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SIMGELER VE KISALTMALAR LiSTESI

APT : Karbon tiiriinii belirten spektrum
AcOH: asetik asit

BrCH2COOE:t : Etilbromoasetat

bs : Genis singlet

C : Karbon

13
C-NMR : Karbon niikleer manyetik rezonans
C:HsOH/EtOH: Etanol/Etil Alkol

ok Santigrat derece

A: Is1 uygulanmgtir anlaminda kullanilan simge
8 : Kimyasal kayma degeri (ppm)
d : Dublet

DMSO-ds: Doterodimetilsiilfoksit
E.n. : Erime noktasi

g : Gram

H : Hidrojen

H-0: Su

H2S0.: Siilfiirik asit

HC!: hidroklorik asit

lI-I-NMR : Proton niikleer manyetik rezonans

ITK : Ince tabaka kromatografisi

LC/MS-TOF: Sivi Kromatografisi/Ugus Zamanli-Kiitle Spektroskopisi
K2CQO3: Potasyum Karbonat

M: Molar

m : Multiplet

mL : Mililitre

m/z : Kiitle/yiik orani
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NaOH : Sodyum hidroksit

NH3: Amonyak

NH>NH>.H>0 : Hidrazin monohidrat

NMR : Niikleermagnetik rezonans

pH: Cozeltinin asitlik veya bazlik derecesini gdsteren Olgii birimi
Ph-N=C=S: Fenilizotiyosiyanat

ppm: Kimyasal kayma degeri 6l¢ii birimi (milyonda bir kisim)

s : Singlet

t : Triplet

TMS: tetra metil silan
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BENZIMIDAZOL HALKASI iCEREN BAZI YENI
BILESIKLERIN SENTEZI

OZET

Bu tez ¢calismasinda 5,6-dikloro-2-fenil-1H-benzimidazo! bilesigi lizerindenbazi yeni
benzimidazol tiirevi bilesiklerin sentezini gerceklestirmeye calistik. Sentezlenen
tiirevler arasinda asetat, hidrazin,schiff bazi ve karbotiyoamid tiirevleri
ilekarbotiyoamid tiirevinin asidik ve bazik halka kapanmalart ile elde edilen
tiyadiazol, ve triazol tiirevleri yer almaktadir.

AnahtarKelimeler:Benzimidazol, Triazol, Tiyadiazol
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SYNTHESIS SOME NEW COMPOUNDS CONTAINING
BENZIMIDAZOLE RING

SUMMARY

In this thesis, we tried to synthesize some new benzimidazole derivative compounds
from the compound 35,6-dichloro-2-phenyl-1H-benzimidazole. The synthesized
derivatives include acetate, hydrazine, schiff base andcarbothioamide derivatives,
and thiadiazole and triazole derivatives obtained by acidic and basic ring closures of
carbothioamide.

Keywords: Benzimidazole, Triazole, Thiadiazole



BOLUM 1. GIRIS

Benzimidazol ($ekil 1.1), imidazol halkasinin benzo tiirevi igin kullamlan bir isim
olmakla beraber “benzimidazoller” olarak bilinen heterosiklik yapili genis bir bilesik
simfint ifade eden temel yapimin kalip ismidir. Benzen halkasi ile imidazo! halkasinin
kaynasmas: ile olusan bisiklik yapih bu bilesik, 1H-benzimidazol, 1H-
benzo[d]imidazol veya I,3-benzodiazol seklinde de bilinir. [1] Benzimidazol halka
sistemi numaralandinhrken bir numara imidazol halkasimin hidrojen atomu tagiyan
azotuna (imino azotu veya pirol azotu) verilir ve diger azota dogru (tersiyer azot veya

pridin azotu) numaralandirmaya devam edilir [2-5].

4 3
5 N
>
6
N
7 H

Sekil 1.1. Benzimidazol yapisi ve numaralandinlmasi

Benzimidazol bilesiginde 1 numarali azot atomu {izerinde bulunan hidrojen atomu
kolaylikla tautomerlesebilir. (Sekil 1.2.). Bu nedenle ilk basta izomer gibi goriinen
bazi tiirevler gercekte tautomer olup bu bilesikler igin iki esdeger olmayan yap
yazilabilmesine ragmen, yalnizca bir bilesik bilinmektedir. Ornegin; denklem 1.1de
gosterilen 5-metil benzimidazol ve 6-metil benzimidazol bilesikleri ayni bilesigin

tautomerleridir[3].
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Sekil 1.2, Benzimidazol tautomerik yapisi

4 3 7
5 N 6 :I
HC \ HaC
2 . >2 (1.1)
6 N S 5 N/
7 H 3 .

l-pozisyonundaki azota hidrojenden farkli bir molekiil baglandifinda ise, bu
tautomerizm olugsmadigindan izomerik formlardan s6z edilebilir. Bu duruma &rmek
olarak 1,5-dimetilbenzimidazol ve 1,6-dimetilbenzimidazol verilebilir. Bu iki bilesik

tautomer degil ayri ve farkh bilesiklerdir (Denklem 1.2) [3].

4 3 7 “ST
5 N 6 N 1
H4C \ HiC
2 /> > (1.2)
6 N 1 5 i
7 LHS 4 3

Benzimidazoller tersiyer azot (izerindeki ortaklanmamus elektronlar nedeniyle
temelde zayif bazik Ozellife sahip bilesiklerdir. Bunun yaminda imidazol
halkasindaki 1 numarali azot atomunda proton tagiyan benzimidazoller bu proton

iizerinden zayif asidik 6zellik de gosterirler [3-5].

-2



Benzimidazoller suda ve polar goziiclilerde ¢oziinebilen polar yapili bilesiklerdir. 1-
pozisyonunda hidrojen tasiyan benzimidazoller polar ¢oziiciiler iginde genellikle
daha fazla ¢oziiniir ve organik ¢oziiciiler iginde daha az ¢oziinir. Ornegin,
benzimidazol sicak suda ¢oziiniirken eter icinde zor coziiniir ve benzen icinde
¢oziinmez. Diger polar olmayan siibstitilentlerin benzimidazol halkasinin cesitli
pozisyonlarina sokulmasiyla, polar olmayan ¢bziiciilerdeki ¢oziiniirliik artar; 6rnegin
2-metilbenzimidazol, eter icinde kolayca ¢oziiniir. Bunun tersine, polar gruplannin
molekiile dahil edilmesi, polar c¢oziiciilerde c¢oziiniirliigli arttinr; Srmedin 2-

aminobenzimidazol suda ¢6ziiniir [1,3,6].



BOLUM 2. LITERATUR OZETi

Ik benzimidazo} bilesiginin sentezi giiniimiizden yaklagik yiizelli y1l éncesinde 1872

yilinda Hoebrecker tarafindan gergekiestirilmistir.  2-nitro-4-metilasetanilidin

indirgenmesi ile elde edilen bu bilesik 2,5 (veya 2,6-}-dimetil benzimidazoldiir

(Denklem 2.1) [3,6]. Bundan birkag yil sonra aym bilesigi Ladenburg 3,4-

diaminotoluenin asetik asitle kaynatilmasi sonucu elde etmistir (Denklem 2.2) [3].

HG NO, HiC NH,
Sn/Hcl -H,0 H
——
veyn
NHGOCH,

HiC NH, Hye
+CH,COOH
H0
-H0 ™ v
NH,

2.1)



Benzimidazol c¢ekirdeginin tedavi edici potansiyeli ile ilgili cahsmalar ise
bindokuzyiizellili  yillanin  ortalannnda  Brink ve  arkadaslarinin  5,6-
dimetilbenzimidazoliin vitamin B12 nin bozunma iiriinii oldugunu bulmasi ve
benzimidazol tiirevlerinin B12 vitaminine benzer aktivitelere sahip olduklannin

belirlenmesi ile baslamstir[1,7].

Sentezlenen bilesiklerin ¢ok cesitli alanlarda aktivite gdstermeleri ve benzimidazol
temelli bazi molekiillerin ilag¢ etken maddesi olarak da kullanilabilirliklerinin olmasi
ile benzimidazol tiirevi bilesiklere olan ilgi ve sentezlenen bilesik cesitliligi giin

gectikge artmaktadir [11.

Benzimidazol yapisina sahip etken madde iceren ilaglarin basinda gelen
antihelmintik (antiparazitik) ilaglar insan ve hayvan viicutlannda yerlesebilen
parazitlerin neden oldugu enfeksiyonlarin hem oOnlenmesinde hem de tedavisinde
kullamilmaktadir. Thiabendazol antiparazitik etkiye sahip olarak piyasaya siiriilen ilk
ilag olup pesi sira mebendazol ve parbendazol gibi benzer etkiye sahip ilag etken
maddeleri de piyasada yerini almigtir. Yine bu alanda daha iyi etkinlige sahip olan
albendazol ve oksfendazol gibi kiikiirt igeren tiirevler de ila¢ etken maddesi olarak
kullanilmaktadir (Sekil 2.1.) [1,8,9].

Omeprazol ve pantoprazole gibi benzimidazol tiirevi ilag etken maddelerinin diger
onemli bir kismi ise mide koruyucu-anti iilser etkinlige sahip Ozellikleri ile
kullantlmaktadir. (Sekil 2.2.) [1,8,9].

Bunlarin diginda antiviral, antihipertansif, antihistaminik (antialerjik), anti kanser,
antiinflamatuar ve norolojik-psikiyatrik ilag etken maddesi olarak kullanilan

benzimidazol 6rnekleri de mevcuttur, (Sekil 2.3.) [1,8,9].
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Sekil 2.1. Antiparazitik etkiye sahip ilag ctken maddeleri
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Sekil 2.2. Mide koruyucu etkiye sahip ilag etken maddeleri
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Sekil 2.3. Benzimidazol tiirevi diger ilag etken maddeleri

ilag etken maddesi olarak oldukga etkin olan benzimidazollerin varlifs yeni ve daha
etkin tiirlerin de sentezlenebilecegine olan egilimi desteklemektedir. Bu nedenle
benzimidazol halkas: iceren bilesik sentezleri ve bunlarin biyolojik etkinliginin
arastirilmast alamindaki gahismalar oldukga fazladir. Bu calismalar neticesinde
antimikrobiyal (antibakteriyal, antifungal, antihelmintik/antiparazitik, antiprotozoal
vb), antiviral (anti-HIV, anti-HBV ve HCV (Hepatit B ve C) vb.), antioksidan,
antiiilser, anti-inflamatuar/analjezik, antitiimor/antikanser, anthistaminik
(antiallerjik), antikonviilzan (anti epileptik), antitliberkiiler, antidepresan,

antihipertansif, antidiyabetik, gibi pek c¢ok alanda biyolojik etkinlige sahip



benzimidazol tiirevi bilesikler sentezlenmistir [ 10-59]. Bu bilesiklerden bazilarina ait

ornekler Sekil 2.4 ve 2.5°de verilmistir,
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Benzimidazol halkas i¢eren bilesikler yukarida verilen 6rneklerde de goriildiigi gibi
farklh tarzdaki gruplarin sisteme dahil edilmesi ile c¢esitlendirilebilmektedir.
Benzimidazol sistemine dahil edilebilen gruplar arasinda sikhikla karsimiza
oksadiazol, tiyadiazol, triazol halkalan ile aldehit ve ketonlarin eklenmesiile elde
edilebilen schiff bazi tiirevleri gikmaktadir. Oksadiazol, tiyadiazol ve triazol ve
schiff bazi gruplanm igeren bilesikierin biyolojik aktivitelerinin fazla olmasi [60-79]
nedeni ile bu gruplann benzimidazol bilesikleri ile birlikte bulunmasinin aktiviteler
tizerinde olumlu etkilerinin olacagini diistindiirmektedir. Bu fikirden hareketle
oksadiazol, tiyadiazol, triazol halkalarini ve schiff bazi tiirevlerini de igeren
benzimidazol merkezli bilesikler de sentezlenmekte ve sahip olduklan aktiviteler
izerinde cahgmalar gerceklestirilmektedir. Cahismalar bu  bilesiklerin  de
antimikrobiyal (antibakteriyal-antifungal,)
antioksidan,antitiimor/antikanser,antiviral,antikonvulsant (anti epileptik),
antidiyabetik, antidepresan, enzim inhibitor gibi cok genis bir alanda aktiviteye sahip
olduklarini gostermektedir[80-111]. Bu gruplann sisteme dahil edilmesi ile elde
edilen bilesiklerde aktivitelerin (6zellikle antikanser aktivitelerinin) daha da arttif
belirlenmistir [81]. Bu tarz bilesikler ve sahip olduklan aktiviteler ile ilgili bazi

omekler Sekil 2.6’deverilmigtir.
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BOLUM 3. MATERYAL VE YONTEM

3.1. LaboratuarCalismalar: ve Kimyasallar

Bilesikler ile ilgili calismalar Giresun Universitesi Fen Edebiyat Fakiiltesi Kimya
Boliimii Organik Kimya Arastirma Laboratuvar’larinda veGiresun Universitesi
Merkezi Arastirma Labaratuvan’nda gerceklestirilmistir. Calismalar esnasinda Fluka,
Merck ve Aldrich’ ten temin edilen analitik safliktaki kimyasal malzemeler ile teknik
ve HPLC safliktagtziiciilerkullanilmistir. Bilesiklerin yap belirleme ¢aligmalarinda
kullanilan'H-NMR ve C-NMR spektrumian, Bruker Avance III 400 MHz NMR
Spektrometre cihazinda DMSO-ds ile alinmugtir. Erime noktalari, Barnstead
Elektrotermal erime noktasi tayin cihazi ve Biichi erime noktas: tayin cihaz: ile
belirlenmistir. Kiitle spekturumlan Agilent LC/MS-TOF Spektrometrecihazinda

alinmustir.
3.2. Bilesiklerin Sentezlenmesi

Benzimidazollerin pek c¢ok alanda aktif olmasi ve ilag etken maddesi olarak
potansiyellerinin bulunmasini da dikkate alarak bu calismamizda benzimidazol tiirevi
bazi bilesiklerin sentezlerini gerceklestirmeye ¢alistik. Bu baglamda 5,6-dikloro-2-
fenil-1H-benzimidazol bilesiginden Oncelikle asetat ve hidrazin tiirevlerini (1, 2)
sentezledik. 2 bilesiinin fenilizotiyosiyanat ile reaksiyonusonucu elde edilen
karbotiyoamid (3) tiirevinin asidik ve bazik halka kapanmalar ile thiadiazol (5) ve
triazol tiirevlerini (6) sentezini gerceklestirdik. Ayrica yine 2 bilesigi iizerinden gesitli
aldehitler kullanarak schiff bazi tiirevlerini de (4a-c) sentezlemeye c¢alistik.
Literatiirde de mevcut olan sentez yontemleri kullanilarak [82-85] elde edilen

bilesikler ile ilgili genel sentez akis semasi1 Sekil 2.1. de gbsterilmistir.
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Sekil 3.1. Sentezlenen bilesiklere ait genel sentez akis semasi



3.2.1. 1 Nolu BilesiginSentezi

0.010 mol5,6-dikloro-2-fenil-1H-benzimidazol bilesigi aseton icinde c¢oziilerek
tizerine0.025 mol potasyum karbonat (K2CO3) eklenerek bir saat oda sicakliginda
kanstinldiktan sonra kansima 0.010 mol etilbromoasetat(BrCH2COOEt) eklendi.
Oda sicakhifinda 7-8 saat devam ettirilen reaksiyon iTK ile kontrol edilerek
(etilasetat:hekzan, 3:1) sonlandinldi. Reaksiyon karisimi oda sicakligindaki saf su
icine dokiildi ve olusan kati1 siiziilip kurutulupetanol:su kamgimindan (1:3)

kristallendirilerek 1 nolu bilesik (Denklem 3.1) elde edildi.

BrCH,COOE: cl N\
K,CO, IAcc.mneIA m >©
cl N

5,6-dichloro-2-phenyl-1 H-benzimidazole 1 = (3 l )

CH,

[sim: Etil (5,6-dikloro-2-fenil- | H-benzimidazol-1-ilasetat
Verim: %75, E.n.: 147-150 °C.
'H-NMR Spektrumu, '*C-NMR Spektrumu, Kiitle Spektrumu (Ek Sekil 1)

3.2.2. 2 NoluBilesigin Sentezi

0.010 mollbilesigi 10 mL etanol icinde c¢oziilerek iizerine0.035 mol hidrazin
monohidrat (NH2NH2.H20) eklenerek iki saat oda sicakhiinda kanstirilan reaksiyon
ITK ile kontrol edilerek (etilasetat:etanol, 2:1) sonlandinld. Reaksiyon sonunda
olusan kati siiziilip kurutulupetanol:su karisimndan (1:2) kristallendirilerek 2 nolu
bilesik (Denklem 3.2) elde edildi.



N
) C,HOH A cl N
kf kﬁo (3.2)

HN
2
j “NH,

CHg

Isim: 2-(5,6-dikloro-2-fenil- 1 H-benzimidazol-1-il) asetohidrazid
Verim: %84, E.n.:267-270 °C.
'H-NMR Spektrumu, '*C-NMR Spektrumu, Kiitle Spektrumu (Ek Sekil 2)

3.2.3. 3 NoluBilesiginSentezi

0.010 mol2bilesigi 25 mL etanol icinde ¢odziilerek iizerine0.010 mol
fenilizotiyosiyanat(Ph-N=C=S) eklenerek ii¢ saat geri soputucu altinda reaksiyona
sokuldu.Reaksiyon ITK ile kontrol edilerek (etilasetat:etanol, 2:1) sonlandinld.
Reaksiyon karigimi oda sicakhifina sogutulup olusan kat siiziiliip kurutulup etanol su

kansimindan (1:2) kristallendirilerek 3 nolu bilesik (Denklem 3.3) elde edildi.

k(o Teon A& k( (3.3)
5

fsim:2-[(5,6-dikloro-2-fenil-1H-benzimidazol- 1-il)asetil]-N-fenilhidrazinkarbotiyo
amid

Verim: %55, E.n.: 265-268 °C.

'H-NMR Spektrumu, '*C-NMR Spektrumu, Kiitle Spektrumu (Ek Sekil 3)



3.2.4.5 NoluBilesigin Sentezi

0.010 molkarbotiyoamid (3) bilesigine 10 mL derisik siilfiirik asit ilave edilerek
yaklagik bir saat oda sicaklifinda karistinldi.Reaksiyon kartsimui buzlu su karigim
igine dokiildii. amonyak ile pH degeri yaklagik 8 e ayarlandi. Olusan kati siiziiliip su
ile yikamp kurutulduktan sonra etanolden kristallendirilerek 5 nolu bilesik (Denkiem
3.4) elde edildi.

Cl N Ci N
-0 - 000
a N 2.NH,/H.O C| N
Y N
s N 3.4
A ”
5

3

C

[sim:5-[(5,6-dikloro-2-fenil- 1 H-benzimidazol- 1-il)metil]-N-fenil-1,3 4-tiyadiazol-2-
amin

Verim: %55, E.n.: 234-236 °C.

'H-NMR Spektrumu, '*C-NMR Spektrumu, Kiitle Spektrumu (Ek Sekil 4)

3.2.5.6 NoluBilesifin Sentezi

0.010 molkarbotiyoamid (3) bilesigil5 mL 2M sodyum hidroksit cozeltisi ile
yaklagik 5 saat geri sogutucu altinda reaksiyona sokuldu. Oda sicaklifina sogutulan
kangimin pH degeri %37 lik siilfiirik asit ile 4-5 aralifina ayarlandi. Olusan kati
slizilip su ile yikamp kurutulduktan sonra etanol su kangimindan

(1:2)kristallendirilerek 6 nolu bilesik (Denklem 3.5) elde edildi.



¢ N cl N
cl N 2 HCI/H,0 N
o
5
s O
NH NH
SH
3

Isim:5-[(5,6-dikloro-2-fenil- 1 H-benzimidazol- 1-il)metil]-4-fenil-4 H-1,2,4-triazol-3-
tiyol

Verim: %58, E.n.:280-283 °C.

'H-NMR Spektrumu, *C-NMR Spektrumu, Kiitle Spektrumu (Ek Sekil 5)

3.2.6.4a NoluBilesigin Sentezi

0.010 mol 2bilesigi 15 mL absolii etanol iginde ¢oziilerek iizerine0.5 mL glasiyel
asetik asitve0.010 mol4-hidroksibenzaldehiteklenerek yaklasik alti saat geri sogutucu
altinda reaksiyona sokuldu.Reaksiyon ITK ile kontrol edilerek (etilasetat:hekzan,
2:1) sonlandirildi. Reaksiyon karisim: oda sicaklifina sogutulup olusan kati siiziiliip

kurutulup etanolden kristallendirilerek 4a nolu bilesik (Denklem 3.6) elde edildi.

cl N HO_Q_( cl N
m \ - = m \
cl N: ::: AcOH / E\OH ci N

o o

HN NH
\NHE /@/\N/
HO

2 4a

(3.6)

)



[sim:2-(5,6-dikloro-2-fenil-1 H-benzimidazol-1-il)-N'-{(1 E)-(4-hidroksifenil)metilen]
asetohidrazid

Verim: %70, E.n.:295-298 °C.

'H-NMR Spektrumu, *C-NMR Spektrumu, Kiitle Spektrumu (Ek Sekil 6)

3.2.7.4b NoluBilesigin Sentezi

0.010 mol 2bilegigi |5 mL absolii etanol iginde ¢oziilerek iizerine0.5 mL glasiyel
asetik asitve0.010 mol4-bromobenzaldehit eklenerek yaklasik alt1 saat geri sogutucu
altinda reaksiyona sokuldu.Reaksiyon ITK ile kontrol edilerek (etilasetat:hekzan,
2:1) sonlandinldi. Reaksiyon kansimi oda sicaklifina sogutulup olusan kati siiziiliip

kurutulup etanolden kristallendirilerek 4b nolu bilesik (Denklem 3.7) elde edildi.

(3.7)

isim:2-(5,6-dikloro-2-fenil-1 H-benzimidazol- 1-i{)-N'-[( 1 E)-(4-bromofenil)metilen]
asetohidrazid

Verim: %72, E.n.:279-282 °C.

'H-NMR Spektrumu, '*C-NMR Spektrumu, Kiitle Spektrumu (Ek Sekil 7)

3.2.8.4c NoluBilesigin Sentezi
0.010 mol2bilesigi 15 mL absolii etanol iginde ¢oziilerek iizerine0.5 mL glasiyel

asetik asitve0.010 mold4-metoksibenzaldehit eklenerek yaklasik alti saat geri

sogutucu altinda reaksiyona sokuldu.Reaksiyon ITK ile kontrol edilerek

18



(etilasetat:hekzan, 2:1) sonlandinldi. Reaksiyon karnsimi oda sicaklifina sogutulup
olugan kau siiziilip kurutulup etanolden kristallendirilerek 4¢ nolu bilesik (Denklem
3.8) elde edildi.

cl 0
I as O
a N AcOH / EtOH N
o
(3.8)
HN\NHE /@/\N/

Isim:2-(3,6-dikloro-2-fenil-1 H-benzimidazol- 1-il)-N'-[( 1 E)-(4-metoksifenil)metilen]

n

asetohidrazid
Verim: %75, E.n.:268-271 °C.
'H-NMR Spektrumu, '3*C-NMR Spektrumu, Kiitle Spektrumu (Ek Sekil 8)
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BOLUM 4.ARASTIRMA BULGULARI

4.1. Sentezlenen Bilesiklerin Spektroskopik Verileri

Calismamiz neticesinde 5,6-dikloro-2-fenil-1H-benzimidazol bilesigi kullamlarak
asetat ve hidrazin tiirevleri (1, 2),karbotiyoamid (3) tiirevi,thiadiazol (5) ve triazol
tiirevleri (6) ve schiff baz tiirevleri (4a-¢) olmak iizere 8 tane yeni benzimidazol
merkezli bilesigin  sentezini gerceklestirdik. Sentezlenen bilesiklerin yapi
aydinlatilmasinda, '"H-NMR, "*C-NMR ve kiitle spekirumlarindan elde edilen veriler
kullanilmusti. NMR  spektrumlaninda ¢oziicii olarak DMSO-ds kullamlmustir.'H-
NMR spektrumlarinda DMSO-ds’dan ileri gelen 2.5 ppm civaninda metil pikleri, 3.3-
3.5 ppm arabfinda su pikleri gozlenmistir. Sentezlenen  bilesiklerin
isimlendirilmesinde ve NMR spektroskopisine ait verilerin yorumlanmasinda ACD
NMR programindanda faydalamlmustir [112]. Sentezlenen bilesiklerin yapilan,
isimlendirmeleri ve spektroskopik verileriTablo 4.1.- Tablo 4.8. arasinda siralanarak

asagida verilmigtir



Tablo4.1. 1 Nolu Bilesife ait veriler

Cl :
cl

Q
I
@

Etil (5,6-dikloro-2-fenil-1H-benzimidazol- 1-il)asetar®

'H-NMR (DMSO-ds) & ppm BC-NMR (DMSO-ds) & ppm LC-MS/TOF, m/z(%):
1.10-1.14 (t, 3H, CH3) 14.33 (CHa), [M]*349.07 (100)
4,08-4.14 (g, 2H, OCH,), 168.27 (C=0),
3.26 (s, 2H, N-CH,), 46.75 (N-CHa),
Benzimidazol ve Fenil H: 61.95 (OCHa),
7.58-7.59 (m, 3H, Ar-H), Benzimidazol ve Fenil C:
7.69-7.72 (m, 2H, Ar-H), 156.12 (C=N),
8.01 (s, 1H, Ar-H), 125.75 ve 125.38 (C-Cl),
8.12 (s, 1H, Ar-H), 136.42 ve 142.33 (koprii C),
113.25 ve 120.82 (benzimd. C),
129.54 (C),
129.38 (3C),

130.87 (2C),

*IH.NMR Spektrumuy, PC-NMR Spektrumu, Kiitle Spekwumu (Ek Sekil 1)



Tablo4.2. 2 Nolu Bilesige Ait Veriler

OO

2-(5,6-dikloro-2-fenil- 1 H-benzimidazol-1-ilasetohidrazid*

'H-NMR (DMSO-ds) 8 ppm 3C-NMR (DMSO-ds) 8 ppm LC-MS/TOF, m/z(%):
4.40 (s, 2H, NH»), 167.05 (C=0), [M]*335.06 (100}
4,89 (s, 2H, N-CH»), 46.62 (N-CHy),
9.50 (s, H, NH), Benzimidazol ve Fenil C:156.35
Benzimidazol ve Fenil H: (C=N),
7.57-7.60 {m, 3H, Ar-H), 125.54 ve 125.30 (C-C1),
7.79-7.81 (m, 2H, Ar-H), 136.50 ve 142.45 (kipri C),
7. 88 (s, 1H, Ar-H), 113.21 ve 120.71 (benzimd. C),
8.00 (s, 1H, Ar-H), 129.41 (C),
129.47 (3C),
130.88 (20),

*IH-NMR Spektrumu, PC-NMR Spekirumu, Kiitle Spektrumu (Ek Sekil 2)



Tablo4.3. 3 Nolu Bilesigie Ait Veriler

;

ct
t::|j : N
5

J
NH NH

2-[(5,6-dikloro-2-fenil-1 H-benzimidazol- 1-iDasetil]-N-fenilhidrazinkarbotiyoamid *

TH-NMR (DMSO-ds) & ppm 3C.NMR (DMSO-ds) & ppm LC-MS/TOF, m/z(%):
5.06 (s, 2H, N-CH3), 166,97 (C=0), [M]*470.07 (50)
9.75-9.94 (bs, 2H, 2 NH), 184.44(C=8),
10.41-10.55 (bs, H, NH), 46.73 (N-CHa),
Benzimidazol veFenilH: Benzimidazol ve Fenil C:156.34
7.21 (bs, 1H, Ar-H}, (C=N),
7.38 (bs, 2H, Ar-H), 125.57 ve 125.30 (C-CI),
7.46 (bs, 2H, Ar-H), 136.50 ve 142.40 (kopri C),
7.60 (bs, 3H, Ar-H), 113.28 ve 120.77 (benzimd. C),
7.74-7.18 (bs, 2H, Ar-H), 135.33 (C),
7.91-8.02 (bd, 2H, Ar-H), 129.99 (C),
129.77 (3C),
129.67 (C),
129.41 (4C),
128.74 (C),
130.89 (C),

*'H-NMR Spektrumu, *C-NMR Spektrumu, Kiitle Spektrumu (Ek $Sekil 3)



Tablo 4.4, 5 Nolu Bilesige Ait Veriler

5-{(5,6-dikloro-2-fenil-1 H-benzimidazol-1-ilymetil]-N-fenil- 1,3,4-tiyadiazol-2-amin*

'H-NMR (DMSO-de) 5 ppm

BC-NMR (DMSO-ds) & ppm LC-MS/TOF, m/z(%):

5.90 (s, 2H, N-CH3y),
10.35 (s, IH, NH),
Benzimidazol ve Fenil H:
6.97-7.00 (¢, IH, Ar-H),
7.29-7.31 (1, 2H, Ar-H),
7.53-7.55 (d, 2H, Ar-H),
7.60-7.62 (m, 3H, Ar-H).
7.84-7.86 (m, 2H, Ar-H),
8.04 (s, 1H, Ar-H),

8.15 (s, IH, Ar-H),

165.52 (tiyadiazolC-CHa),
154.51 (tiyadiazolC-NH),
43.66 (N-CHa),
Benzimidazol ve Fenil
C:[155.90 (C=N),

125.80 ve 125.63 (C-Cl),
135.78 ve 142.56 (kdprii C),
113.43 ve 120.99 (benzimd. C),
140.75 (C),

129.41 (C),

117.91 (20),

122.54 (C),

129.44 (2C),

129.53 (2C),

129.72 (20),

131.00 (C),

[M]*452.06 (100)

*'H-NMR Spektrumu, *C-NMR Spektrumu, Kiitle Spektrumu (Ek Sekil 4)



Tablo 4.5. 6Nolu Bilesige Ait Veriler

cl N
-0
cl N
/N\

a3e;

5-[(5,6-dikloro-2-fenil-1 H-benzimidazol- 1-il)metil ]-4-fenil-4H-1,2,4-triazol-3-tiyoi*

'H-NMR (DMSO-ds) & ppm BC-NMR (DMSO-ds) § ppm LC-MS/TOF, m/z(%):
5.78 (s, 2H, N-CHa), 168.80 (triazol C-SH), (M]*452.06 (30)
13.62 (s, 1H, SH), 152.20 (triazol C-CHay),
Benzimidazol ve Fenil H: 46.55 (N-CH»),
T.15-7.19 (t, 1H, Ar-H), Benzimidazol ve Fenil C:156.24
7.37-7.41 (1, 3H, Ar-H), (C=N),
7.46-7.50 (1, 3H, Ar-H), 125.62 ve 125.37 (C-Ch),
7.53-7.55 (d, 1H, Ar-H). 136.54 ve 142.43 (kiprii C),
7.81-7.83 (d, ZH, Ar-H), 113.39 ve 120.74 (henzimd. C),
7.99 (s, 1H, Ar-H), 147.81 {C),
8.02 (s, 1H, Ar-H), 129.27 (C),
121.13 (20),
125.07 (C),
129.33 (2C),
129.72 (2C),
129.89 (20),
130.87 (C),

*/H-NMR Spekirumu, C-NMR Spektrumu, Kiitle Spekirumu (Ek Sekil 5)



Tablo 4.6. 4a Nolu Bilesige Ait Veriler

2-(5,6-dikloro-2-fenil-1 H-benzimidazol-1-il}-N-[{ 1 E)-(4-hidroksifenil)metilen] asetohidrazid*

'H-NMR (DMSO-ds) & ppm I3C-NMR (DMSO-ds) § ppm LC-MS/TOF, m/z(%):
5.07,5.52 (s, 2H, N-CH2), 145.20 (N=CH), , [M]*439.08 (100)
8.10 (s, |H, N=CH), 168.06 (C=0),
9,92 (s, 1H, OH), 46.72 (N-CH»),
i1.60 (s, 1H, NH), Benzimidazoel ve Fenil C:156.37
Benzimidazol ve Fenil H: (C=N),
6.80-6.82 (d, 2H, Ar-H), 125.04 ve 125.47 (C-CI),
7.52-7.59 (m, 5H, Ar-H), 136.98 ve 142.42 (koprii C),
7.71-7.76 (m, 2H, Ar-H), 113.47 ve 120.60 (benzimd. C),
7.93 (s, IH, Ar-H), 116.11 (20),
8.00 (s, 1H, Ar-H), 129.25 (C),
129,33 (2C),
129,40 (2C),
129.89 (C)
130.73 (C),
125.31 (C),

159.89 (ArC-OH),

*IH-NMR Spektrumu, *C-NMR Spekirumu, Kiitle Spektrumu (Ek Sekil 6)



Tablo 4.7.4b Nolu Bilesige Ait Veriler

2-(5,6-dikloro-2-fenil-1H-benzimidazol- 1 -il)-N'-[(1 E}-(4-bromofenil)metilen] asetohidrazid*

"H-NMR {DMSO-ds) 8 ppm I3C-NMR (DMSO-ds) 8 ppm LC-MS/TOF, m/z(%):
3.81 (s, 3H, O-CH3) 143.80 (N=CH), [M]* 502.99 (50)
5.11, 5.57 (s, 2H, N-CHa), 168.57 (C=0),
8.12, 8.20 (s, |H, N=CH), 46,76 (N-CH»),
11.88 (s, 1H, NH), 55.78 (OCH3),
Benzimidazol ve Fenil H: Benzimidazol ve Fenil C:156.43
7.54-7.59 (m, 3H, Ar-H), (C=N),
7.62-7.68 (m, 4H, Ar-H), 125.08 ve 125.51 (C-Cl),
7.70-7.73 (m,2H, Ar-H ), 136.96 ve 142.43 (koprii C),
8.01 (s, 2H, Ar-H), 113.46 ve 120.63 (benzimd. C),
129.86 (),
129.33 (2C),
129,38 (4C),
130.75 (C),
132.23 (20),

123.83 (ArC-Br),

*'H-NMR Spektrumu, '*C-NMR Spektrumu, Kiitle Spektrumu (Ek Sekil 7)



Tabio 4.8. 4c Nolu Bilesigie Ait Veriler

2-(5,6-dikloro-2-fenil-1 H-benzimidazoi-1-il)-N'-[( 1 E)-(4-metoksifenilymetilen] asetohidrazid*

"H-NMR (DMSOQ-d¢) & ppm

BC-NMR (DMSO-ds) 5 ppm LC-MS/TOF, m/z(%):

3.81 (s, 3H, OCH3),
5.07,5.53 (s, 2H, N-CHz),
8.06 - 8.18 (s, |H, N=CH),
11.59 (s, 1H, NH),
Benzimidazol ve Fenil H:
6.98-7.00 (d, 2H, Ar-H),
7.55-7.59 (m, 3H, Ar-H),
7.63-7.65 (d, 2H, Ar-H),
7.72-7.77 (m,2H, Ar-H ),
7.99 (s, 2H, Ar-H),

144.75 (N=CH),

168.09 (C=0),

46.73 (N-CHa),

55.78 (OCH,),

Benzimidazol ve Fenil C:156.37
(C=N),

125.05 ve 125.48 (C-Cl),
136.98 ve 142.42 (koprii C),
113.48 ve 120.61 (benzimd. C),
129.88 (C),

126.88 (C),

129.12 (C),

129.32 (2C),

129.139 (2C),

129.59 (C),

130.74 (C),

11473 (20),

161.10 (ArC-OCHj3),

453.09 (100)

*IH.NMR Spektrumu, *C-NMR Spektrumu, Kiitle Spekirumu (Ek Sekil 8)



BOLUM 5. TARTISMA VE SONUC

5.1. Sentezlenen Bilesiklerin Spektroskopik Verilerinin Degerlendirilmesi
5.1.1.1 Nolu BilesiginSpektroskopik Verilerinin Degerlendirilmesi

5,6-dikloro-2-fenil-1H-benzimidazol bilesiginin etil bromo asetat ile reaksiyonu
sonucu elde edilen 1 nolu bilesige ait spektroskopik veriler degerlendirildiginde'H
NMR spektrumunda ester grubuna ait CH; ve O-CHz piklerinin sirasiyla 1.10-1.14
ppm civannda triplet ve 4.08-4.14 ppm arasinda kuartet seklinde bulundugu
gozlenmektedir. Bu piklere ait karbon sinyalleri ise '*C NMR spektrumunda sirasiyla
14.33 ve 61.95 ppm degerlerinde gozlenmistir.Ester grubunun karbonilinden ileri
gelen C=0 sinyali de 168.27 ppm civarinda gozlenmektedir. Benzimidazol
halkasinin azot atomu iizerinden ester grubunun baglandifi noktadaki N-CHa:
grubuna ait proton sinyalleri 5.26 ppm karbon sinyalleri ise 46.75 ppm civarinda
gozlenmektedir. Benzimidazol halkasindaki C=N grubundan kaynakli karbon piki de
beklenildidi iizere 156.12 ppm civarinda gozlenmektedir. Benzimidazol haikasina
substitiiye aromatik halka ve benzimidazol aromatik halkasina ait protonlarn ise
7.58-8.12 ppm arasinda rezone olduklan goriilmektedir. Bu halkalara aitkarbon
sinyalleri de 113.25-142.33 ppm araliginda gézlenmektedir. 'H NMR spektrumu
verileri ile beraber '*C NMR spektrumunun APT olarak alinmis olmasi ve piklerin
proton saytlarina gore yonelmelerinin de spektrumda net olarak gdzlenmesi bilesigin
yapisim desteklemektedir.1 nolu bilesige ait [M]* iyon piki de bilesigin kiitlesi ile
uyumlu olarak yaklagik 349.07degerinde goriilmektedir.



5.1.2.2 Nolu BilesiginSpektroskopik Verilerinin Degerlendirilmesi

1 nolu bilesige hidrazin katilmasi sonucu sentezlenen2 nolu bilesik icin elde edilen
spektrumlar incelendiginde ester grubuna ait CH3 ve O-CHa piklerinin'H NMR ve'*C
NMR spektrumlannda artitk gozlenmedigi bunun yerine hidrazin grubundan
kaynaklanan NH ve NH: proton sinyallerinin sirasiyla 9.50 ve 4.40 ppm de ortaya
ciktigt goriilmektedir. D20 ilavesi ile bu piklerin spektrumda gézden kaybolmas:
ilgili piklerin NHNH:grubuna ait oldugunu kamtlamaktadir. Bilesige ait diger
spesifik piklerden olan C=Okarbon sinyali 167.05 ppm, N-CH: grubuna ait proton
sinyalleri 4.89 ppm karbon sinyalleri 46.62 ppm, benzimidazol halkas1 C=N karbon
piki 156.35 ppm civarinda gézlenmistir. Benzimidazol halkasi ve substitiiye aromatik
halka protonlant 7.57-8.00 ppm arasinda, karbonlarn ise 113.21-142.45 ppm
arahginda gbzlenmektedir. 'H NMR spektrumu verileri ile beraber '3C NMR
spektrumunun APT olarak alinmis olmast ve piklerin proton sayilarina gore
yonelmelerinin de spektrumda net olarak gozlenmesi bilesigin  yapisin
desteklemektedir. 2 nolu bilesige ait [M]* iyon piki de bilesigin kiitlesi ile uyumlu
olarak yaklasik 335.06degerinde goriilmektedir.

5.1.3.3 Nolu BilesiginSpektroskopik Verilerinin Degerlendirilmesi

2 nolu bilesige fenilizotiyosiyanat (Ph-N=C=8) katilmasi sonucu sentezlenenve
karbotiyoamid tiirevi olan 3 nolu bilegsik icin elde edilen spektrumlar
inceledigimizde oncelikle 2 nolu hidrazin tiirevi bilesikte bulunan ve 4.40 ppm
civarinda rezone olan NH: proton sinyalinin kayboldugunu ve 3 nolu bilesikte
bulunan iig NH grubu protonuna ait piklerin '"H NMR spektrumunun 9.75-10.55 ppm
arahipunda ¢iktigini gormekteyiz. Yine oncii bilesik olan 2 nolu bilesigin '*C NMR
spektrumunda olmayip sentezlenen bilesikte bulunan C=S grubuna ait karbon pikinin
184.44 ppm civarinda rezone oldugunu gdrmekteyiz. Bilesiie ait diger spesifik
piklerden olan C=0Okarbon sinyali 166.97 ppm, N-CH:z grubuna ait proton sinyalleri
5.06 ppm karbon sinyalleri 46.73 ppm, benzimidazol halkasi C=N karbon piki
156.34 ppm civannda gézlenmistir. Sentezlenen 3 nulu bu bilesik ile ortama ilave

olan fenil grubundan kaynaklanan yeni aromatik proton ve karbon pikleri ile beraber
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benzimidazol halkasi ve substitiiye aromatik halka protonlan 7.21-8.02 ppm
arasinda, karbonlar ise 113.28-142.40 ppm aralifinda gozlenmektedir, '"H NMR
spektrumu verileri ile beraber '*C NMR spektrumunun APT olarak alinmis olmasi ve
piklerin proton sayillarina gore yonelmelerinin de spektrumda net olarak gbzlenmesi
bilesigin yapisim desteklemektedir. 3 nolu bilesige ait (M]* iyon piki de bilesigin
kiitlesi ile uyumlu olarak yaklasik 470.07degerinde gorilmektedir.

5.1.4.5 Nolu BilesiginSpektroskopik Verilerinin De@erlendirilmesi

3 nolu bilesiginasidik halka kapanmasi ile sentezlenen ve tiyadiazol tiirevi olan 5
nolu bilesikte oncelikle 3 nolu bilesigin '"H NMR spektrumunda gozlenen iic NH
grubu protonuna ait pikierin ve '*C NMR spektrumunda gézlenenC=S veC=0karbon
sinyallerinin kayboldugunu gbzlemekteyiz. Sentezlenen 5 nolu bilesige ait olan yeni
spesifik pikler olarak karsgimiza oncelikle '*C NMR spektrumunda 165.52 ppm
(tiyadiazol C-CHa) ve ,154.51 ppm (tiyadiazol C-NH) de goriilen tiyadiazol
halkasina ait karbon pikleri ¢ikmaktadir.Bilesige ait diger spesifik piklerden olan NH
proton sinyali 10.35 ppm, N-CH: grubuna ait proton sinyalleri 5.90 ppm karbon
sinyalleri 43.66 ppm, benzimidazol halkasi C=N karbon piki 155.90 ppm civarinda
gozlenmistir. Benzimidazol halkasi ve substitiilye aromatik halkalardankaynaklanan
proton pikleri6.97-8.15 ppm arasinda, karbonlan ise 113.43-140.75 ppm aralifinda
gézlenmekiedir. '"H NMR spektrumu verileri ile beraber *C NMR spektrumunun
APT olarak alinmis olmasi ve piklerin proton sayilarina gére yonelmelerinin de
spektrumda net olarak gdzlenmesibilesigin yapisini desteklemektedir. 5 nolu bilesige
ait [M]* iyon piki de bilesigin kiitlesi ile uyumlu olarak yaklagik 452.06degerinde

goriillmektedir.

5.1.5.6 Nolu BilesiginSpektroskopik Verilerinin Degerlendirilmesi

3 nolu bilesiginbazik halka kapanmasi ile sentezlenen ve triazol tiirevi olan 6 nolu
bilesikte 6ncelikle 3 nolu bilesigin '"H NMR spektrumunda gézlenen ii¢ NH grubu

protonuna ait piklerin ve '*C NMR spektrumunda gozlenenC=S veC=Okarbon

sinyallerinin kayboldugunu goézlemekieyiz. Sentezlenen 6 nolu bilesige ait olan yeni
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spesifik pikler olarak karsimiza oncelikle '"H NMR spektrumunda 13.62 ppm de
goriilen SH protonuna ait pik ve '*C NMR spektrumunda 168.80 ppm (triazol C-SH)
ve,152.20 ppm (triazol C-CH2) de goriilen triazol halkasina ait karbon pikleri
¢tkmaktadir.Bilesige ait diger spesifik piklerden olanN-CH: grubuna ait proton
sinyalleri 5.78 ppm karbon sinyalleri 46.55 ppm, benzimidazol halkasi C=N karbon
piki 156.24 ppm civarinda gozlenmistir. Benzimidazol halkas: ve substitiiye aromatik
halkalardankaynaklanan proton pikleri7.15-8.02 ppm arasinda, karbonlan ise 113.39-
147.81 ppm araliinda gozlenmektedir. "H NMR spektrumu verileri ile beraber 13C
NMR spektrumunun APT olarak alinmis olmasi ve piklerin proton sayilarina gore
yonelmelerinin  de  spektrumda net olarak gdzlenmesibilesigin  yapisim
desteklemektedir. 6 nolu bilesige ait [M]* iyon piki de bilesigin kiitlesi ile uyumlu
olarak yaklagik 452.06degerinde goriilmektedir.

5.1.6.4a Nolu BilesiginSpektroskopik Verilerinin Degerlendirilmesi

2 nolu hidrazin tiirevi bilesige 4-hidroksibenzaldehitkatilmas: sonucu sentezlenenve
schiff baz: tiirevi olan 4a nolu bilesik igin elde edilen spektrumlan inceledigimizde
oncelikle 2 nolu hidrazin tiirevi bilesikte bulunan ve 4.40 ppm civarinda rezone olan
NH3: proton sinyalinin kayboldugunu gérmekteyiz. Sentezlenen 4a nolu bilesige ait
olan yeni spesifik pikler olarak karsimiza oncelikle 'H NMR spektrumunda 8.10 ppm
civarinda gozlenen N=CH grubuna ait pik¢tkmaktadir ki bu pike ait karbon sinyalini
ise "C NMR spektrumunda yaklasik 145.20 ppm civarinda gdzlemlemekteyiz.
Bunlara ilaveten4-hidroksi fenil grubu OHprotonuna ait pik 'H NMR spektrumunda
9.92ppm de, aril C-OH piki de "“C NMR spektrumunda 159.89 ppm de
gozlenmektedir.Bilesigin N-CHa grubuna ait proton sinyalleri 5.07-5.52 ppm de imin
bagina ait izomerlesmeden dolay: ikili bir set halinde goriilmektedir.N-CHz karbon
sinyalleri ise 46.73 ppm de karsimiza ¢ikmaktadir. Bilesige ait difer spesifik
piklerden olan C=Okarbon sinyali 168.06 ppm, benzimidazol halkas1 C=N karbon
piki 156.37 ppm civarinda gézlenmigtir. Benzimidazol halkasi ve diger substitiiye
aromatik halka protonlan 6.80-8.10 ppm arasinda, karbonlan ise 113.47-142.42 ppm
aralifinda gozlenmektedir. '"H NMR spektrumu verileri ile beraber *C NMR

spektrumunun APT olarak alinmis olmas: ve piklerin proton sayilarina gore



yonelmelerinin  de spektrumda net olarak gozlenmesi bilesifin - yapisim
desteklemektedir. 4a nolu bilesige ait [M]* iyon piki de bilesigin kiitlesi ile uyumlu
olarak yaklasik 439.08degerinde goriilmektedir.

5.1.7.4b Nolu BilesiginSpektroskopik Verilerinin Degerlendirilmesi

2 nolu hidrazin tiirevi bilesige 4-bromobenzaldehit katiimasi sonucu sentezlenenve
schiff bazi tiirevi olan 4b nolu bilesik igin elde edilen spektrumlan inceledigimizde
oncelikle 2 nolu hidrazin tiirevi bilesikte bulunan ve 4.40 ppm civarinda rezone olan
NH3 proton sinyalinin kayboldugunu gormekteyiz. Sentezlenen 4b nolu bilesige ait
olan yeni spesifik pikler olarak karsimiza ncelikle 'H NMR spektrumunda 8.12-
8.20 ppm civarinda gézlenen N=CH grubuna ait pikgikmaktadir ki bu pike ait karbon
sinyalini ise 'C NMR spektrumunda yaklagik 143.80 ppm civarnnda
gozlemlemekteyiz. Bunlara ilavetend-bromo fenil grubundakiBromun bagh oldug
karbona ait pik'*C NMR spektrumunda 123.83 ppm de gozlenmektedir.Bilesigin N-
CH2 grubuna ait proton sinyalleri 5.11-5.57 ppm de imin bagina ait izomerlesmeden
dolayi ikili bir set halinde goriilmektedir. N-CHa karbon sinyalleri ise 46.76 ppm de
karsimiza gikmaktadir. Bilesige ait digier spesifik piklerden olan C=Okarbon sinyali
168.57 ppm, benzimidazol halkasi C=N karbon piki 156.43 ppm civarinda
gozlenmistir. Benzimidazol halkasi ve diger substitiiye aromatik halka protonlari
7.54-8.20 ppm arasinda, karbonlan ise 113.46-143.80 ppm aralifinda
gozlenmektedir, 'H NMR spektrumu verileri ile beraber '*C NMR spektrumunun
APT olarak alinmis olmas: ve piklerin proton sayilanna gore yonelmelerinin de
spektrumda net olarak gozlenmesi bilesigin yapisim desteklemektedir. 4b nolu
bilesige ait [M]* iyon piki de bilesifin kiitlesi ile uyumlu olarak yaklasik
502.99degerinde goriilmektedir.

5.1.8.4c¢ Nolu BilesiginSpektroskopik Verilerinin Degerlendirilmesi
2 nolu hidrazin tiirevi bilesifie 4-metoksibenzaldehit katilmasi sonucu sentezlenenve

schiff baz tiirevi olan 4¢ nolu bilesik igin elde edilen spektrumlan inceledigimizde

dncelikle 2 nolu hidrazin tiirevi bilesikte bulunan ve 4.40 ppm civarinda rezone olan
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NH: proton sinyalinin kayboldugunu gérmekteyiz. Sentezlenen 4¢ nolu bilesige ait
olan yeni spesifik pikler olarak karsimiza dncelikle '"H NMR spektrumunda 3.81 ppm
de O-CHj grubuna ait pik ve 8.06-8.18 ppm civarinda gozlenen N=CH grubuna ait
pik cikmaktadir. bu gruplara ait karbon sinyailerini de '*C NMR spektrumunda O-
CH3 icin 55.78 ppm de, N=CH igin de 144.75 ppm civaninda gérmekteyiz. Bunlara
ilavetend-metoksi fenil grubundaki metoksi grubunun bagh oldugukarbona ait pik
13C NMR spektrumunda 161.10 ppm de g6zlenmektedir.Bilesigin N-CHz grubuna ait
proton sinyalleri 5.07-5.53 ppm de imin bagina ait izomerlesmeden dolay ikili bir
set halinde goriilmektedir. N-CH: karbon sinyalleri ise 46.73 ppm de karsimiza
cikmaktadir. Bilesige ait diger spesifik piklerden olan C=Okarbon sinyali 168.09
ppm, benzimidazol halkasi C=N karbon piki 156.37 ppm civarinda gdzlenmistir.
Benzimidazol halkas: ve diger substitiiye aromatik halka protonlar 6.98-8.18 ppm
arasinda, karbonlar ise 113.48-142.42 ppm arahfinda gézlenmektedir. '"H NMR
spektrumu verileri ile beraber '*C NMR spektrumunun APT olarak alinmis olmasi ve
piklerin proton sayilarina gbre yonelmelerinin de spektrumda net olarak gdzlenmesi
bilesigin yapisim desteklemektedir. d¢ nolu bilesige ait {M]* iyon piki de bilesigin
kiitlesi ile uyumlu olarak yaklasik 453.09degerinde goriilmektedir.

Bilesiklerin  yapilarim  aydinlatirken  kullanilan  spektroskopik  veriler
degerlendirilirken literatiir ornekleri de dikkate alinmigtir bu incelemeye gore
sentezlenmis olan bilesiklere ait NMR sonuglan literatiirde mevcut olan benzer
benzimidazol bilesiklerinin verileri ile uyum igerisinde olup bilesiklerin yapilarin
desteklemektedir (82-85,104,111).

Yapilan literatiir aragiirmalaninin da gosterdidi iizere benzimidazol bilesikleri, sahip
olduklarnn cok cesitli aktiviteler nedeniyle hem sentez kimyasinin hem de ilag
endiistrisinin 6nemli bilesikleri arasinda yer almaktadirlar. Bu nedenle benzimidazol
bilesikleri ile ilgili ¢alhigmalar artarak devam etmekiedir. Yine sentez ve ilag
kimyasinda, aktif etkileri nedeniyle fizerlerinde c¢alisilan triazol, tiyadiazol,
oksadiazol, schiff bazi gibi ©6nemli gruplar ile medifiye olabilmeleri,
benzimidazollerin etkinlifini hem arttirmakta hem de bilesik cesitliligi sunma

bakimindan Onemini pekistirmektedir. Bu sebeplerden hareket ile calismamizda
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benzimidazol halkasi iceren bilesik tiirevlerini ve bunlarin triazol, tiyadiazol ve schiff
bazi tiirevierini sentezlemeye calistik. Literatiir 6rneklerinin biyolojik etkinliklerinin
yiiksek olmasi bu bilesiklerin de etkin aktiviteye sahip olduklarnim diisiindiirmekiedir.
Bu nedenle sentezienen bilesikler ile ilgili biyolojik aktivite caligmalan da yapilmaya
baslanmustir ve devam etmektedir. Yine sentezlenen bilesikler iizerinde reaksiyon
verme potansiyeli olan aktif gruplann varhii, bu bilesiklerin ileri sentezler igin de

kullamlabilecekierini diisiindiirmektedir.
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