢oklu 6H olarak gozlendi.
Metoksi grubu protonlar1 (OCHs) 3.75 ppm tekli 3H ve Cy konumundaki metin
(-CH) protonu 5.21 ppm 1H olarak gdzlenmistir. Aromatik halkalara ait H, protonlar:
6.79 ppm ikili 2H (J= 8.4 Hz), Hy, Hq ve H. protonlar1 7.49-7.52 ppm coklu 4H, H,
protonu 7.27 ppm 1H ve Hy protonu 7.68 ppm ikili 1H, olarak gdzlenmistir (Sekil
5.74).

BC-APT NMR spektrumu incelendiginde, pozitif genlikte (3): 32,48 (C), 40,63
(CH»), 50,76 (CH,), 115,07 (C), 138,46 (C), 140,48 (C), 140,60 (C), 148,87 (C),
157,73 (C), 195,88 (C); negatif genlikte (3): 26,80 (CH3), 29,30 (CH3), 30,96 (CH),
55,14 (OCHs), 113,46 (CH), 116,75 (CH), 117,02 (CH), 128,78 (CH), 129,31 (CH),
131,37 (CH) gozlenmistir (Sekil 5.75).

Bilesigin kiitle spektrumunda 472 [M-H] ve 426, 366 (m/z) gibi 6nemli pargalanma
pikleri gozlenmistir (Sekil 5.76).
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Bu bilesigin X-ray kristalografik analiz sonucunda 6ngoriilen yapist Sekil 5.53 te
verilmigtir. Kristal yapisinda, bir tane zayif C-H....m etkilesimi ve lcili tanede
C-H....O molekiiller arast hidrojen bagi vardir. Akridindion sisteminde, merkezdeki
piridin halkas1 yaklagik diizlemsel olmasina ragmen uglardaki iki halka yar1 sandalye
konformasyonundadir. Molekiiliin iki yaris1 arasindaki biikiilme agisinin 10,61°

olmasi akridindion sisteminin nispeten diizlemsel oldugunu gosterir.

Tiim bu verilerin sonucunda bilesigin yapis1 asagidaki gibi onerilebilir.
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Sekil 5.73. 10-(2-Florofenil)-9-(4-metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil-3,4,6,7-
tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-dion bilesiginin FTIR
spektrumu
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Sekil 5.74. 10-(2-Florofenil)-9-(4-metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil-3,4,6,7-
tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-dion  bilesiginin ~ 'H-NMR
spektrumu
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Sekil 5.75. 10-(2-Florofenil)-9-(4-metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil-3,4,6,7-

tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-dion  bilesiginin ~ *C-APT
spektrumu
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Sekil 5.76. 10-(2-Florofenil)-9-(4-metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil-3,4,6,7-
tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-dion bilesiginin kiitle

spektrumu

Sekil 5.77. 10-(2-Florofenil)-9-(4-metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil-3,4,6,7-

tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-dion bilesiginin kristal yapisi ve
diizenlenisi
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[Simetri kodu: (i) X, Y-y, Z + 4]

[Simetri kodlart: (i) X, ¥5-y, Z + Y5; (ii) 1-X, 1-y, 1-Z]

Sekil 5.77. (Devam) 10-(2-Florofenil)-9-(4-metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil-3,4,6,7-
tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-dion bilesiginin kristal yapis1
ve diizenlenisi
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[Simetri kodlar1: (i) X, ¥5-y, z + %; (ii) 1-x, 1-y, 1-Z]

Sekil 5.77. (Devam) 10-(2-Florofenil)-9-(4-metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil-3,4,6,7-
tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-dion bilesiginin kristal yapisi
ve diizenlenisi

5.1.20. 10-(2-Klorofenil)-9-(4-metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil-3,4,6,7-
tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-dion bilesiginin yapisinin
aydinlatilmasi (XX)

Bilesik XX’in FTIR spektrumu Sekil 5.78.’de, '"H-NMR Sekil 5.79.’de, *C-APT
Sekil 5.80.”de ve kiitle spektrumlar Sekil 5.81.’de verilmistir.

Bilesigin KBr igerisinde aliman FTIR spektrumu incelendiginde, aromatik C-H
gerilme titresimleri 3042 cm™, alifatik C-H gerilmeleri 2955 ¢cm™, karbonil (C=0)
gerilme titresimi 1640 cm’, aromatik C=C gerilmesi de 1585 C-H cm” de
gozlenmistir (Sekil 5.78).

Bilesigin CDCl; igerisinde alman 'H-NMR spektrumu incelendiginde (8):

sikloheksan halkalarinin {izerinde bulunan metil (CH3) protonlar1 0,84 tekli 6H ve
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0,92 ppm de tekli 6H olarak gozlendi. C,, C4, Cs ve C; konumlarindaki metilen
(-CH) protonlari, 1,63 ppm tekli 2H ve 2,05-2,20 ppm ¢oklu 6H olarak gdzlendi.
Metoksi grubu protonlar1 (OCH3) 3,74 ppm tekli 3H ve Co konumundaki metin
(-CH) protonu 5,17 ppm 1H olarak gozlenmistir. Aromatik halkalara ait H, protonlari
6,77 ppm ikili 2H (J= 8,7 Hz), Hy, Hq ve H. protonlar1 7,45-7,52 ppm ¢oklu 4H, H,
protonu 7,32 ppm ikili 1H ve H¢ protonu 7,63 ppm ikili 1H, olarak goézlenmistir
(Sekil 5.79).

BC-APT NMR spektrumu incelendiginde, pozitif genlikte (8): 32,46 (C), 41,77
(CH,), 50,01 (CHy), 115,04 (C), 134,70 (C), 136,57 (C), 138,72 (C), 148,31 (C),
157,65 (C), 195,81 (C); negatif genlikte (3): 26,28 (CH3), 30,11 (CH3), 32,84 (CH),
55,09 (OCHs), 113,21 (CH), 128,79 (CH), 129,67 (CH), 130,80 (CH), 130,91 (CH),
131,17 (CH) gozlenmistir (Sekil 5.80).

Bilesigin kiitle spektrumunda molekiiler iyon piki 489 ve 474, 366 (m/z) gibi 6nemli
pargalanma pikleri gézlenmistir (Sekil 5.81).

Tiim bu verilerin sonucunda bilesigin yapis1 asagidaki gibi dnerilebilir.

OCHj
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Sekil 5.78. 10-(2-Klorfenil)-9-(4-metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil-3,4,6,7-
tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-dion bilesiginin FTIR
spektrumu
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Sekil 5.79. 10-(2-Klorfenil)-9-(4-metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil-3,4,6,7-
tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-dion  bilesigini '"H-NMR
spektrumu
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Sekil 5.80. 10-(2-Klorfenil)-9-(4-metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil-3,4,6,7-
tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-dion bilesiginin
BC- APT NMR spektrumu
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Sekil 5.81. 10-(2-Klorfenil)-9-(4-metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil-3,4,6,7-

tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-dion bilesiginin kiitle
spektrumu
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5.1.21. 10-(2-Bromofenil)-9-(4-metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil-3,4,6,7-
tetrahidroakridin—1,8-(2H,5SH)-dion bilesiginin yapisinin
aydinlatilmasi (XXI)

Bilesik XXI'in FTIR spektrumu Sekil 5.82.’de, '"H-NMR Sekil 5.83.’de, *C-APT
Sekil 5.84.”de ve kiitle spektrumlar1 Sekil 5.85.’de verilmistir.

Bilesigin KBr igerisinde alinan FTIR spektrumu incelendiginde, aromatik C-H
gerilme titresimleri 3049 cm™, alifatik C-H gerilmeleri 2955 cm™, karbonil (C=0)
gerilme titresimi 1660 cm’, aromatik C=C gerilmesi de 1595 C-H cm” de

gbzlenmistir (Sekil 5.82).

Bilesigin CDCl; igerisinde alinan 'H-NMR spektrumu incelendiginde, sikloheksan
halkalarinin iizerinde bulunan metil (CH3) protonlar1 0,87 tekli 6H ve 0,94 ppm de
tekli 6H olarak gozlendi. C,, C4, Cs ve C; konumlarindaki metilen (-CH,) protonlar1
1,77 ppm tekli 2H ve 1,92-2,07 ppm ¢oklu 2H ve 2,35-2,47 ppm ¢oklu 4H olarak
gbzlendi. Metoksi grubu protonlart (OCH3) 3,70 ppm tekli 3H ve Cy konumundaki
metin (-CH) protonu 5,20 ppm 1H olarak gozlenmistir. Aromatik halkalara ait H,
protonlart 6,77 ppm ikili 2H (J= 8,5 Hz), H,, Hq ve H, protonlar1 7,42-7,60 ppm
coklu 4H, H, protonu 7,31 ppm ikili 1H ve H; protonu 7,85 ppm ikili 1H olarak
gbzlenmistir (Sekil 5.83).

BC-APT NMR spektrumu incelendiginde, negatif genlikte (8): 31,82 (C), 41,84
(CH,), 50,76 (CHy), 115,02 (C), 126,43 (C), 138,21 (C), 138,47 (C), 147,82 (C),
157,49 (C), 195,82 (C); pozitif genlikte (3): 26,79 (CH3), 27,30 (CH3), 29,75 (CH),
55,15 (OCH3), 113,60 (CH), 129,14 (CH), 130,70 (CH), 132,18 (CH), 132,45 (CH),
134,51 (CH) gozlenmistir (Sekil 5.84).

Bilesigin kiitle spektrumunda 534 (m/z) degerinde molekiiler iyon piki gozlenmistir
(Sekil 5.85).

Tiim bu verilerin sonucunda bilesigin yapis1 asagidaki gibi onerilebilir.
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Sekil 5.82. 10-(2-Bromfenil)-9-(4-metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil—3,4,6,7-
tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-dion bilesiginin FTIR
spektrumu
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10-(2-Bromfenil)-9-(4-metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil-3,4,6,7-
tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-dion  bilesiginin ~ 'H-NMR

spektrumu

Sekil  5.83.
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10-(2-Bromfenil)-9-(4-metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil-3,4,6,7-
tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-dion  bilesiginin  *C-APT

spektrumu

Sekil  5.84.
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Sekil 5.85. 10-(2-Bromfenil)-9-(4-metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil-3,4,6,7-
tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H)-dion bilesiginin kiitle
spektrumu

5.1.22. 9-(4-Metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil-10-0-tolil-3,4,6,7-

tetrahidroakridin-1,8-(2H,5H)-dion bilesiginin yapisinin
aydinlatilmasi (XXII)

Bilesik XXII’in FTIR spektrumu Sekil 5.86.’de, '"H-NMR Sekil 5.87.’de, *C-APT
NMR Sekil 5.88°de, kiitle spektrumlar1 Sekil 5.89.’de ve elementel analiz sonuglar1

Cizelge 5.1 verilmistir.

Bilesigin KBr igerisinde alinan FTIR spektrumu incelendiginde, aromatik C-H
gerilme titresimleri 3032 cm™, alifatik C-H gerilmeleri 2947 cm™', karbonil (C=0)
gerilme titresimi 1643 cm’, aromatik C=C gerilmesi de 1585 C-H cm” de

gbzlenmistir (Sekil 5.86).

Bilesigin CDCl; igerisinde alman 'H-NMR spektrumu incelendiginde (3):
sikloheksan halkalarinin iizerinde bulunan metil (CHs) protonlar1 0,82 tekli 6H ve

0,90 ppm de tekli 6H olarak goézlendi. C,, Cs4, Cs ve C; konumlarindaki metilen
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(-CH,) protonlari, 1,60 ppm 2H ve 2,04-2,34 ppm ¢oklu 6H olarak gézlendi. Ar-CHj3
protonlar1 2,47 ppm tekli 3H olarak gozlendi. Metoksi grubu protonlar:1 (OCH3) 3,79
ppm tekli 3H ve Coy konumundaki metin (-CH) protonu 5,26 ppm 1H olarak
gozlenmistir. Aromatik halkalara ait H, protonlar1 6,80 ppm ikili 2H (J= 8,7 Hz), Hy,
Hq4, He ve Hy protonlar 7,38-7,48 ppm coklu 5H, H¢ protonu 7,13 ppm ikili 1H
olarak gozlenmistir (Sekil 5.87).

BC-APT NMR spektrumu incelendiginde, pozitif genlikte (8): 32,12 (C), 41,98
(CHp), 50,16 (CH»), 114,66 (C), 136,84 (C), 138,07 (C), 138,92 (C), 149,01 (C),
157,61 (C), 195,74 (C); negatif genlikte (8): 18,39 (CHs), 26,35 (CHj3), 30,16 (CH),
32,53 (CH3), 55,11 (OCH3), 113,30 (CH), 127,54 (CH), 129,22 (CH), 129,62 (CH),
129,90 (CH), 131,49 (CH) gozlenmistir (Sekil 5.88).

Bilesigin kiitle spektrumunda molekiiler iyon piki 469 ve 362, 306, 273 (m/z) gibi

Oonemli parcalanma pikleri gozlenmistir (Sekil 5.89).

Tiim bu verilerin sonucunda bilesigin yapisi asagidaki gibi 6nerilebilir.

OCHj
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Sekil 5.86. 9-(4-Metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil—10-0-tolil-3,4,6,7-tetrahidroakridin-
1,8-(2H,5H)-dion bilesiginin FTIR spektrumu

1
1.10
i
2. .06
12.00

Sekil 5.87. 9-(4-Metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil—10-0-tolil-3,4,6,7-tetrahidroakridin-
1,8-(2H,5H)-dion bilesiginin 'H-NMR spektrumu
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Sekil 5.88. 9-(4-Metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil—10-0-tolil-3,4,6,7-tetrahidroakridin-
1,8-(2H,5H)-dion bilesiginin BC-APT NMR spektrumu

Sekil 5.89. 9-(4-Metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil—10-0-tolil-3,4,6,7-tetrahidroakridin-
1,8-(2H,5H)-dion bilesiginin kiitle spektrumu



Cizelge 5.1. Sentezlenen akridindion bilesiklerinin elementel analiz sonuglari
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Bilesik No % Deneysel (% Teorik)
C H N

I 74.47 (74.80) 5.69 (5.79) 3.23 (3.36)

I 71.60 (71.97) 5.41 (5.57) 3.09 (3.23)
v 65.20 (65.28) 4.82 (5.00) 2.89 (2.93)
\Y% 59.07 (59.44) 4.49 (4.60) 2.53 (2.67)
VI 78.08 (78.42) 6.40 (6.58) 3.29(3.39)
VII 75.02 (75.16) 6.19 (6.06) 2.96 (3.37)
VIII 70.03 (70.26) 5.26 (5.44) 6.18 (6.30)
IX 76.06 (76.12) 6.11 (6.83) 2.98 (3.00)
X 78.14 (78.42) 6.47 (6.58) 3.33(3.39)
X1 75.85 (76.08) 6.63 (6.81) 2.87 (2.96)
XII 73.36 (73.53) 6.45 (6.58) 2.81(2.86)
X1 67.20 (67.41) 5.91 (6.03) 2.60 (2.62)
X1V 61.78 (61.97) 5.38 (5.55) 2.33(2.41)
XV 78.98 (79.28) 7.45 (7.51) 2.88(2.98)
XVI 76.22 (76.41) 7.19 (7.05) 2.90 (2.97)
XVII 71.74 (71.98) 6.16 (6.44) 5.57 (5.60)
XVIII 77.07 (77.16) 7.36 (7.65) 2.75(2.73)
XXII 78.90 (79.28) 7.35(7.51) 2.83(2.98)
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5.2. Akridindion Bilesiklerinin UV-VIS, Floresans ve Lazer Performans
Olciimleri

Sentezlenen akridindion bilesiklerinin 1x10” M CHCl; igerisindeki ¢ozeltilerinin UV
ve floresans spektrumlar1 6lclilmiis ve Amax degerleri ¢izelge 5.2° de verilmistir.
Ayrica bu bilesiklerin lazer performans Olclimleri argon iyon lazer sistemi
kullanilarak olclilmiis ve ¢izelge 5.3’ te ayarlama araliklart ve Amax degerleri

verilmigtir.

Bilesiklerin absorpsiyon spektrumlarinda 240 ve 360 nm civarinda genellikle iki pik
gbzlenmistir. Bu pikler baslica yapilarda ortak olarak bulunan karbonil ve benzen
kromoforlart i¢in w-m*, n-n* gecislerinden dolayr gdzlenmektedir. Akridindion
sisteminde flor, nitro gruplar1 gibi oldukc¢a kuvvetli elektron g¢eken gruplarin
bulunmasi durumunda bu gecislere ait bantlarin daha diisiik dalga boylarina kaydigi
gozlenmistir. I, VI, XI, XVII ve XIX numarali flor ve nitro gruplar iceren
bilesiklerin n-n* gecisleri sirasiyla 356, 356, 358, 364 ve 353 nm’de gézlenmistir.
Bu durumun aksine; akridindion sisteminde elektron saglayici gruplarin bulunmasi
durumunda n-r* gecisleri daha yiiksek dalga boylarina kaymistir. Ozellikle CH3, OH
gibi elektron saglayici gruplar iceren VI, VII, X, XV, XVI ve XXII numarali
bilesikler de n-m* gecislerinde 373 nm’ye kadar kaymustir. Ozellikle azot atomu
tizerinden (N-CH,) akridindion sistemine dogrudan elektron saglayici gruplarin
bulundugu IX ve XVIII numaral bilesiklerde bu durum agikc¢a gézlenmistir ve n-r*

gecisleri 371 nm ye kadar kaymistir (Cizelge 5.2.).

Bilesiklerin absorpsiyon spektrumlari ekler kisminda verilmistir.
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Sikloheksandion kullanilarak sentezlenen akridindion bilesiklerinin (I-X) floresans
bantlar1 genellikle 421-443 nm civarinda gdézlenmistir. Yapisinda kuvvetli elektron
¢ekici grup (NO;) bulunan VIII numarali bilesik i¢in floresans bandi1 526 nm gibi
olduke¢a yliksek dalga boyuna kaymistir (Sekil 5.90.). Halojen atomlarinin ve nitro
grubunun bulundugu bilesikler arasinda en fazla floresans siddet IV (iyot siibstitiie)

ve VIII (nitro siibstitiie) numarali bilesikler de gozlenmistir (Sekil 5.90.).

750 -
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550 -
500 -
450 -
400

A
y
350 - 7 \
300 /
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g

P

/N i

,
iy, —v—1IV

Floresans Siddet

—+— VIl
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200 -}

150 -
| %

100 S
50 + fl

T
400 500

Dalga Boyu (nm)
Sekil 5.90. I-V, VIII bilesiklerinin floresans spektrumlari

Yapisinda elektron verici gruplar (CH3; ve OH) bulunan VI, VII ve X numarali
bilesikler i¢in floresans bantlar1 sirasiyla 421, 424 ve 423 nm degerlerinde
gozlenmistir. Akridindion sisteminin azot atomu iizerinden dogrudan -elektron
saglayan IX (N-CH»-) numarali bilesik i¢in floresans band1 ¢ok genis ve 504 nm gibi
olduk¢a yiikksek dalga boyunda gozlenmistir (Sekil 5.91.). Floresans Amax

degerlerindeki bu artisin, gruplarin elektron saglama etkinliklerindeki artigla

-CH;3 < -OH < N-CH;- paralel olarak degistigi sdylenebilir.
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Sekil 5.91. VI, VII, IX, X bilesiklerinin floresans spektrumlari

5,5-Dimetilsikloheksandion kullanilarak sentezlenen akridindion bilesiklerinin (XI-
XII) floresans bantlar1 genellikle 422-435 nm arasinda gdzlenmistir (Cizelge 5.2.).
Yapisinda kuvvetli elektron g¢ekici grup (NO,) bulunan XVII numarali bilesik i¢in
floresans band1 genis ve 521 nm gibi oldukg¢a yiiksek dalga boyuna kaymistir (Sekil
5.92.). Halojen atomlarinin ve nitro grubunun bulundugu bilesikler arasinda en fazla

floresans siddetini XI (flor siibstitiient) numarali bilesik gostermistir (Sekil 5.92.).
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Sekil 5.92. XI-XIV, XVII, XIX-XXI bilesiklerinin floresans spektrumlari

Yapisinda elektron verici gruplar (CHs, OH, N-CH,-) bulunan XV, XVI, XVIII ve
XXII numarali bilesikler icin floresans bantlar1 sirasiyla 424, 433, 435 ve 426 nm
degerlerinde gozlenmistir (Sekil 5.93.). Floresans An.x degerlerinin, gruplarin
akridindion sistemine elektron saglama etkinliklerindeki artisla

-CH;3 < -OH < N-CH;- paralel olarak degistigi sdylenebilir.
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Sekil 5.93. XV- XVIII, XII bilesiklerinin floresans spektrumlari
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Cizelge 5.2 Sentezlenen akridindion bilesiklerinin 1x10° M CHCl; igerisindeki UV,
floresans spektrumlari

Bilesik No UV(nm) Floresans (nm)
Amax Aax
I 272,356 424
II 238, 360 431
11 242,361 443
v 243,357 423
A% 247,361 422
VI 243,363 421
VII* 265, 363 424
VIII 263, 356 526
IX 252,275,371 504
X* 248, 367 423
XI 240, 358 426
XII 248, 367 434
X1 250, 369 425
XIV 240, 363 422
XV 243,367 424
XVI 272,365 433
XVII 239, 263, 353 521
XVIII 238,371 435
XIX 244,364 433
XX 247,366 421
XXI 249, 369 427
XXIT* 240, 373 426

" DMSO igeresinde

Nitro grubu igeren bilesiklerin floresans bandlari, halojen atomu igeren bilesiklerden
farkli olarak yaklagik 100 nm’lik bir batokromik kayma gostermistir. Bu durum,
akridindion sisteminin elektron yogunlugunun nitro grubu tarafindan indiiktif etki ve

rezonans yoluyla azaltilmasinin bir sonucu olabilir.
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Sentezlenen akridindion bilesiklerinin argon iyon lazeri ile uyarilarak lazer
performans Olgiimleri gergeklestirilmis, elde edilen degerler ¢izelge 5.3’de
verilmistir. Aromatik aldehit kullanilarak sentezledigimiz yeni akridindion
bilesiklerinin lazer performans maksimum degerleri 528—-612 nm arasinda yesil-
kirmiz1 bolgede gozlenmistir. Ayrica bu bilesiklerden bazilarinin lazer performans
siddetlerinin oldukg¢a yiiksek ve bant genisliklerinin de fazla oldugu gozlenmistir.
Elde edilen lazer isimalarinin siddet degerlerinin ¢ok yiiksek olmasi gibi
ozelliklerinden dolay1 bu ¢alismada sentezlenen bilesiklerin bir¢ogunun yesil-kirmizi

bolgede aktif lazer materyal ihtiyacini karsilayabilecegi diisiiniilmektedir.

Sikloheksandion kullanilarak sentezlenen akridindion bilesiklerinin (I-X) lazer
performans Amy.x degerleri cogunlukla 550 nm civarinda gézlenmistir (Cizelge 5.3).
Akridindion sisteminde halojen atomlarinin ve nitro grubunun bagli oldugu
bilesiklerde en fazla lazer siddeti nitro ve flor atomlar1 gibi kuvvetli elektron ¢ekici
gruplarin bagli oldugu VIII ve I numarali bilesikler gdstermistir. Ozellikle VIII (nitro
siibstitlie) numarali bilesik ¢ok yiiksek lazer siddet gostermistir (Sekil 5.94). Bu
durum, akridindion sisteminin elektron yogunlugunun nitro grubu tarafindan indiiktif

etki ve rezonans yoluyla azaltilmasinin bir sonucu olarak yorumlanabilir.
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25000 —e— || (p Cl siibstiitie)
;’”‘g Il (o Cl stibstltie)
b #*h —v— IV (p Br slbstitie)
200004 | V (p | silbstitie)
¥ + —+— VIl (p NO, slibstitie)
i
f Y
g ! %
B 15000+ i f
[} { i
¥ %
i %
+ %
10000 ; %
; %
%
kY
5000 N
N\‘}w
G o i B e e e e e B Y
500 550 600 650 700 750 800 80 900 950 1000
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Sekil 5.94. (I-V, VIII) bilesiklerinin lazer performans spektrumlari
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Sikloheksandion kullanilarak sentezlenen bilesiklerde, akridindion sistemine elektron
saglayan gruplarin (CHs, OH, N-CH;-) bagh oldugu VI, VII, IX, X numaral
bilesiklerin lazer performans degerleri (Amax) sirasiyla 554, 572, 612 ve 548 nm

degerlerinde gozlenmistir (Cizelge 5.3). Lazer emisyon Anyax degerlerinin, gruplarin

akridindion sistemine elektron saglama etkinliklerindeki artisla

-CH3 < -OH < N-CHj;- paralel olarak degistigi sdylenebilir (Sekil 5.95).
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Sekil 5.95. (VI, VII, X) bilesiklerinin lazer performans spektrumlari

Yukarida sozii edilen etki, akridindion sistemine azot atomu iizerinden dogrudan
elektron saglayan grubun bagli oldugu IX (N-CH;-) numaral bilesik i¢in siddeti en
yiiksek degere ulasmis ve kirmizi bolgeye kadar kaymistir (Sekil 5.96.). Bu bilesik
612 nm de lazer performans degerine (Amax) sahiptir (Cizelge 5.3). Oldukga yiiksek

lazer siddet ozelligi nedeniyle 6zellikle bu bilesigin uygulanabilir bir lazer boyasi

olabilecegi diisiiniilmektedir.
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Sekil 5.96. (IX) bilesiginin lazer performans spektrumu

5,5-Dimetilsikloheksandion kullanilarak sentezlenen akridindion bilesiklerinin (XI-
XXII) lazer performans Amax degerleri ¢ogunlukla 540 nm civarinda gézlenmistir
(Cizelge 5.3). Akridindion sisteminde halojen atomlarinin ve nitro grubunun bagh

oldugu bilesikler arasinda en fazla emisyon siddetini nitro grubu iceren bilesik
gostermistir (Sekil 5.97. ve Sekil 5.98.). Bu duruma, yine nitro grubunun indiiktif

etki ve rezonans yollarla akridindion sisteminin elektron yogunlugunu azaltmasinin

bir sonucu olabilecegi diisiiniilmektedir.
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Sekil 5.97. (XII, XVII) bilesiklerinin lazer performans spektrumlari
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—a— Xl (p F stibsttitie)
—e— XIX (o F suibsttitie)
—v— XX (o Cl stibstitie)
Xill (p Br substitie)
—+— XXI (0 Br stibstitie)
XIV (p | substitie)

Dalga Boyu (nm)

Sekil 5.98. (XI-XTV, XIX-XXI) bilesiklerinin lazer performans spektrumu

5,5-Dimetilsikloheksandion kullanilarak

sentezlenen Dbilesiklerde, akridindion

sistemine elektron saglayan gruplarin (CH3;, OH, N-CH;-) bagli oldugu XV, XVI,

XVII, XXII numarali bilesiklerin lazer performans A, degerleri sirastyla 550, 572,

552 ve 554 nm degerlerinde gozlenmistir (Cizelge 5.3) ve (Sekil 5.99).
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Sekil 5.99. (XV, XVI, XVIII, XXII) bilesiklerinin lazer performans spektrumlari
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Cizelge 5.3 Sentezlenen akridindion bilesiklerinin 1x10 M CHCI; icerisindeki lazer
performans ol¢iimleri

Bilesik No Lazer Performanslar
Ayarlama Araliklar1 (nm) Amax (NM)
I 500-618 554
II 512-616 546
111 502-660 548
v 502-580 558
v 500-586 534
VI 506-590 554
VII 500-632 572
VIII 506-610 550
IX 536-756 612
X* 504-608 548
XI 506-592 540
XII 494-640 550
XIIT 516-602 542
X1V 602-580 536
XV 502-586 550
XVI* 504-596 572
XVII 502-628 538
XVIII 504-586 552
XIX 500-625 540
XX 500-620 530
XXI 500-650 530
XXIT* 514-614 554

" DMSO icerisinde

Yapisinda halojen atomlar1 igeren akridindion bilesiklerinin lazer performans
maksimumlar1 incelendiginde, oOl¢iilen degerlerin birbirine ¢ok yakin oldugu
gbzlenmistir. Ayrica bu degerlerin karsilastirilmasinda, indiiktif ve rezonans etkiler

g0z Online alindiginda sistematik bir degisikligin olmadig1 belirlenmistir.
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X, XVI ve XXII numarali bilesiklerin kloroform igerisinde ¢oziintirliikleri ¢cok az
oldugu i¢in istenilen derisimlerde ¢ozeltileri hazirlanamamistir. Bu bilesiklerin daha
polar bir ¢Oziicii olan dimetilsiilfoksit icerisindeki ¢ozeltileri hazirlanmistir. Bu
nedenle, XVI ve XXII bilesiklerin lazer emisyon maksimumlarinin, diger grup

bilesiklerden oldukga farkli 6lgiilmesine neden olmus olabilir.

Akridindion bilesiklerinin sentez basamaginda literatiirde verilenlerden farkli olarak
ortamin pH smi dengelemek icin sodyum asetat tuzu kullanilmig ve sonugta
literatiirdekilerden daha kisa siirede, saf ve daha yiiksek verimle bilesikler

sentezlenmistir.

Sonug olarak; bu ¢alisma kapsaminda iki tetraketon bilesigi ve yirmi iki akridindion
lazer boyasi sentezlenerek yapilari FTIR, 'H-NMR, "C-APT NMR, kiitle
spektrokopisi, elementel analiz ve X-Isinlar1 kirinim spektroskopisi teknikleri
kullanilarak  aydmlatilmigtir.  Bu  bilesiklerin ~ yapilarinin  aydinlatilmasi
gergeklestirildikten sonra UV-VIS, floresans ile argon iyon lazeri kullanarak lazer
performanslart Ol¢giilmistiir. Bu bilesiklerin yiiksek floresans ve lazer siddet
gosterdikleri gézlenmistir. Bu ¢alismada gerceklestirilen lazer 6l¢limlerinin, siddet
degerlerinin kiyaslana bilecegi benzer lazer emisyon siddet degerleri ile literatiir de
karsilagilmamistir. Analiz sonuglari literatiir de bir ilk olmasi yoniinden kaynak teskil

edecek ve bu konuda ¢aligacak arastirmacilara yon gosterecektir.

Ozelikle bazi bilesiklerin ¢ok siddetli ve genis ayarlanma araligina sahip lazer
performans goOstermesi, bu boyalarin uygulanabilir lazer boyalar olabilecegini
sonucuna gotiirmiistiir. Son yillarda bu boya sinifina ait bilesikler {izerine pek ¢ok
calisma yapilmis ve bazilar i¢in de patentler alinmistir. Bu organik boyar madde
siifinin dnemi gittikge artmaktadir. Sonug olarak da akridindion bilesikleri yeni tiir

lazer boyalar olarak literatiir de rapor edilmistir.

Uygulamalariyla birlikte ortaya koyulan bu boyar madde lazerlerinin, 6zellikle
endiistrinin  bu kapsamdaki ihtiyaclarina cevap verebilecek nitelikte oldugu

diisiiniilmektedir. Ayrica bu c¢alisma, bilim diinyasinda arastirmacilarin oniinde yeni
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fikirler olusturabilir. Ileride bu konuda yapilacak calismalarda, iki veya daha fazla
siibstitlient i¢eren aldehit ve amin bilesikleri kullanilarak yeni akridindion bilesikleri
sentezlenebilir. Bu siibstitiientlerin, lazer performanslarint nasil degistirdigi
incelenebilir. Ayrica farkli pompalama kaynaklar1 kullanilarak lazer performans

PR

ayarlama araliklarinin da nasil degistigi gozlenebilir.
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EK-1 2,2'-((4-Metoksifenil)metilen)disikloheksan—1,3-dion Bilesiginin FTIR,
'H-NMR, Kiitle Spektrumlari
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EK-2 2,2'-((4-Metoksifenil)metilen)bis(5,5-dimetilsikloheksan—1,3-dion) Bilesiginin
FTIR,'H-NMR, Kiitle Spektrumlar1
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EK-2 (Devam) 2,2'-((4-Metoksifenil)metilen)bis(5,5-dimetilsikloheksan—1,3-dion)
Bilesiginin FTIR,'H-NMR, Kiitle Spektrumlari
100 %
20 :‘E ‘é g
Sekil 2.3.

2,2'-((4-Metoksifenil)metilen)bis(5,5-dimetilsikloheksan—1,3-dion)
Bilesiginin Kiitle Spektrumu
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EK-3 Akridindion bilesiklerinin Mordtesi ve Gortiniir Bolge Spektrumlari

Sekil 3.1. 10-(4-Florfenil)-9-(4-metoksifenil)-3,4,6,7-tetrahidroakridin—1,8-
(2H,5H,9H,10H)-dion Bilesiginin Morotesi ve Goriintir Bolge
Spektrumu

Sekil 3.2. 10-(4-Klorfenil)-9-(4-metoksifenil)-3,4,6,7-tetrahidroakridin—1,8-
(2H,5H,9H,10H)-dion Bilesiginin Morétesi ve Goriiniir Bolge
Spektrumu
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EK-3 (Devam) Akridindion bilesiklerinin Morotesi ve Goriiniir Bolge Spektrumlari

Sekil 3.3. 10-(2-Klorfenil)-9-(4-metoksifenil)-3,4,6,7-tetrahidroakridin—1,8-
(2H,5H,9H,10H)-dion Bilesiginin Morotesi ve Goriintir Bolge
Spektrumu

Sekil 3.4. 10-(4-Bromfenil)-9-(4-metoksifenil)-3,4,6,7-tetrahidroakridin—1,8-
(2H,5H,9H,10H)-dion Bilesiginin Mordtesi ve Goriiniir Bolge
Spektrumu
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EK-3 (Devam) Akridindion bilesiklerinin Morotesi ve Goriiniir Bolge Spektrumlari

Sekil 3.5. 10-(4-Iyotfenil)-9-(4-metoksifenil)-3,4,6,7-tetrahidroakridin—1,8-
(2H,5H,9H,10H)-dion Bilesiginin Mordtesi ve Goriinlir Bolge
Spektrumu

Sekil 3.6. 9-(4-Metoksifenil)-10-p-tolil--3,4,6,7-tetrahidroakridin—1,8-
(2H,5H,9H,10H)-dion Bilesiginin Mordtesi ve GOoriiniir
Bolge Spektrumu
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EK-3 (Devam) Akridindion bilesiklerinin Morotesi ve Goriiniir Bolge Spektrumlari

Sekil  3.7.  10-(4-Hidroksifenil)-9-(4-metoksifenil)-3,4,6,7-tetrahidroakridin—1,8-
(2H,5H,9H,10H)-dion Bilesiginin Mordtesi ve Goriiniir Bolge
Spektrumu

Sekil 3.8. 9-(4-Metoksifenil)-10-(4-nitrofenil)-3,4,6,7-tetrahidroakridin—1,8-
(2H,5H,9H,10H)-dion Bilesiginin Mordtesi ve Gorliniir Bolge
Spektrumu
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EK-3 (Devam) Akridindion bilesiklerinin Morotesi ve Goriiniir Bolge Spektrumlari

Sekil 3.9. 10-(4-Metoksifeniletil)-9-(4-metoksifenil)-3,4,6,7-tetrahidroakridin—1,8-
(2H,5H,9H,10H)-dion  Bilesiginin Mordtesi ve Goriinlir Bolge
Spektrumu

Sekil 3.10. 10-(4-Florfenil)-9-(4-metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil-3,4,6,7-
tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H,9H,10H)-dion Bilesiginin
Mordétesi ve Goriiniir Bolge Spektrumu
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EK-3 (Devam) Akridindion bilesiklerinin Morotesi ve Goriiniir Bolge Spektrumlari

Sekil 3.11. 10-(4-Klorfenil)-9-(4-metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil-3,4,6,7-
tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H,9H,10H)-dion Bilesiginin
Mordétesi ve Goriiniir Bolge Spektrumu

Sekil 3.12. 10-(4-Bromfenil)-9-(4-metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil-3,4,6,7-
tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H,9H,10H)-dion Bilesiginin
Mordétesi ve Goriiniir Bolge Spektrumu
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EK-3 (Devam) Akridindion bilesiklerinin Morotesi ve Goriiniir Bolge Spektrumlari

Sekil 3.13. 10-(4-1yotfenil)-9-(4-met0ksifenil)-3 ,3,6,6-tetrametil-3,4,6,7-
tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H,9H,10H)-dion Bilesiginin
Moroétesi ve Goriiniir Bolge Spektrumu

Sekil 3.14. 9-(4-Metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil—10-p-tolil-3,4,6,7-tetrahidroakridin-
1,8-(2H,5H,9H,10H)-dion Bilesiginin Mordtesi ve Goriiniir Bolge
Spektrumu
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EK-3 (Devam) Akridindion bilesiklerinin Morotesi ve Goriiniir Bolge Spektrumlari

Sekil 3.15. 10-(4-Hidroksifenil)-9-(4-metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil—3,4,6,7-
tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H,9H,10H)-dion Bilesiginin Mordtesi
ve Gorlintir Bolge Spektrumu

Sekil 3.16. 9-(4-Metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil—10-(4-nitrofenil)-3,4,6,7-
tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H,9H,10H)-dion Bilesiginin
Mordtesi ve Gorlintir Bélge Spektrumu
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EK-3 (Devam) Akridindion bilesiklerinin Mordtesi ve Goriiniir Bolge Spektrumlari

Sekil  3.17.  10-(4-Metoksifeniletil)-9-(4-metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil-3,4,6,7-
tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H,9H,10H)-dion Bilesiginin Morétesi ve
Goriiniir Bolge Spektrumu

Sekil 3.18. 9-(4-Metoksifenil)-10-0-tolil--3,4,6,7-tetrahidroakridin—1,8-
(2H,5H,9H,10H)-dion Bilesiginin Mordtesi ve Goriiniir
Bolge Spektrumu
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EK-3 (Devam) Akridindion bilesiklerinin Morotesi ve Goriiniir Bolge Spektrumlari

Sekil 3.19. 10-(2-Florofenil)-9-(4-metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil—3,4,6,7-
tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H,9H,10H)-dion Bilesiginin
Mordétesi ve Gorliniir Bolge Spektrumu

Sekil 3.20. 10-(2-Klorfenil)-9-(4-metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil—3,4,6,7-
tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H,9H,10H)-dion Bilesiginin
Mordtesi ve Gortiniir Bolge Spektrumu
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EK-3 (Devam) Akridindion bilesiklerinin Morotesi ve Goriiniir Bolge Spektrumlari

Sekil 3.21. 10-(2-Bromfenil)-9-(4-metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil-3,4,6,7-
tetrahidroakridin—1,8-(2H,5H,9H,10H)-dion Bilesiginin
Mordtesi ve Gorliniir Bolge Spektrumu

Sekil 3.22. 9-(4-Metoksifenil)-3,3,6,6-tetrametil—10-0-tolil-3,4,6,7-tetrahidroakridin-
1,8-(2H,5H,9H,10H)-dion Bilesiginin Mordtesi ve Goriinlir Bolge
Spektrumu



155

OZGECMIS
Kisisel Bilgiler
Soyadi, adi : KAYA, Muharrem
Uyrugu : T.C.
Dogum tarihi ve yeri  : 08.10.1978 KUTAHYA
Medeni hali : Evli
Telefon :0(312) 212 60 30
Faks :0(312)2122279
e-mail : mhrkaya@hotmail.com
Egitim
Derece Egitim Birimi Mezuniyet tarihi
Yiiksek lisans Dumlupinar Universitesi / Fen Bil. Enstitiisic 2003
Lisans Nigde Universitesi/ Kimya Boliimii 2000
Is Deneyimi
Yil Yer Gorev
2000-2004 Dumlupinar Universitesi Aragtirma Gorevlisi
2004- Gazi Universitesi Aragtirma Gorevlisi

Yabanci Dil

Ingilizce

Hobiler

Masa tenisi, yiizme, sinema.



	Kapak, kabul-onay, tez bildirim _i_
	özt, abstr, içndklr, çzlg, şklr list _ii_
	GİRİŞ _1,2,3_
	4. DENEYSEL _4_
	5. SONUÇLAR ve TARTIŞMA _5_
	5. SONUÇLAR ve TARTIŞMA _2. BÖLÜM_ _6_ değişiklik yapılan
	KAYNAKLAR _7_
	EKLER ve ÖZGEÇMİŞ _8_

