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OZET

Akridin, sentetik bir halka sistemine sahip olup, boya ve bazi1 degerli ilaclarin
sentezinde kullanilan yapay bir molekiildiir. Pirazol ise, bes iiyeli heterosiklik bir halka
sisteminden olusmaktadir. Literatiirde, pirazol halkasi iceren bilesiklerin dnemli bir biyolojik

aktivite potansiyeline sahip olduguna dair ¢ok sayida ¢aligsma rapor edilmistir.

Bu ¢aligmada, ¢esitli biyolojik aktivite potansiyeline sahip olabilecek, yeni tasarlanmis
pirazol-akridin bilesiklerinin sentezi ve karakterizasyonlari amacglandi. Bunun ig¢in baslangig
bilesigimiz olan 3-(4-nitrofenil)-1-fenil-1H-pirazol-4-karbaldehit bilesigi literatiire gore
sentezlendi. Elde edilen bu bilesik ise, 5,5-dimetilsiklohekzan-1,3-dion (B-diketon) ve cesitli
aromatik aminlerle halkalandirilarak farkli biyolojik aktif gruplar iceren yeni pirazol-akridin

tirevleri elde edildi.

Sentezi gerceklestirilen tiim bilesiklerin yapilari, FT-IR, 'H-NMR, *C-NMR ve Kiitle
gibi gesitli spektroskopik yontemlerden yararlanilarak aydinlatildi.

Anahtar Kelimeler: Akridin, Akridindion, Pirazol, Karbaldehit, B-diketon, Heterosiklik
Bilesik, Biyolojik Aktivite.
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SYNTHESIS AND CHARACTERIZATION OF NEW ACRIDINE DERIVATIVES OF
THE SUBSTITUTED PYRAZOL-4-CARBALDEHYDE

Hiiseyin BASKOY
Chemistry, M.S. Thesis, 2019
Thesis Supervisor: Prof. Dr. Rahmi KASIMOGULLARI

SUMMARY

Acridine is a synthetic molecule that has a synthetic ring system and is used in the
synthesis of dyes and some valuable drugs. Pyrazole is a five-membered heterocyclic ring
system consisting of three carbon atoms and two nitrogen atoms side by side. In the literature, it
is possible to find many studies that the chemical compounds carrying the pyrazole nucleus

have a significant potential on the central nervous system.

This study, aims to synthesize and characterize newly designed pyrazole-acridine
compounds, which may have the potential for various biological activities. For this, the starting
compound 3- (4-nitrophenyl) -1-phenyl-1H-pyrazole-4-carbaldehyde was synthesized according
to the literature. The resulting compound was cycled with 5,5-dimethylcyclohexane-1,3-dione
(B-diketone) and various aromatic amines to yield new pyrazole-acridine derivatives containing

different biologically active groups.

Structures of the compounds we synthesized were screened using FT-IR, 'H-NMR, "*C-

NMR and mass spectral data.

Keywords: Acridine, Acridindione, Pyrazole, Carbaldehyde, P-diketone, Heterocyclic
Compounds, Biological Activity.
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SIMGELER VE KISALTMALAR DiZiNi (devam)

Simgeler Aciklama

HB 1-(1-(4-nitrofenil)etiliden)-2-fenilhidrazin

HB-1 3-(4-nitrofenil)-1-fenil-1H-pirazol-4-karbaldehit

HB-2 3-(3,3,6,6-tetrametil-9-(3-(4-nitrofenil)- 1-fenil- 1 H-pirazol-4-yl)-1,8-diokso-

1,2,3,4,5,6,7,8-octahidroakridin-10(9H)-yl)benzensiilfonamit

HB-3 10-(4-florofenil)-3,3,6,6-tetrametil-9-(3-(4-nitrofenil)-1-fenil-1 H-pirazol-4-
yl)-3,4,6,7,9,10-hekzahidroakridin-1,8(2H,5H)-dion

HB-4 3,3,6,6-tetrametil-10-(4-nitrofenil )-9-(3-(4-nitrofenil)-1-fenil-1 H-pirazol-4-
yl)-3,4,6,7,9,10-hekzahidroakridin-1,8(2H,5H)-dion

HB-5 3.,3,6,6-tetrametil-9-(3-(4-nitrofenil)-1-fenil-1 H-pirazol-4-yl)-10-(4-
(triflorometil)fenil)-3,4,6,7,9,10-hekzahidroakridin-1,8(2H,5H)-dion

HB-6 4-(3,3,6,6-tetrametil-9-(3-(4-nitrofenil)-1-fenil-1 H-pirazol-4-yl)-1,8-diokso-
1,2,3,4,5,6,7,8-oktahidroakridin-10(9H)-yl)benzoik asit

HB-7 3,3,6,6-tetrametil-9-(3-(4-nitrofenil)-1-fenil-1 H-pirazol-4-yl)-10-(3-
(triflorometil)fenil)-3,4,6,7,9,10-hekzahidroakridin-1,8(2H,5H)-dion

HB-8 3-(3,3,6,6-tetrametil-9-(3-(4-nitrofenil)-1-fenil-1 H-pirazol-4-yl)-1,8-diokso-
1,2,3,4,5,6,7,8-oktahidroakridin-10(9H)-yl)benzoik asit

HB-9 N-(pirimidin-2-yl)-4-(3,3,6,6-tetrametil-9-(3-(4-nitrofenil)-1-fenil-1H-
pirazol-4-yl)-1,8-diokso-1,2,3,4,5,6,7,8-oktahidroakridin-10(9H)-
yl)benzensiilfonamit

HB-10 4-(3,3,6,6-tetrametil-9-(3-(4-nitrofenil)-1-fenil-1H-pirazol-4-yl)-1,8-diokso-

1,2,3.,4,5,6,7,8-oktahidroakridin-10(9H)-yl)benzonitril

HB-11 4-(3,3,6,6-tetrametil-9-(3-(4-nitrofenil)-1-fenil-1 H-pirazol-4-yl)-1,8-diokso-
1,2,3,4,5,6,7,8-oktahidroakridin-10(9H)-yl)benzensiilfonamit
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1. GIRIS

Aromatik bilesiklerin bir iiyesi olan akridin molekiilii, diizlemsel bir yapida olup birden
fazla halka sistemine sahiptir. Akridin tiirevleri kat1 halde floresans ozellik gdstermedikleri
halde, c¢ozelti ortaminda mavi renkli floresans Ozellik gosterdikleri tespit edilmistir
(Lerman,1963). Keskin kokulu ve agindirici etkiye sahip olan akridin bilesigi, ilk olarak 1870
yilinda Heinrich Caro ve Carl Grabe tarafindan kesfedilmistir (Acheson, 1973). Siilfiirik asit ile
komiir katranimin karistirilmasiyla elde edilen bu bilesigin kaynama noktas1 346 °C olup, erime
noktast ise 110 °C’dir. Agik sar1 renkli olan akridin molekiilii igne seklinde kristallenmektedir

(Eicher ve Hauptmann, 1995). Bu bilesik kararl1 bir yapiya ve bazik bir karaktere sahip olup,

5.6 pKa degeriyle piridine benzer 6zellik gosterir (www.wikipedia.org).

1099)
=
3 N 6 .
4 10 5
Akridin Akridindion

Diger yandan akridindion bilesikleri; anti-timor (Mikata, vd., 1998), sitotoksik
(Antonini, vd., 1999), anti-mikrobiyal (Ngadi, vd., 1990), mantar Sldiiriicii (Srivastava ve
Nizamuddin, 2004), anti- multi-drug-resistant (¢oklu ila¢ direnci) (Gallo, vd., 2003), kalp
rahatsizliklarinda S-kanal agicilar olarak (Ocal, vd., 2002), hipertansiyon rahatsizliklarinin
tedavisinde (Bossert ve Vater, 1989), kanser tedavisinde etkin olarak kullanilabilecegi rapor
edilen onemli biyolojik aktivitelere sahip bilesiklerdir (Gamage, vd., 1999; Pitta, vd., 2013).
Bunlarin yani sira akridindion bilesikleri, organik boya lazeri uygulamalarinda foto baslatici

olarak da kullanilmaktadir (Tu, vd., 2002).



2. LITERATUR OZETI

2.1. Akridin Tiirevleri

Akridindionlar, hiicre yapisinda bulunan ve Onemli bir koenzim olan NADH’a
(Nikotinamid Adenin Diniikleotid) benzerlik gosteren, ilging biyolojik 6zellikleri olan akridin
grubu bilesiklerindendir (Singh, vd., 1982).

Shanmugasundaram ve arkadaslari, 1996 yilinda 1,3-sikloheksandion ve 5,5-dimetil-
1,3-sikloheksandion bilesiklerini, formaldehit ve asetaldehit ile reaksiyona sokarak tetraketon
tiirevlerini sentezlediler. Daha sonra bu tiirevleri alifatik ve aromatik birincil aminlerle
reaksiyona sokarak akridindion bilesiklerini elde ettiler. Elde edilen bu bilesiklerin metanol
igerisindeki floresans bandlari 460 nm civarinda ol¢iilmiistiir. S6z konusu bilesiklerin Nd-YAG
lazeri ile uyarildiklarinda genel olarak uygulanan bir lazer boyasi olan Kumarin 102 ile
mukayese edilebilir lazer 6zelliklerinin oldugu belirlenmistir. Ayarlama araliklar1 da 455-514

nm araliginda degismektedir (Shanmugasundaram vd.,1996).
2.2. Sentez Yontemleri

Akridin ve tiirevlerini birbirinden farkli sentetik yontemlerle elde etmek miimkiindiir.
Bu yontemlerden birinde, o-anilino benzoik asit bilesiginden derisik siilfiirik asit
katalizorliiglinde bir mol su c¢ikarilarak akridon molekiilii sentezlenmistir. Akridonun
indirgenmesiyle akridan ve bu bilesigin yiikseltgenmesiyle de akridin molekiiliiniin sentezi

gerceklestirilmistir (Ikizler, 1985).

HOOC
derisik HZSO4
C H”OH

O-anilino benzmk asit Akrldon Akrldan

J K,Cr,04
X
=
N

Akridin
Diger bir yontem ise difenilamin bilesiklerinin karboksilik asit tiirevleri ile yiiksek

sicaklikta ZnCl, varligindaki reaksiyonundan, O9-siibstitiie akridin tiirevlerinin eldesidir

(Dorwald, 2005; Kumar, vd., 2012).



R
RCOOH . AN
E ZnCl, _
200 - 270 °C N
Difenilamin 9- substitue Akridin

Diger yandan, 2-keto difenilamin tiirevlerinin ZnCl, varlhigindaki asidik ortamda

gerceklesen reaksiyonundan da 9-siibstitiie akridin bilesigi sentezlenmistir (Acheson, 1973).

Q R
C-R
ZnCl,
- X
asidik ortam
N =
H N
2-keto difenilamin 9-substitue akridin

Ayrica 2-metil difenilamin bilesiginin PbO ile 1sitilmasindan veya 2-amino difenilmetan

bilesiginin 1sitilarak yiikseltgenmesinden akridin molekiilii elde edilmistir (Tiiziin, 1996).

CH,
PbO
g A
2-metildifenilamin N
——
=
N
Akridin
[O]
A
NH,

2-aminodifenilmetan

1-(klorometil)-2-nitrobenzen bilesiginin 2-naftanol ile reaksiyonundan benzo[a]akridin

molekiilii sentezlenmistir (Acheson, 1973).

CH,Cl
? SnCl, . HCI
+ > X
EtOH
HO N

1-(klorometil)-2-nitrobenzen 2-naftanol

benzo[a]akridin



2-halo benzaldehit bilesiginin, anilin tlirevleriyle veya 2-amino benzaldehit bilesiginin,
halobenzen tiirevleri ile reaksiyonundan elde edilen difenilamin-2-aldehit tiirevleri derisik

stilfiirik asit varliginda 1sitilarak akridin tiirevlerine doniistiiriilmiistiir (Acheson, 1973).

CHO .
®
+
NZ H,N
NO, CHO
2-halobenzaldehit 2-nitroanilin Cu/ Na-CO- | ‘
Jeva _ TSy L
Veya X=Cl,Br.] N
NO,
CHO S -
= ) | > 2-nitro difenilamin-2-aldehit
| +
Z NH
NO, A derisik H,80,
2-aminobenzaldehit I-halo-2-nitrobenzen -H;0
C[ T T
e
N =
NO,

4-nitroakridin

2,4-diklorobenzoik asit bilesigi ile 4-metoksianilin arasinda kondenzasyon reaksiyonu
gercekleserek amino-benzoik asit tiirevi elde edilmis ve bu bilesiginde POCI; ile

muamelesinden akridin tiirevleri meydana gelmistir (Lednicer ve Mitscher, 1977).

COOH OCH,
HCl COOH OCH,
+ —_—
cl cl H,N al

N




Seguin ve arkadaslari, 1-bromo 2-naftoik asit’” in kinolin tiirevleri ile
kondenzasyonundan 1-[(6-metoksikinolin-8-il)amino]-2-naftoik asit’ i sentezlemislerdir. Ayrica
bu bilesigin de siilfiirik asit ile halkalandirilmas1 sonucunda yeni akridin tiirevleri

sentezlenmistir (Cholewinski, vd., 2001).

OCH;
00C
Br ‘
COOH OCH
7 3 Cu(OAc),/ H,0 N O
+ »> H
N
SN AcOK , E4N Z
2-propanol
NH, prop

H,S0,
100 °C, 5 saat

Yang ve arkadaglarinin yiiriittiigii farkli bir ¢aligmada ise aromatik aldehit’ in amonyum

karbonat varliginda dimedon ile reaksiyonundan farkli akridin tiirevleri elde edilmistir (Yang,
vd., 2011).

R,
O O OH
H,0, MW
2 + + (NH,),CO; — 2= N
OHC R,

R,=R=H, OMe
R;=H, Me

Kidwai ve Bhatnagar, polietilen glikolin (PEG) serik amonyum nitrat (CAN)
katalizorliiginde yiiksek verimle dekahidroakridin-1,8-dionlarin tek kapli sentezi igin ucuz,

toksik olmayan ve etkili bir ortam oldugunu buldular. Coziicii sistemi geri kazanmilabilir ve



tekrar kullanilabilir oldugu i¢in bu kesif sentez protokoliinii daha ekonomik ve potansiyel olarak

canli hale getirmektedir (Kidwai ve Bhatnagar, 2010).

o CHO NH,
2 7@ é 7 | Polietilenglikol
+ +
R, O\ O\ CAN

50 °C, 4h

\_
\

Ry

Heshmatollah Alinezhad ve Sahar Mohseni Tavakkoli, ¢6ziicii bulundurmayan bir
reaksiyon ortaminda bakir katkili ¢inko oksit nano kristal tozu kullanarak dekahidroakridin-1,8-

dionlar1 sentezlemislerdir (Alinezhad ve Tavakkoli, 2013).

NH,

O CHO
Cu takviyeli ZnO
5 | X ‘ X nanokristal tozu
+ + —_— >
P ¢ Céziiciisiiz, 90 °C
(@) R R,

2013 yilinda Nakhi ve arkadaslari 1,8-dioksoakridin tiirevleri i¢in Amberlist IR-120H

katalizorliiglinde yeni bir yontem gelistirmisler, bu yontem sayesinde sentezledikleri 1,8-
dioksoakridin tiirevlerinin kanser hiicreleri {lizerindeki etkisini aragtirmis ve 6nemli bulgular

elde etmislerdir (Nakhi, vd., 2013).


https://www.hindawi.com/49471023/
https://www.hindawi.com/85315404/

Amberhst IR-120H

\/ \/ EtOH, 60 0C 2-4h

\_
\

Ry

2012 yilinda Xia ve arkadaslari katyonik bir ylizey aktif madde olan setil
trimetilamonyum bromiirii (CTAB) kullanarak su igerisinde ve yiiksek verimlerle akridindion

tiirevi bilesiklerinin sentezini rapor ettiler (Xia ve Zhang, 2012).

(0]
AN AN CTAB (36mg)
2 + ‘ " | _—
= \/ H,0, 100 °C, 90 dk
= =
0] R, R,

2012 yilinda Hong ve arkadaglari florlu silika jele hapsedilmis hafniyum (IV)
bis(perflorooktansiilfonil) imit (FSG-Hf (Npf2)4) kompleks kullanarak 1,8-dioksiakridin

tiirevlerinin sentezini rapor etmislerdir (Hong ve Xiao, 2012).



0 CHO NH,

FSG-Hf(NPf,),

EtOH-H,0, 100 °C, 4 saat

2013 yilinda Wan ve arkadaslar1 glukoz siilfonik asit (GSA) kullanarak su igerisinde

yiiksek verimlerle akridindion bilesiklerinin sentezini rapor ettiler (Wan, vd., 2013).

o CHO NH,

GSA

H,0, 90 °C, 4 saat

R'

Rezaei ve arkadaglar1 2013 yilinda asit destekli melamin-formaldehit regine kullanarak

akridindion bilesiklerini su igerisinde sentezlediler (Rezaei, vd., 2013).



(0] CHO NH,
) . . MFRH (100mg)
H,0, 100 °C
0]
R

R'

Ramesh ve arkadaglar1 dimedon tiirevlerinin, benzaldehit tiirevleri ile amonyum asetat
varliginda 9-aril-hekzahidroakridin-1,8-dion molekiillerini elde etmislerdir (Ramesh ve Pasha,

2014).

0 CHO
SiO,-1, EtOH
2 N -
+ ‘ + NH4OAc >
80°C
o) / 7
R

2.3. Akridin Bilesiklerinin Reaksiyonlar1
2.3.1. Yiikseltgenme reaksiyonlari

Akridin bilesiklerinin sodyum dikromat varliginda asidik ortamda yiikseltgenmesi ile 9-
akridon bilesigi sentezlenmistir. Diger yandan akridinin, KMnO, varliginda bazik ortamdaki
reaksiyonundan ise benzen halkalarindan birinin parg¢alanmasi sonucunda kinolin-2,3-

dikarboksilik asit meydana gelmistir (Eicher ve Hauptmann, 2003; Kumar, vd., 2012).
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O
Nazcr207
—— >
HAc
N
AN H
- 9- akridon
=
N
COOH
Akridin KMnO, N
H,0 , NaOH =
N COOH

kinolin-2,3-dikarboksilik asit

2.3.2. indirgenme reaksiyonlar1

Akridin molekiiliine ait azot atomu giiclii asitler ile (Zn/HCI) reaksiyona sokuldugunda
9,10-dihidroakridin’e indirgenebilir (yalniz piridin halkas1 indirgenir). H»/Pt ile reaksiyona
sokuldugunda ise benzen halkalar1 indirgenir ve 1,2,3,4,5,6,7,8-oktahidroakridin molekiilii
meydana gelir (Eicher ve Hauptmann, 2003; Nishimura, 2011; Kumar, vd., 2012).

" O O
HCl X
N 9.10- dihidroakridin
—
N

Akridin H, /Pt X

HCI P
N

1,2,3,4,5,6,7,8-octahidroakridin

2.3.3. Yer degistirme ve katilma reaksiyonlari

Akridin molekiilleri genel olarak 9-konumunda reaksiyon vermektedir. Dolayisiyla
akridin molekiiliiniin sodyum amit ve sulu NHj3 ile niikleofilik yer degistirme reaksiyonundan,
amin grubunun 9-konumundan baglanmasi ile 9-aminoakridin sentezlenmektedir (Kumar, vd.,

2012).
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NH,

N NH,
-+ NaNH, —— » X
>
N

sodyum amid =
N
Akridin

9-aminoakridin

Ayrica akridinin, aromatik bilesiklerle 130-140 °C da DMF igerisindeki reaksiyonundan
da fenol akridin tiirevleri elde edilmistir (Charushin ve Chupakhin, 2014).

Akridin 9-substitue fenol akridin

R=H, 0-CHj3 , 0-Br, m-OH, m-OCHj;

Katilma reaksiyonlarinda, ortamdaki elektrofil grup akridinin yapisinda bulunan azot
atomuna baglanarak tuz olusturur (Shchepina, vd., 2012). Yine akridin molekili alkil
halojentirler ile reaksiyona girerek N-alkil akridinyum halojeniir bilesiklerini meydana getirir

(www.wikipedia.org).

\ /
+ R-I - = |
= @
N

Alkil iyodur

Akridin Alkil akridinyum iyodur

Yer degistirme reaksiyonlarinda ise elektrofil grup, akridine ait benzen halkalarina

baglanarak farkli akridin tiirevleri olusturur (Shchepina, vd., 2012).
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Akridin’ in HNOs/H,SO4 karigiminda mono-nitrolanmasi neticesinde 2-nitroakridin
veya 4-nitroakridin olusurken (Tiziin, 1996), di-nitrolanmasinda ise 2,7-dinitroakridin

molekiilleri meydana gelmektedir. (Kumar, vd., 2012).

_ NO,
—>
AN
N

2-nitroakridin

Ty HNO; / H,S0, =
= x
N N

Akridin 4-nitroakridin NO,

O,N NO
2 \ 2
—
=
N

2,7-dinitroakridin

Akridin’ in, HAc varliginda Br; ile verdigi reaksiyon sonucunda, 2-bromoakridin ve

2,4-dibromoakridin tiirevleri sentezlenmistir (Acheson, 1973; Yamamura, vd., 2015).

Br
=
—
™
N

2-bromoakridin

X Br,

Z CH;COOH

N Br. Br
/
Akridin >
AN
N

2,7-dibromoakridin
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2.4. Akridin Tiirevlerinin Biyolojik Aktiviteleri
2.4.1. Anti-inflamatuar aktiviteleri

Chandra vd., sentezlemis olduklar1 akridinil pirazolin tiirevinin anti-inflamatuar ve

analjezik agidan etkinlik gosterdigini belirtmislerdir (Chandra, vd., 2010).

cl Cl
N =
N N
N/
)\>—CHZS—</ |
(0] 0 =

2.4.2. Anti-tiimor aktiviteleri

Gao ve arkadaglar1 2015 yilinda benzimidazol akridin tiirevleri sentezleyip bu
bilesiklerin anti-tiimor aktivitelerinin bulundugunu belirtmislerdir. Asagida yer alan bilesikte, R,
yerinde butil grubunun bulunmasi durumunda yiiksek antitiimdr aktivite, etil veya metil

gruplariin bulunmasi halinde ise diisiik antitiimor aktivite gosterdigi belirlenmistir (Gao, vd.,

2015).

R, R, R;
H H H
N X NH OMe H H
Me H H
F F H
H OMe H
H
N H H Me
R H H OMe
N : Cl H H
H Me H
P H F H
N R, Et H H
Bu H H
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2.4.3. Antiviral aktiviteleri

Sabbagh vd., halkali B-diketon ile hidrazid ve tiadiazol bilesiklerini kullanarak
asagidaki akridin tiirevini elde etmislerdir. Ayrica bu tiir bilesiklerin Hepatit A Viriisiine (HAV)
kars1 antiviral etkinligi oldugunu ve bu etkinligin referans ilag olan amantadinden daha aktif

oldugunu belirtmiglerdir (Sabbagh, vd., 2009).
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3. MATERYAL VE YONTEM

3.1. Materyal

3.1.1. Deneylerde kullanilan kimyasal maddeler

Calismamizda kullanilan kimyasallar Sigma, Aldrich, Merck ve Fluka firmalarindan
temin edilmistir. Bu kimyasallar; p-nitroasetofenon, fenilhidrazin, asetik asit, DMF, POCls;, P-
TSA, 5,5-dimetil-1,3-siklohekzandion, 3-aminobenzensulfonamid, 4-floroanilin, 4-nitroanilin,
4-(triflorometil)anilin, 4-aminobenzoik asit, 3-(triflorometil)anilin, 3-aminobenzoik asit,

sulfadiazin, 4-aminobenzonitril ve sulfanilamid' dir.

Ayrica reaksiyon ¢oziiclisii olarak veya saflastirma islemlerinde; etanol, metanol,
biitanol, toluen, diklormetan, eter, hekzan, saf su, THF, metanol, aseton, kloroform gibi farkli

¢Oziiciiler de denenmis ve kullanilmustur.

3.1.2. Deneylerde kullanilan arag ve cihazlar

Isiticili magnetik karistirict Velp Scientifica
Vakum pompast KNF
Rotary evaporator KIKA WERKE RV06-ML
TLC levhalar DC-Alufolien Kieselgel 60 Fas4
UV lambasi Camag (254-366 nm)
Etiv Binder
Erime noktasi tayin cihazi Barnstead Electrothermal 9200
Hassas terazi Adventurer OHAUS
Buz Makinasi HOSHIZAKI FM-1200E
Ceker ocak MK Modkim

3.2. Yontem

Yaptigimiz deneysel caligmalarda, elde edilen organik bilesiklerin sentez yontemleri,
farkli denemeler sonucunda ortaya ¢ikarilmistir. Deneylerde iirlin miktari, reaksiyonlarin hizi,
konsantrasyon, zaman, sicaklik, ¢dziicliniin cinsi, katalizorler ve reaktiflerin yapis1 gibi faktorler

baz alinarak en iyi reaksiyon sartlarinda maksimum verime ulasilmaya c¢alisilmistir. Bu nedenle
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reaksiyonlarda toluen, metanol, etanol, benzen, diklormetan, THF gibi farkli c¢oziiciiler
kullanilarak siire ve sicaklik verileri karsilastirilarak, reaksiyonlarin ilerleyisleri ince tabaka
kromotografisi yontemiyle takip edilmistir. Elde edilen organik bilesikler kristallendirme ve

yikama islemleri ile saflagtirilmistir.

Elde edilen tiim bilesiklerin yapilari; *C-NMR, 'H-NMR, FT-IR ve kiitle spektrum
verileri yorumlanarak aydinlatilmistir. Bu spektrumlarin yorumlanmasi i¢in bazi kaynaklardan

yararlanilmstir (Yildirim, 2011; Erdik, 1993).
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4. DENEYSEL CALISMALAR
4.1. 1-(1-(4-nitrofenil)etiliden)-2-fenilhidrazin (HB) Bilesiginin Sentezi

1 mmol p-nitroasetofenon 10 ml etanol igerisinde ¢ozildii ve tlizerine 1 mmol fenil
hidrazin damla damla ilave edildi. Cozelti buz banyosunda yarim saat karistirildiktan sonra
iizerine 0,15 ml HAc eklendi. Karistirllmaya devam edilen reaksiyon yaklasik 45 dakika da
tamamland1 ve turuncu renkli bir ¢okelek olustu. Karisim balondan bir behere aktarildi ve
iizerine buzlu su eklenerek 1 giin dinlendirildi. Meydana gelen ¢okelek siiziildii ve sicak su ile

yikanarak saflagtirildi. Reaksiyonun verimi %87 (0,222 g) olarak hesap edildi.

O,N
O, CH;,
NHNH,

HAc

i 4> NS
Buz Banyosu /

CH
45 dk Riflaks 1% 2
phenylhydrazine
NO,
1-(4-nitrophenyl)ethanone
HB

4.2. 3-(4-nitrofenil)-1-fenil-1H-pirazol-4-karbaldehit (HB-1) Bilesiginin Sentezi

HB bilesiginin 1 mmolii, yaklasik yarim saat oncesinden buz banyosunda birbirine
karistirilan 6 mmol POCl; ve 26 mmol DMF ¢ozeltisi iizerine eklendi ve karisim 80 °C de 2,5
saat riflaks edildi. Ardindan karisim buzlu su iizerine dokiildii ve 1 giin dinlendirildi. Cokme
tamamlaninca vakumda siiziildii ve sicak su ile yikanarak saflastirildi. Reaksiyonun verimi %72

(0,211 g) olarak hesap edildi.

NO,
o
\
N POCE 3 7\
DMF N
HN/ CH, A
HB

HB-1
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4.3. 3-(3,3,6,6-tetrametil-9-(3-(4-nitrofenil)-1-fenil-1H-pirazol-4-yl)-1,8-diokso-
1,2,3,4,5,6,7,8-octahidroakridin-10(9H)-yl)benzensiilfonamit (HB-2) Bilesiginin

Sentezi

1 mmol HB-1 bilesigi, 2 mmol 5,5-dimetilsiklohekzan-1,3-dion, 1 mmol 3-
aminobenzensulfonamid ve 0,1 mmol P-TSA 20 ml THF igerisinde ¢6ziildii. Ardindan ¢ozelti 8
saat riflaks edildi ve TLC ile reaksiyon takip edildi. Reaksiyon tamamlandiktan sonra ¢ozelti bir
behere aktarilarak iizerine buzlu su ilave edildi ve karigtirlmaya baglandi. Meydana gelen

cokelek siiziildii ve sicak su ile yikanarak saflagtirildi. Reaksiyonun verimi %79,5 (0,550 g)

olarak hesap edildi.
O,N
NH
(6] 2
\ 0 0 o0 THF NO,
 —
JN é ¥ P-TSA
N% H,N
HB-1

HB-2 Bilesigine ait IR spektrumu (Sekil 4.1.) incelendiginde; 3444 cm™ deki band
yapidaki amin (NH2) grubuna ait gerilme titresiminden kaynaklanmaktadir. Aromatik (C-H)
gerilme titresimleri 3063 cm™! de, alifatik (C-H) titresimleri ise 2960 cm!gdzlenmektedir. 1644
cm’! deki keskin band yapidaki karbonil gruplarimi (C=0) isaret etmektedir. 1600-1450 cm’!
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arasinda yer alan ¢oklu bandlar heteroaromatik ve aromatik ¢iftli baglarin (C=N ve C=C)
gerilme titresimlerinden meydana gelmektedir. 1505 cm™ deki siddetli band yapidaki -NO

grubunu isaret etmektedir.
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Sekil 4.1. HB-2 bilesiginin FT-IR spektrumu.

HB-2 Bilesigine ait 'H-NMR spektrumu (DMSO’ da, Sekil 4.2.) incelendiginde; 56=8,27
ppm’ de gozlenen sinyal (1H, s) pirazol halkasindaki Cs karbonuna bagli protonu isaret
etmektedir. 5=7,61 ppm’ de gozlenen sinyal (2H, s) siilfonilamit grubundaki 2 adet protonu
isaret etmektedir. 8=8,57-7,33 ppm araligindaki multiplet sinyaller ise (14H, m) yapidaki
aromatik halka protonlarin1 gostermektedir. 6=5,18 ppm’ de (1H, s) goriilen sinyal akridin
halkasinin Co karbonuna bagli protondan kaynaklanmaktadir. 6=2,00-2,17 ppm araliginda
gozlenen sinyaller (§8H, m) akridin halkasinda bulunan C, Ci, Cs, C; alifatik karbonlara bagl
protonlardan meydana gelmektedir. Ayrica bilesikteki 4 adet metil grubuna ait protonlar ise

6=0,88 ve 6=0,81 ppm’ de sinyal (12H, s) vermektedir.
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Sekil 4.2. HB-2 bilesiginin "H-NMR spektrumu.

HB-2 Bilesigine ait *C-NMR spektrumu (DMSO’ da, Sekil 4.3.) incelendiginde;
6=195,89 ppm’ de gozlenen sinyal molekiildeki keton karbonlarina aittir. =149,62 ve 3=149,04
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ppm’ de gozlenen sinyaller akridin halkasindaki Csa ve Cioa halka karbonlarindan
kaynaklanmaktadir. Pirazol halkasindaki Cs karbonu 6=147,04 ppm' de sinyal verirken nitro
grubunun bagl oldugu Cs4 halka karbonuna ait sinyal 6=142,14 ppm' de gdzlenmektedir. Akridin
halkasindaki 8a ve 9a halka karbonlarinin ise 6=114,44 ppm’ de sinyal verdigi goriilmektedir.
0=139,78-119,11 ppm araliginda gozlenen 12 adet sinyalin diger aromatik halka karbonlarindan
ileri geldigi anlasilmaktadir. Akridin halka grubuna ait alifatik karbonlarin (Cz-C7, C4-Cs, Co ve
C3-Co) sirast ile 6=49,90 ppm, 8=41,68 ppm, 8=32,62 ppm ve 8=29,18 ppm' de sinyal verdigi
gozlenmistir. Bilesikteki metil karbonlarinin ise 6=27,22 ppm ve 6=24,07 ppm’ de sinyal verdigi

goriilmektedir.

mmmmmmmmmmmmmmmm

195594
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41 E31
32625
29154
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27225
24077
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Sekil 4.3. HB-2 bilesiginin '*C-NMR spektrumu.

HB-2 bilesigine ait kiitle spektrumu (Sekil 4.4.) incelendiginde; 692 m/z' da gdzlenen
pikin bilesigin molekdil kiitlesi (691,80 g/mol) ile tam olarak ortlistiigiinii goriilmektedir.
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Sekil 4.4. HB-2 bilesiginin kiitle spektrumu.

4.4. 10-(4-florofenil)-3,3,6,6-tetrametil-9-(3-(4-nitrofenil)-1-fenil-1H-pirazol-4-yl)-
3,4,6,7,9,10-hekzahidroakridin-1,8(2H,5H)-dion (HB-3) Bilesiginin Sentezi

1 mmol HB-1 bilesigi, 2 mmol 5,5-dimetilsiklohekzan-1,3-dion, 1 mmol 4-floroanilin
ve 0,1 mmol P-TSA 20 ml THF igerisinde ¢oziildii. 8 saat riflaks edilen reaksiyon TLC ile takip
edildi. Reaksiyon tamamlandiktan sonra ¢ozelti bir behere aktarildi ve karistirilarak {izerine
buzlu su eklendi. Meydana gelen cokelek siiziildii ve sicak su ile yikanarak saflagtirildi.

Reaksiyonun verimi %95,13 (0,600 g) olarak hesap edildi.

0 NH
\ 0 0 z THF
_—
+ 2 +
N{ { © P-TSA
N
F
F
HB-1 HB-3

HB-3 Bilesigine ait IR spektrumu (Sekil 4.5.) incelendiginde; 3062 cm™ deki band
aromatik (C-H) gerilme titresimlerini isaret ederken 2927 c¢m™ deki band alifatik (C-H) gerilme
titresimlerinden kaynaklanmaktadir. 1633 cm™ deki keskin band yapidaki karbonil gruplarinin
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(C=0) varligina isarettir. 1600-1450 cm™ arasinda yer alan ¢oklu bandlar heteroaromatik ve
aromatik ¢iftli baglarin (C=N ve C=C) gerilme titresimlerinden meydana gelmektedir. 1509 cm’!
deki siddetli band yapidaki -NO, grubunu isaret etmektedir.
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Sekil 4.5. HB-3 bilesiginin FT-IR spektrumu.

HB-3 Bilesigine ait '"H-NMR spektrumu (CDCl5’ de, Sekil 4.6.) incelendiginde;5=7,72
ppm’ de gozlenen sinyal (1H, s) pirazol halkasindaki Cs karbonuna bagli protonu isaret
etmektedir. $=8,55-7,24 ppm araliginda gozlenen sinyaller ise (14H, m) yapidaki aromatik halka
protonlarimi gostermektedir. 6=5,36 ppm (1H, s) goriilen sinyal akridin halkasinin Co karbonuna
bagli protondan kaynaklanmaktadir. $=2,22-1,83 ppm araliginda goézlenen sinyaller (8H, m)
akridin halkasinda bulunan C, Ci, Cs, C; alifatik karbonlara bagli protonlardan meydana
gelmektedir. Ayrica bilesikteki 4 adet metil grubuna ait protonlarin ise 6=0,97 ve 6=0,89 ppm’
de sinyal (12H, s) verdigi goriilmektedir.
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ekil 4.6. HB-3 bilesiginin 'H-NMR-spektrumu.
g p

HB-3 Bilesigine ait >*C-NMR spektrumu (CDCl;’ de alindi, Sekil 4.7.) incelendiginde;
0=195,84 ppm’ de gbzlenen sinyalin molekiildeki keton karbonlarina ait oldugu goriilmektedir.

0=163,87 ppm' de gozlenen sinyal flor atomunun bagli oldugu (C-F) halka karbonunu isaret
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etmektedir. 6=149,99 ve 6=148,84 ppm’ de gozlenen sinyaller akridin halkasindaki 4a ve 10a
halka karbonlarindan kaynaklanmaktadir. 6=147,15 ppm' de gozlenen sinyal yapida bulunan
pirazol grubunun C; karbonunu, 6=141,62 ppm' de gozlenen sinyal ise yapidaki nitro grubunun
bagl oldugu halka karbonunu (C-NO,) isaret etmektedir. Akridin halkasindaki 8a ve 9a halka
karbonlarinin da 6=115,42 ppm’ de sinyal verdigi goriilmektedir. Diger 13 adet aromatik karbon
atomunun 0=140,06-117,32 ppm araliginda sinyal verdigi gozlenmektedir. Akridin halka
grubuna ait alifatik karbonlarin (C»-C7, Cs-Cs, Co ve C3-Cg) sirasi ile 6=49,95 ppm, 5=42,03
ppm, 0=32,54 ppm ve 0=29,35 ppm’ de sinyal verdigi goOzlenmistir. Bilesikteki metil
karbonlarinin ise 6=27,14 ppm ve 6=23,92 ppm’ de sinyal verdigi goriilmektedir.
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Sekil 4.7. HB-3 bilesiginin *C-NMR spektrumu

HB-3 bilesigine ait kiitle spektrumu (Sekil 4.8.) incelendiginde; 631 m/z' da gdzlenen
pikin bilesigin molekdil kiitlesi (630,71 g/mol) ile tam olarak ortiistiigiinii goriilmektedir.
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Sekil 4.8. HB-3 bilesiginin kiitle spektrumu.

4.5. 3,3,6,6-tetrametil-10-(4-nitrofenil)-9-(3-(4-nitrofenil)-1-fenil-1H-pirazol-4-yl)-
3,4,6,7,9,10-hekzahidroakridin-1,8(2H,5H)-dion (HB-4) Bilesiginin Sentezi

1 mmol HB-1 bilesigi, 2 mmol 5,5-dimetilsiklohekzan-1,3-dion, 1 mmol 4-nitroanilin
ve 0,1 mmol P-TSA 20 ml THF igerisinde ¢oziildii. Cozelti 8 saat riflaks edildi ve TLC ile
reaksiyon takip edildi. Reaksiyon tamamlandiktan sonra c¢ozelti bir behere aktarildi ve
karigtirilarak {izerine buzlu su ilave edildi. Meydana gelen g¢okelek siiziildii ve sicak su ile

yikanarak saflagtirildi. Reaksiyonun verimi %80 (0,526 g) olarak hesap edildi.

O,N
o) NH
\ o 0 ’ THF
—>
+ 2 +
Nf ) W\;g/ PISA Hyc
N

HB-1 HB-4

HB-4 Bilesigine ait IR spektrumu (Sekil 4.9.) incelediginde; 3074 cm deki band
aromatik (C-H) gerilme titresimlerini isaret ederken 2955 c¢m™ deki band alifatik (C-H) gerilme
titresimlerinden meydana gelmektedir. 1642 cm™ deki keskin band yapidaki karbonil
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gruplarinin  (C=0) varlhigina isarettir. 1600-1450 cm araliginda bulunan g¢oklu bandlar
heteroaromatik ve aromatik ¢iftli baglarin (C=N ve C=C) gerilme titresimlerinden

kaynaklanmaktadir. 1514 cm™ deki siddetli band yapidaki -NO, grubunu isaret etmektedir.
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Sekil 4.9. HB-4 bilesiginin FT-IR spektrumu.

HB-4 Bilesigine ait 'H-NMR spektrumu (CDCIs> de, Sekil 4.10.) incelendiginde;
0=7,73 ppm’ de gdzlenen sinyal (1H, s) pirazol halkasindaki Cs karbonuna bagli protonu isaret
etmektedir. $=8,55-7,28 ppm araliginda gozlenen sinyaller ise (14H, m) yapidaki aromatik halka
protonlarina aittir. 8=5,37 ppm (1H, s) goriilen sinyal akridin halkasinin Co karbonuna bagl
protondan kaynaklanmaktadir. 6=2,20-1,80 ppm araliginda gézlenen sinyaller (8H, m) akridin
halkasinda bulunan C,, C4, Cs, C; alifatik karbonlara bagl protonlardan ileri gelmektedir. Ayrica
bilesikteki 4 adet metil grubuna ait protonlarin ise 6=0,98 ve 6=0,90 ppm’ de sinyal (12H, s)

verdigi goriilmektedir.
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Sekil 4.10. HB-4 bilesiginin '"H-NMR spektrumu.
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HB-4 Bilesigine ait *C-NMR spektrumu (CDCI3’ de, Sekil 4.11.) incelendiginde;

0=195,71 ppm’ de goriilen sinyal molekiildeki keton karbonlarini isaret etmektedir. 5=150,00 ve
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0=148,14 ppm’ de gozlenen sinyaller akridin halkasindaki Cs. ve Cig. halka karbonlarindan
kaynaklanmaktadir. 5=147,58 ppm' de gbzlenen sinyal pirazol halkasindaki Cs karbonunu isaret
etmektedir. 5=144,68 ppm' de gbzlenen sinyal pirazol halkasinda bulunan nitro grubunun bagl
oldugu C; halka karbonundan kaynaklanmaktadir. Akridin halkasindaki 8a ve 9a halka
karbonlarinin ise 6=115,84 ppm’ de sinyal verdigi goriilmektedir. 6=141,59-119,17 ppm
araliginda gozlenen 12 adet sinyalin diger aromatik halka karbonlarindan ileri geldigi
anlasilmaktadir. Akridin halka grubuna ait alifatik karbonlarin (C>-C7, C4-Cs, Co ve C3-Cg) sirasi
ile 8=49,94 ppm, 6=41,18 ppm, 6=32,74 ppm ve 86=29,28 ppm' de sinyal verdigi gdzlenmistir.
Molekiildeki metil karbonlarinin ise 6=27,17 ppm ve 0=23,97 ppm’ de sinyal verdigi

goriilmektedir.
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ekil 4.11. HB-4 bilesiginin *C-NMR spektrumu.
g p

HB-4 bilesigine ait kiitle spektrumu (Sekil 4.12.) incelendiginde; 658 m/z' da gozlenen
pikin bilesigin molekiil kiitlesi (657,71 g/mol) ile tam olarak ortiigtiigiinii goriillmektedir.
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Sekil 4.12. HB-4 bilesiginin kiitle spektrumu.

4.6. 3,3,6,6-tetrametil-9-(3-(4-nitrofenil)-1-fenil-1H-pirazol-4-yl)-10-(4-(trifloro
metil) fenil)-3,4,6,7,9,10-hekzahidroakridin-1,8(2H,5H)-dion (HB-5) Bilesiginin

Sentezi

1 mmol HB-1 bilesigi, 2 mmol 5,5-dimetilsiklohekzan-1,3-dion, 1 mmol 4-
(triflorometil)anilin ve 0,1 mmol P-TSA 20 ml THF igerisinde ¢6ziildii. Daha sonra ¢6zelti 8
saat riflaks edildi ve TLC ile reaksiyon takip edildi. Reaksiyon tamamlandiktan sonra meydana
gelen ¢okelek siiziildi ve sicak su ile yikanarak saflastirildi. Reaksiyonun verimi %72 (0,490 g)
olarak hesap edildi.

0,N

CF;

HB-1 HB-5

HB-5 Bilesigine ait IR spektrumu (Sekil 4.13.) incelendiginde; 3064 cm™ deki band
aromatik (C-H) gerilme titresimlerini isaret ederken 2960 cm™ deki band alifatik (C-H) gerilme
titresimlerinden kaynaklanmaktadir. 1647 cm™ deki keskin band yapidaki karbonil gruplarinin
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(C=0) varligna isarettir. 1600-1450 cm™ aralifinda bulunan ¢oklu bandlar heteroaromatik ve
aromatik ¢iftli baglarin (C=N ve C=C) gerilme titresimlerinden kaynaklanmaktadir. 1512 cm’!
deki siddetli band yapidaki -NO, grubunu isaret etmektedir.
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Sekil 4.13. HB-5 bilesiginin FT-IR spektrumu.

HB-5 Bilesigine ait 'H-NMR spektrumu (CDCIs> de, Sekil 4.14.) incelendiginde;
0=7,74 ppm’ de gozlenen sinyal (1H, s) pirazol halkasindaki Cs karbonuna bagli protonu isaret
etmektedir. $=8,56-7,28 ppm araliginda gozlenen sinyaller ise (14H, m) yapidaki aromatik halka
protonlarimi gostermektedir. 8=5,37 ppm (1H, s) goriilen sinyal akridin halkasinin Cy karbonuna
bagli protondan kaynaklanmaktadir. $=2,19-1,79 ppm araliginda goézlenen sinyaller (§8H, m)
akridin halkasmda bulunan C,, Cs4, Cs, C; karbonlara bagl alifatik protonlara aittir. Molekiildeki
4 adet metil grubuna ait protonlarin ise 6=0,98 ve 6=0,90 ppm’ de singlet sinyal (12H, s)

verdikleri goriilmektedir.
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Sekil 4.14. HB-5 bilesiginin 'H-NMR spektrumu.
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HB-5 Bilesigine ait '*C-NMR spektrumu (CDCI;’ de, Sekil 4.15.) incelendiginde;

0=195,79 ppm’ de gozlenen sinyal bilesikteki keton karbonlarini isaret etmektedir. 5=149,95 ve
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0=148,12 ppm’ de gozlenen sinyaller akridin halkasindaki Cs. ve Cig. halka karbonlarindan
kaynaklanmaktadir. 5=147,15 ppm' de gbzlenen sinyal pirazol halkasindaki Cs karbonunu isaret
etmektedir. 5=142,21 ppm' de gbzlenen sinyal pirazol halkasinda bulunan nitro grubunun bagl
oldugu C4 halka karbonundan kaynaklanmaktadir. =124,72 ppm' de gdozlenen sinyal -CF3' deki
karbon atomunu isaret etmektedir. Akridin halkasindaki 8a ve 9a halka karbonlarinin ise
0=115,62 ppm’ de sinyal verdigi goriilmektedir. 5=141,61-119,14 ppm araliginda gozlenen 12
adet sinyalin diger aromatik halka karbonlarindan ileri geldigi anlagilmaktadir. Akridin halka
grubuna ait alifatik karbonlarin (C»-C7, C4-Cs, Co ve C3-Cg) sirasi ile 6=49.97 ppm, 6=42,07
ppm, 0=32,66 ppm ve 0=29,30 ppm' de sinyal verdigi gozlenmistir. Molekiildeki metil
karbonlarinin ise 6=27,14 ppm ve 6=23,93 ppm’ de sinyal verdigi goriilmektedir.
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Sekil 4.15. HB-5 bilesiginin *C-NMR spektrumu.

HB-S5 bilesigine ait kiitle spektrumu (Sekil 4.16.) incelendiginde; 681 m/z' da gdzlenen
pikin bilesigin molekiil kiitlesi (680,71 g/mol) ile tam olarak ortiistiigiinii goriilmektedir.
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Sekil 4.16. HB-5 bilesiginin kiitle spektrumu.

4.7. 4-(3,3,6,6-tetrametil-9-(3-(4-nitrofenil)-1-fenil-1H-pirazol-4-yl)-1,8-diokso-
1,2,3,4,5,6,7,8-oktahidroakridin-10(9H)-yl)benzoik asit (HB-6) Bilesiginin Sentezi

1 mmol HB-1 bilesigi, 2 mmol 5,5-dimetilsiklohekzan-1,3-dion, 1 mmol 4-
aminobenzoikasit ve 0,1 mmol P-TSA 20 ml THF igerisinde ¢6ziildii. Daha sonra ¢ozelti 8 saat
riflaks edildi ve TLC ile reaksiyon takip edildi. Reaksiyon tamamlandiktan sonra meydana

gelen c¢okelek siizlildi ve sicak su ile yikanarak saflastirildi. Reaksiyonun verimi %68 (0,446 g)

olarak hesap edildi.
O,N
\ (@)
+ 2
I
N
COOH
HB-1 HB-6

HB-6 Bilesigine ait IR spektrumu (Sekil 4.17.) incelendiginde; 3446 cm™ deki genis
yayvan band yapidaki karboksil grubunun (O-H) gerilme titresiminden kaynaklanmaktadir.
3069 cm deki band aromatik (C-H) gerilme titresimlerini isaret ederken 2958 ¢cm™ deki band
alifatik (C-H) gerilme titresimlerinden kaynaklanmaktadir. 1644 cm™ deki keskin band yapidaki

karbonil gruplarinin (C=0) varhigina isarettir. 1713 cm™ deki band ise karboksil gurubuna ait
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(C=0) gerilme titresimidir. 1600-1450 cm araliginda bulunan ¢oklu bandlar aromatik ve
heteroaromatik ciftli baglarin (C=N ve C=C) gerilme titresimlerinden kaynaklanmaktadir. 1514
cm! deki siddetli band yapidaki -NO, grubunu isaret etmektedir.
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Sekil 4.17. HB-6 bilesiginin FT-IR spektrumu.

HB-6 Bilesigine ait 'H-NMR spektrumu (DMSO’ da, Sekil 4.18.) incelendiginde;
0=13,34 ppm' de gozlenen sinyal (1H, s) karboksil grubuna ait protondan kaynaklanmaktadir.
0=8,24 ppm’ de gdzlenen sinyal (1H, s) pirazol halkasindaki Cs karbonuna bagl protonu isaret
etmektedir. 8=8,58-7,32 ppm araliginda goriilen sinyaller ise (14H, m) yapidaki aromatik halka
protonlarindan kaynaklanmaktadir. 6=5,17 ppm (1H, s) goriilen sinyal akridin halkasmin Co
karbonuna bagl protondan kaynaklanmaktadir. $=2,16-1,82 ppm araliginda gozlenen sinyaller
(8H, m) akridin halkasinda bulunan C, Ci, Cs, C; alifatik karbonlara bagli protonlardan

kaynaklanmaktadir. Molekiildeki metil gruplarina ait protonlarin ise 6=0,86 ve 6=0,79 ppm’ de
sinyal (12H, s) verdigi goriilmektedir.
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Sekil 4.18. HB-6 bilesiginin '"H-NMR spektrumu.

HB-6 Bilesigine ait *C-NMR spektrumu (DMSO’ da, Sekil 4.19.) incelediginde;
6=195,90 ppm’ de goriilen sinyalin akridin halkasindaki keton karbonlarina ait oldugu

gozlenmistir. 6=167,03 ppm' de gozlenen sinyal karboksil grubunun karbonunu isaret
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etmektedir. 56=149,61 ve 6=149,08 ppm’ de gdzlenen sinyaller akridin halkasindaki Cs, ve Cioga
halka karbonlarindan kaynaklanmaktadir. 6=147,01 ppm' de gozlenen sinyal pirazol
halkasindaki Cs; karbonunu isaret etmektedir. 8=142,85 ppm' de godzlenen sinyal pirazol
halkasinda bulunan nitro grubunun baglh oldugu C4 halka karbonundan kaynaklanmaktadir.
Akridin halkasindaki 8a ve 9a halka karbonlarinin ise 6=114,16 ppm’ de sinyal verdigi
goriilmektedir. 6=142,21-119,11 ppm araliginda gozlenen 12 adet sinyalin diger aromatik halka
karbonlarindan ileri geldigi anlagilmaktadir. Akridin halka grubuna ait alifatik karbonlarin (C,-
C7, C4-Cs, Co ve C3-Co) sirast ile 6=49,94 ppm, 6=41,57 ppm, 6=32,59 ppm ve 6=29,21 ppm' de
sinyal verdigi gozlenmistir. Molekiildeki metil karbonlarinin ise 6=27,06 ppm ve 6=24,12 ppm’

de sinyal verdigi goriilmektedir.
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ekil 4.19. HB-6 bilesiginin *C-NMR spektrumu.
g p

HB-6 bilesigine ait kiitle spektrumu (Sekil 4.20.) incelendiginde; 657 m/z' da gdzlenen
pikin bilesigin molekiil kiitlesi (656,73 g/mol) ile tam olarak ortiistiigiinii goriilmektedir.
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Sekil 4.20. HB-6 bilesiginin kiitle spektrumu.

4.8. 3,3,6,6-tetrametil-9-(3-(4-nitrofenil)-1-fenil-1H-pirazol-4-yl)-10-(3-(trifloro
metil) fenil)-3,4,6,7,9,10-hekzahidroakridin-1,8(2H,5H)-dion (HB-7) Bilesiginin

Sentezi

1 mmol HB-1 bilesigi, 2 mmol 5,5-dimetilsiklohekzan-1,3-dion, 1 mmol 3-
(triflorometil)anilin ve 0,1 mmol P-TSA 15 ml toliien igerisinde ¢6ziildii. Ardindan ¢ozelti 8
saat riflaks edildi ve TLC ile reaksiyon takip edildi. Reaksiyon tamamlandiktan sonra krem
renkli iiriin siiziildi fakat {iriiniin bir kismu siiziintii igerisinde kaldigindan siiziintiideki toliienin
bir kism1 uguruldu. Uzerine hekzan ilave edilerek madde tozlastirildi ve siiziildii. Elde edilen
kat1 {iriin sicak su ile yikanarak saflastirildi. Reaksiyonun verimi %40 (0,272 g) olarak hesap
edildi.

NH,

(0]
\ 0 0 Tolien
_
+ 2 +
N/ \ - P-TSA H,C
N 3

HB-1 HB-7

HB-7 Bilesigine ait IR spektrumu (Sekil 4.21.) incelendiginde; 3072 cm deki band
aromatik (C-H) gerilme titresimlerini isaret ederken 2961 ¢cm™' deki band alifatik (C-H) gerilme
titresimlerinden meydana gelmektedir. 1649 cm™ deki keskin band yapidaki karbonil
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gruplarinin  (C=0) varlhigina isarettir. 1600-1450 cm araliginda bulunan g¢oklu bandlar
heteroaromatik ve aromatik ¢iftli baglarin (C=N ve C=C) gerilme titresimlerinden

kaynaklanmaktadir. 1513 cm™ deki siddetli band yapidaki -NO, grubunu isaret etmektedir.
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Sekil 4.21. HB-7 bilesiginin FT-IR spektrumu

HB-7 Bilesigine ait 'H-NMR spektrumu (CDCIs> de, Sekil 4.22.) incelendiginde;
0=7,76 ppm’ de gdzlenen sinyal (1H, s) pirazol halkasindaki Cs karbonuna bagli protonu isaret
etmektedir. 6=8,55-7,30 ppm araliginda goriilen sinyaller ise (14H, m) yapidaki aromatik halka
protonlarindan kaynaklanmaktadir. =5,38 ppm' de (1H, s) goriilen sinyal akridin halkasinin Co
karbonuna bagli protonu isaret etmektedir. 6=2,24-1,79 ppm araliinda gézlenen sinyaller (8H,
m) akridin halkasinda bulunan C, Ci, Cs, C; alifatik karbonlara bagli protonlardan
kaynaklanmaktadir. Ayrica molekiildeki metil gruplarina ait protonlarin ise 6=0,98 ve 6=0,90
ppm’ de sinyal (12H, s) verdigi goriilmektedir.
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Sekil 4.22. HB-7 bilesiginin 'H-NMR spektrumu.

HB-7 Bilesigine ait '*C-NMR spektrumu (CDCI;’ de, Sekil 5.23.) incelendiginde;

6=195,97 ppm’ de goriilen sinyal akridin halkasinda bulunan keton gruplarmin karbonlaria
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aittir. 6=149,92 ve 86=148,41 ppm’ de gozlenen sinyaller akridin halkasindaki Cs, ve Cio. halka
karbonlarindan kaynaklanmaktadir. 6=147,13 ppm' de goriilen sinyal pirazol halkasindaki C;
karbonunu isaret etmektedir. 6=141,64 ppm' de goriilen sinyal pirazol halkasinda bulunan nitro
grubunun bagli oldugu C, halka karbonundan kaynaklanmaktadir. 6=124,50 ppm' de gozlenen
sinyal -CFs' deki karbon atomunu isaret etmektedir. Akridin halkasindaki 8a ve 9a halka
karbonlarinin ise 6=115,75 ppm’ de sinyal verdigi goriilmektedir. 6=139,97-119,06 ppm
araliginda goézlenen 12 adet sinyalin diger aromatik halka karbonlarindan ileri geldigi
anlagilmaktadir. Akridin halka grubuna ait alifatik karbonlarin (C,-C7, C4-Cs, Cy ve C3-Cs) sirast
ile 8=49,93 ppm, 6=42,05 ppm, 6=32,66 ppm ve 6=29,26 ppm' de sinyal verdigi gdzlenmistir.
Molekiildeki metil karbonlarinin ise 6=27,17 ppm ve 0=23,88 ppm’ de sinyal verdigi

goriilmektedir.
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ekil 4.23. HB-7 bilesiginin *C-NMR spektrumu.
g p

HB-7 bilesigine ait kiitle spektrumu (Sekil 4.24.) incelendiginde; 681 m/z' da gozlenen
pikin bilesigin molekiil kiitlesi (680,71g/mol) ile tam olarak ortiistiigiinii goriilmektedir.
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Sekil 4.24. HB-7 bilesiginin kiitle spektrumu.

4.9, 3-(3,3,6,6-tetrametil-9-(3-(4-nitrofenil)-1-fenil-1H-pirazol-4-yl)-1,8-diokso-
1,2,3,4,5,6,7,8-oktahidroakridin-10(9H)-yl)benzoik asit (HB-8) Bilesiginin Sentezi

1 mmol HB-1 bilesigi, 2 mmol 5,5-dimetilsiklohekzan-1,3-dion, 1 mmol 3-
aminobenzoik asit ve 0,1 mmol P-TSA 20 ml THF icerisinde ¢oziildii. Meydana gelen ¢ozelti 8
saat riflaks edildi ve TLC ile reaksiyon takip edildi. Reaksiyon tamamlandiktan sonra meydana

gelen cokelek siiziildii ve sicak su ile yikanarak saflastirildi. Reaksiyonun verimi %28 (0,184 g)

olarak hesap edildi.
(0]
\ 0 OH
+ 2 +
7
N
HB-1 HB-8

HB-8 Bilesigine ait IR spektrumu (Sekil 4.25.) incelendiginde; 3448 cm™ deki genis
yayvan band yapidaki karboksil grubunun (O-H) gerilme titresiminden kaynaklanmaktadir.
3072 cm! deki band aromatik (C-H) gerilme titresimlerini isaret ederken 2959 ¢cm™ deki band
alifatik (C-H) gerilme titresimlerinden kaynaklanmaktadir. 1637 cm™ deki keskin band yapidaki

karbonil gruplarinin (C=0) varligma isarettir. 1718 ecm™ deki band ise karboksil gurubuna ait
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(C=0) gerilme titresimidir. 1600-1450 cm™ araliginda bulunan ¢oklu bandlar heteroaromatik ve
aromatik ¢iftli baglara ait (C=N ve C=C) gerilme titresimlerinden ileri gelmektedir. 1508 cm’!
deki siddetli band yapidaki-NO, grubunu isaret etmektedir.
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Sekil 4.25. HB-8 bilesiginin FT-IR spektrumu.

HB-8 Bilesigine ait 'H-NMR spektrumu (DMSO’ da, Sekil 4.26.) incelendiginde;
6=7,95 ppm’ de gozlenen sinyal (1H, s) pirazol halkasindaki Cs karbonuna bagli protonu isaret
etmektedir. 6=8,53-7,28 ppm araliginda goriilen sinyaller ise (14H, m) yapidaki aromatik halka
protonlarindan kaynaklanmaktadir. $=5,42 ppm' de (1H, s) goriilen sinyal akridin halkasinin Co
karbonuna bagli protondan ileri gelmektedir. 8=2,28-1,86 ppm araliginda gozlenen sinyaller
(8H, m) akridin halkasinda bulunan C, Ci, Cs, C; alifatik karbonlara bagli protonlardan
kaynaklanmaktadir. Ayrica molekiildeki metil gruplarina ait protonlarin ise 6=0,98 ve 6=0,91

ppm’ de sinyal (12H, s) verdigi goriilmektedir.
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Sekil 4.26. HB-8 bilesiginin 'H-NMR spektrumu.

HB-8 Bilesigine ait '*C-NMR spektrumu (DMSO’ da, Sekil 4.27.) incelendiginde;
6=195,96 ppm’ de gozlenen sinyal akridin halkasindaki keton karbonlarina aittir. 5=167,04 ppm'
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de gozlenen sinyal karboksil grubunun karbonunu isaret etmektedir. 6=149,96 ve 6=149,01
ppm’ de gozlenen sinyaller akridin halkasindaki Csa ve Cioa halka karbonlarindan
kaynaklanmaktadir. 6=147,02 ppm' de gozlenen sinyal pirazol halkasindaki Cs karbonunu isaret
etmektedir. 5=142,16 ppm' de gbzlenen sinyal pirazol halkasinda bulunan nitro grubunun bagl
oldugu C; halka karbonundan kaynaklanmaktadir. Akridin halkasindaki 8a ve 9a halka
karbonlarinin ise 6=114,27 ppm’ de sinyal verdigi goriilmektedir. 6=139,79-119,05 ppm
araliginda goézlenen 12 adet sinyalin diger aromatik halka karbonlarindan ileri geldigi
anlasilmaktadir. Akridin halka grubuna ait alifatik karbonlarin (C»-C7, C4-Cs, Co ve C3-Cg) sirasi
ile 8=49,89 ppm, 6=41,65 ppm, 6=32,59 ppm ve 6=29,13 ppm' de sinyal verdigi gozlenmistir.
Molekiildeki metil gruplarina ait karbonlarin ise 6=27,27 ppm ve 6=24,07 ppm’ de sinyal

verdigi goriilmektedir.
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ekil 4.27. HB-8 bilesiginin *C-NMR spektrumu.
g p

HB-8 bilesigine ait kiitle spektrumu (Sekil 4.28.) incelendiginde; 657 m/z' da gdzlenen
pikin bilesigin molekdil kiitlesi (656,73 g/mol) ile tam olarak ortiistiigiinii goriilmektedir.
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Sekil 4.28. HB-8 bilesiginin kiitle spektrumu.

4.10. N-(pirimidin-2-yl)-4-(3,3,6,6-tetrametil-9-(3-(4-nitrofenil)-1-fenil-1H-pirazol-
4-yl)-1,8-diokso-1,2,3,4,5,6,7,8-oktahidroakridin-10(9H)-yl)benzensiilfonamit (HB-
9) Bilesiginin Sentezi

1 mmol HB-1 bilesigi, 2 mmol 5,5-dimetilsiklohekzan-1,3-dion, 1 mmol siilfadiazin ve
0,1 mmol P-TSA 20 ml THF igerisinde ¢oziildii. Elde edilen ¢ozelti 8 saat riflaks edildi ve TLC
ile reaksiyon takip edildi. Reaksiyon tamamlandiktan sonra meydana gelen ¢okelek siiziildii ve

sicak su ile yikanarak saflastirildi. Reaksiyonun verimi %46 (0,354 g) olarak hesap edildi.

NH,

O,N
N7 I
A
({ 0 0 HN" N THF
+ 2 . 0=S=0 —_—
N{ \ P-TSA  [.C
(Nﬁ/

HB-1 HB-9

HB-9 Bilesigine ait IR spektrumu (Sekil 4.29.) incelendiginde; 3446 cm™ deki genis
yayvan band yapidaki siilfo grubuna bagli olan sekonder amine ait (N-H) gerilme titresiminden
kaynaklanmaktadir. 3090 cm! deki band aromatik (C-H) gerilme titresimlerini isaret ederken
2953 cm! deki band alifatik (C-H) gerilme titresimlerinden ileri gelmektedir. 1651 cm™ deki
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keskin band yapidaki karbonil gruplarinin (C=0) varligina isarettir. 1600-1450 cm™! araliginda
bulunan ¢oklu bandlar heteroaromatik ve aromatik ¢iftli baglarin (C=N ve C=C) gerilme
titresimlerinden kaynaklanmaktadir. 1508 ¢cm™ deki siddetli band yapidaki -NO, grubunu isaret

etmektedir.
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Sekil 4.29. HB-9 bilesiginin FT-IR spektrumu.

HB-9 Bilesigine ait 'H-NMR spektrumu (CDCIs> de, Sekil 4.30.) incelendiginde;
0=7,73 ppm’ de gorilen sinyal (1H, s) pirazol halkasindaki Cs karbonuna bagli protonu
gostermektedir. 6=8,72-7,11 ppm aralifinda gozlenen sinyaller ise (18H, m) yapidaki aromatik
halka protonlarini ve siilfonamit grubundaki azota bagli protonu isaret etmektedir. 6=5,37 ppm'
de (1H, s) goriilen sinyal akridin halkasinin Co karbonuna bagli protondan kaynaklanmaktadir.
6=2,23-1,76 ppm araliginda gozlenen sinyaller (§8H, m) akridin halkasinda bulunan C,, Cs, Cs,
C; alifatik karbonlara bagli protonlardan kaynaklanmaktadir. Ayrica molekiildeki metil

gruplarina ait protonlarin ise 6=0,95 ve =0,88 ppm’ de sinyal (12H, s) verdigi goriilmektedir.
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ekil 4.30. HB-9 bilesiginin 'H-NMR spektrumu.
g p

HB-9 Bilesigine ait *C-NMR spektrumu (CDCIl3’ de, Sekil 4.31.) incelendiginde;
0=195,76 ppm’ de gozlenen sinyal akridin halkasindaki keton karbonlarina aittir. 6=158,58 ve
0=156,65 ppm' de gbzlenen sinyaller pirimidin halkasindaki Cs ve Cghalka karbonlarini isaret
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etmektedir. 6=149,96 ve 6=147,90 ppm’ de gozlenen sinyaller akridin halkasindaki Cs, ve Ciga
halka karbonlarindan kaynaklanmaktadir. 6=147,14 ppm' de gozlenen sinyal pirazol
halkasindaki C; karbonunu isaret etmektedir. 6=143,24 ppm' de gozlenen sinyalin pirimidin
halkasindaki Cs halka karbonundan ileri geldigi anlasilmaktadir. 3=141,57 ppm' de gozlenen
sinyal nitro grubunun bagli oldugu C4 halka karbonundan kaynaklanmaktadir. 6=116,30 ppm' de
gozlenen sinyal pirimidin kalkasindaki C;halka karbonuna aittir. Akridin halkasindaki 8a ve 9a
halka karbonlarmin ise 6=115,68 ppm’ de sinyal verdigi goriilmektedir. 6=141.14-119.15 ppm
araliginda gozlenen 12 adet sinyalin diger aromatik halka karbonlarindan ileri geldigi
anlagilmaktadir. Akridin halka grubuna ait alifatik karbonlarin (C»-C7, C4-Cs, Cy ve C3-Cg) sirast
ile 8=49,92 ppm, 6=42,09 ppm, 6=32,67 ppm ve 6=29,29 ppm' de sinyal verdigi gézlenmistir.
Molekiildeki metil gruplarina ait karbonlarin ise 6=27,16 ppm ve 0=23,95 ppm’ de sinyal

verdigi goriilmektedir.
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Sekil 4.31. HB-9 bilesiginin *C-NMR spektrumu.

HB-9 bilesigine ait kiitle spektrumu (Sekil 4.32.) incelendiginde; 770 m/z' da gdzlenen
pikin bilesigin molekiil kiitlesi (769,87 g/mol) ile tam olarak oOrtiistiigiinii goriilmektedir.



50

ten.(x10,000,000)

1

R AR R AA AT L B A B B A RA et I e et SR
RO TR0 WO B0 TR0 TR0 TG0 0 0 0 TR0 TR TN MO TR0 TR0 TAO TR0 TR0 M0 TRO TR0 mz

Sekil 4.32. HB-9 bilesiginin kiitle spektrumu.
4.11. 4-(3,3,6,6-tetrametil-9-(3-(4-nitrofenil)-1-fenil-1H-pirazol-4-yl)-1,8-diokso-
1,2,3,4,5,6,7,8-oktahidroakridin-10(9H)-yl)benzonitril (HB-10) Bilesiginin Sentezi
1 mmol HB-1 bilesigi, 2 mmol 5,5-dimetilsiklohekzan-1,3-dion, 1 mmol 4-
aminobenzonitril ve 0,1 mmol P-TSA 20 ml THF igerisinde ¢oziildii. Daha sonra ¢6zelti 8 saat
riflaks edildi ve TLC ile reaksiyon takip edildi. Reaksiyon tamamlandiktan sonra meydana

gelen ¢okelek siiziildii ve sicak su ile yikanarak saflastirildi. Reaksiyonun verimi %61 (0,389 g)
olarak hesap edildi.

O,N

0 NO,
\ O 0] THF
+ 2 + —_—
N P-TSA
N H,;C N
f CN H;C CH;

CN

HB-1 HB-10

HB-10 Bilesigine ait IR spektrumu (Sekil 4.33.) incelendiginde; 3056 cm™ deki band
aromatik (C-H) gerilme titresimlerini isaret ederken 2958 ¢m™ deki band alifatik (C-H) gerilme
titresimlerinden ileri gelmektedir. 2232 cm™ deki keskin band yapidaki nitril (C=N) grubundan
kaynaklanmaktadir. 1646 cm™ deki keskin band yapidaki karbonil gruplarinin (C=0) varligina

isarettir. 1600-1450 cm™ araliginda bulunan ¢oklu bandlar heteroaromatik ve aromatik ¢iftli
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baglarin (C=N ve C=C) gerilme titresimlerinden kaynaklanmaktadir. 1503 cm™ deki siddetli
band yapidaki -NO» grubunu isaret etmektedir.
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Sekil 4.33. HB-10 bilesiginin FT-IR spektrumu.

HB-10 Bilesigine ait 'H-NMR spektrumu (CDCIls’ de, Sekil 4.34.) incelendiginde;
6=7,71 ppm’ de goriilen sinyal (1H, s) pirazol halkasindaki Cs karbonuna bagli protonu isaret
etmektedir. 6=8,54-7,28 ppm araliginda goriilen sinyaller ise (14H, m) yapidaki aromatik halka
protonlarimi  gostermektedir. $=5,36 ppm' de (1H, s) goriilen sinyal akridin halkasimnin Co
karbonuna bagli protondan kaynaklanmaktadir. $=2,23-1,77 ppm araliginda gozlenen sinyaller
(8H, m) akridin halkasinda bulunan C,, Cs4, Cs, C; alifatik karbonlara bagl protonlardan ileri
gelmektedir. Molekiildeki metil gruplarina ait protonlarm ise 6=0,97 ve 6=0,90 ppm’ de sinyal
(12H, s) verdigi goriilmektedir.
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Sekil 4.34. HB-10 bilesiginin 'H-NMR spektrumu.

HB-10 Bilesigine ait *C-NMR spektrumu (CDCI3’ de, Sekil 4.35.) incelendiginde;

0=195,78 ppm’ de goriilen sinyal akridin halkasindaki keton karbonlarini isaret etmektedir.
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0=149,99 ve 6=147,70 ppm’ de gozlenen sinyaller akridin halkasindaki Css ve Cioa halka
karbonlarindan kaynaklanmaktadir. 6=147,15 ppm' de gozlenen sinyal pirazol halkasindaki Cs;
karbonunu isaret etmektedir. 5=143.03 ppm' de gozlenen sinyal nitro grubunun bagh oldugu Cs
halka karbonundan kaynaklanmaktadir. Akridin halkasindaki 8a ve 9a halka karbonlarinin ise
6=114,06 ppm’ de sinyal verdigi goriilmektedir. 5=141,60-117,25 ppm araliginda goézlenen 12
adet sinyalin diger aromatik halka karbonlarindan ileri geldigi anlasilmaktadir. 6=115,74 ppm'
de gozlenen sinyal siyaniir grubunun karbonundan kaynaklamaktadir. Akridin halka grubuna ait
alifatik karbonlarin (C,-C7, C4-Cs, Cy ve C3-Cs) sirasi ile $=49,94 ppm, 6=42,13 ppm, 6=32,71
ppm ve 06=29,29 ppm' de sinyal verdigi gozlenmistir. Molekiildeki metil gruplarina ait
karbonlarin ise 6=27,16 ppm ve 6=23,96 ppm’ de sinyal verdigi goriilmektedir.
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ekil 4.35. HB-10 bilesiginin *C-NMR spektrumu.
g P

HB-10 bilesigine ait kiitle spektrumu (Sekil 4.36.) incelendiginde; 638 m/z' da gbzlenen
pikin bilesigin molekdil kiitlesi (637,73 g/mol) ile tam olarak ortiistiigiinii goriilmektedir.
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Sekil 4.36. HB-10 bilesiginin kiitle spektrumu.

4.12. 4-(3,3,6,6-tetrametil-9-(3-(4-nitrofenil)-1-fenil-1H-pirazol-4-yl)-1,8-diokso-
1,2,3,4,5,6,7,8-oktahidroakridin-10(9H)-yl)benzensiilfonamit (HB-11) Bilesiginin

Sentezi

1 mmol HB-1 bilesigi, 2 mmol 5,5-dimetilsiklohekzan-1,3-dion, 1 mmol siilfanilamit ve
0,1 mmol P-TSA 20 ml THF igerisinde ¢oziildi. Cozelti 8 saat riflaks edildi ve TLC ile
reaksiyon takip edildi. Reaksiyon tamamlandiktan sonra ¢dzelti bir behere aktarilarak iizerine
buzlu su ilave edildi ve karistirilmaya baglandi. Daha sonra meydana gelen ¢okelek siiziildii ve

sicak su ile yikanarak saflastirildi. Reaksiyonun verimi %51 (0,352 g) olarak hesap edildi.

HB-1 HB-11

HB-11 Bilesigine ait IR spektrumu (Sekil 4.37.) incelendiginde; 3388 cm™! deki band
yapidaki amin grubuna ait (NH) gerilme titresimini gdstermektedir. 3063 cm™ deki band
aromatik (C-H) gerilme titresimlerini isaret ederken 2959 ¢m™' deki band alifatik (C-H) gerilme



55

titresimlerinden kaynaklanmaktadir. 1637 cm™ deki keskin band yapidaki karbonil gruplarinin
(C=0) varligna isarettir. 1600-1450 cm™! aralifinda bulunan ¢oklu bandlar heteroaromatik ve
aromatik ¢iftli baglarin (C=N ve C=C) gerilme titresimlerinden kaynaklanmaktadir. 1516 cm’!
deki siddetli band yapidaki -NO, grubunu isaret etmektedir.
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Sekil 4.37. HB-11 bilesiginin FT-IR spektrumu.

HB-11 Bilesigine ait '"H-NMR spektrumu (DMSO’ da, Sekil 4.38.) incelendiginde;
0=8,23 ppm’ de gdzlenen sinyal (1H, s) pirazol halkasindaki Cs karbonuna bagli protonu isaret
etmektedir. 6=8,56-7,33 ppm araliginda goriilen sinyaller ise (14H, m) yapidaki aromatik halka
protonlarindan ileri gelmektedir. 6=5,17 ppm' de (1H, s) goriilen sinyal akridin halkasinin Cy
karbonuna bagli protondan kaynaklanmaktadir. $=2,16-1,80 ppm araliginda gozlenen sinyaller
(10H, m) akridin halkasinda bulunan C, C4, Cs, C; alifatik karbonlara bagl protonlardan ve
stilfonamit grubundaki azota bagl protonlardan kaynaklanmaktadir. Ayrica molekiildeki metil

gruplarina ait protonlarin ise 6=0,88 ve 6=0,80 ppm’ de sinyal (12H, s) verdigi goriilmektedir.
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Sekil 4.38. HB-11 bilesiginin 'H-NMR spektrumu.

HB-11 Bilesigine ait *C-NMR spektrumu (DMSO’ da, Sekil 4.39.) incelendiginde;
0=195,90 ppm’ de goriilen sinyal akridin halkasindaki keton karbonlarina aittir. 6=149,48 ve



57

0=149,08 ppm’ de goézlenen sinyaller akridin halkasindaki C4s ve Cio. halka karbonlarindan

kaynaklanmaktadir. 5=147,03 ppm' de gdzlenen sinyal pirazol halkasindaki Cs karbonunu isaret

etmektedir. 6=142,18 ppm' de gozlenen sinyal nitro grubunun bagli oldugu Cs; halka

karbonundan kaynaklanmaktadir. Akridin halkasindaki 8a ve 9a halka karbonlarinin ise

6=114,25 ppm’ de sinyal verdigi goriilmektedir. 6=139,80-119,14 ppm araliginda goézlenen 12

adet sinyalin diger aromatik halka karbonlarindan ileri geldigi anlasilmaktadir. Akridin halka

grubuna ait alifatik karbonlarin (C»-C7, Cs-Cs, Co ve C3-Cg) sirasi ile 6=49,89 ppm, 6=41,65

ppm, 8=32,63 ppm ve 6=29,23 ppm' de sinyal verdigi goézlenmistir. Molekiildeki metil

gruplarina ait karbonlarin ise 6=27,13 ppm ve 8=24,08 ppm’ de sinyal verdigi goriilmektedir.
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ekil 4.39. HB-11 bilesiginin *C-NMR spektrumu.
g P

HB-11 bilesigine ait kiitle spektrumu (Sekil 5.40.) incelendiginde; 692 m/z' da gbzlenen

pikin bilesigin molekiil kiitlesi (691,80 g/mol) ile tam olarak ortiigtiigiinii goriillmektedir.
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Sekil 4.40. HB-11 bilesiginin kiitle spektrumu.
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S. BULGULAR

5.1. 3-(3,3,6,6-tetrametil-9-(3-(4-nitrofenil)-1-fenil-1H-pirazol-4-yl)-1,8-diokso-
1,2,3,4,5,6,7,8-oktahidroakridin-10(9H)-yl)benzensiilfonamit (HB-2)

Kapah Formiilii: C3sH37N506S
Molekiil Agirligt: 691,80 g/mol
Erime Noktasi: +269,2 °C' de bozunuyor

Verim: %79,5

Renk: Krem rengi

Elde edilen HB-2 bilesiginin spektrum sonuglar1 asagidaki gibi yorumlandi:

FT-IR (KBr, v, em™): 3444 (N-H gerilme), 3063 (aromatik C-H gerilme), 2960
(alifatik C-H gerilme), 1644 (keton C=0 gerilme), 1600-1450 (C=C, C=N gerilme), 1505 (-NO»

gerilme).

'"H-NMR (CDCl3, 8, ppm): 8,27 (1H, s, pirazol CsH), 8,57-7,33 araliginda (14H, m, Ar-
H), 5,18 (1H, s, akridin CoH), 2,17-2,00 araliginda (8H, m, akridin alifatik-H), 0,88 ve 0,81
(12H, s, 4metil-H)

BC-NMR (CDCl, 8, ppm): 195,89 (keton C=0), 149,62 ve 149,04 (akridin Cs, ve
Cioa), 147,04 (pirazol Cs), 142,14 (nitro grubu C,), 114,44 (akridin Cs, ve Coa), 139,78-119,11
araliginda (diger aromatik C' lar), 49,90 (akridin C,-C5), 41,68 (akridin Cs-Cs), 32,62 (akridin
Co), 29,18 (akridin Cs-Cs), 27,22 ve 24,07 (metil C' lar1).

Kiitle spektrumu: 692 m/z' da gbzlenen pik bilesigin molekiil kiitlesi ile tam olarak

Ortlistiigiinii gdstermistir.
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5.2. 10-(4-florofenil)-3,3,6,6-tetrametil-9-(3-(4-nitrofenil)-1-fenil-1H-pirazol-4-yl)-
3,4,6,7,9,10-hekzahidroakridin-1,8(2H,5H)-dion (HB-3)

Kapal1 Formiilii: C3sH3sFN4O4
Molekiil Agirligi: 630,71 g/mol

NO, Erime Noktasi: +304 °C' de bozunuyor
Verim: %95,17

Renk: Krem rengi

F

Elde edilen HB-3 bilesiginin spektrum sonuglar1 asagidaki gibi yorumlandi:

FT-IR (KBr, v, em™): 3063 (aromatik C-H gerilme), 2927 (alifatik C-H gerilme), 1633
(keton C=0 gerilme), 1600-1450 (C=C, C=N gerilme), 1509 (-NO, gerilme).

'H-NMR (CDCl3,8, ppm): 7,72 (1H, s, pirazol CsH), 8,55-7,24 araliginda (14H, m, Ar-
H), 5,36 (1H, s, akridin CoH), 2,22-1,83 araliginda (8H, m, akridin alifatik-H), 0,97 ve 0,89
(12H, s, 4metil-H).

BC-NMR (CDCl3, 8, ppm): 195,84 (keton C=0), 163,87 (C-F), 149,99 ve 148,84
(akridin Csa ve Cioa), 147,15 (pirazol Cs), 141,62 (nitro grubu Cs), 115,42 (akridin Cg, ve Coy),
140,06-117,32 araliginda (diger aromatik C' lar), 49,95 (akridin C»-C5), 42,03 (akridin C4-Cs),
32,54 (akridin Cy), 29,35 (akridin C3-Cs), 27,14 ve 23,92 (metil C' lar1).

Kiitle spektrumu: 631 m/z' da gozlenen pik bilesigin molekiil kiitlesi ile tam olarak

ortiistiigiinii gostermistir.
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5.3. 3,3,6,6-tetrametil-10-(4-nitrofenil)-9-(3-(4-nitrofenil)-1-fenil-1H-pirazol-4-yl)-
3,4,6,7,9,10-hekzahidroakridin-1,8(2H,5H)-dion (HB-4)

Kapali Formiilii: C3sH35sN50s
Molekiil Agirhigi: 657,71 g/mol
Erime Noktasi: +304,6 °C' de bozunuyor

Verim: %80

Renk: Sar1

NO,

Elde edilen HB-4 bilesiginin spektrum sonuglar1 asagidaki gibi yorumlandi:

FT-IR (KBr, v, em™): 3074 (aromatik C-H gerilme), 2955 (alifatik C-H gerilme), 1642
(keton C=0 gerilme), 1600-1450 (C=C, C=N gerilme), 1514 (-NO, gerilme).

'H-NMR (CDCl3,8, ppm): 7,73 (1H, s, pirazol CsH), 8,55-7,28 araliginda (14H, m, Ar-
H), 5,37 (1H, s, akridin CoH), 2,20-1,80 aralifinda (8H, m, akridin alifatik-H), 0,98 ve 0,90
(12H, s, 4metil-H).

BC-NMR (CDCl;, 8, ppm): 195,71 (keton C=0), 150,00 ve 148,14 (akridin Ca, ve
Cioa), 147,58 (pirazol Cs), 144,68 (pirazol halkasina dahil olan (nitro grubu Cy)), 115,84 (akridin
Csa ve Coa), 141,59-119,17 araliginda (diger aromatik C' lar), 49,94 (akridin C,-C;), 41,18
(akridin Cs-Cs), 32,74 (akridin Co), 29,28 (akridin C3-Cs), 27,17 ve 23,97 (metil C' lar1).

Kiitle spektrumu: 658 m/z' da gdzlenen pik bilesigin molekiil kiitlesi ile tam olarak

ortiistiigiinii gostermistir.
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54. 3,3,6,6-tetrametil-9-(3-(4-nitrofenil)-1-fenil-1H-pirazol-4-yl)-10-(4-(trifloro
metil)fenil)-3,4,6,7,9,10-hekzahidroakridin-1,8(2H,5H)-dion (HB-5)

Kapal1 Formiilii: C3oH35F3N4O4
Molekiil Agirligi: 680,71 g/mol
Erime Noktasi: +294,7 °C' de bozunuyor

Verim: %72

Renk: Krem

CF,

Elde edilen HB-5 bilesiginin spektrum sonuglar1 asagidaki gibi yorumlandi:

FT-IR (KBr, v, em™): 3064 (aromatik C-H gerilme), 2960 (alifatik C-H gerilme), 1647
(keton C=0 gerilme), 1600-1450 (C=C, C=N gerilme), 1512 (-NO, gerilme).

'H-NMR (CDCl3,8, ppm): 7,74 (1H, s, pirazol CsH), 8,56-7,28 araliginda (14H, m, Ar-
H), 5,37 (1H, s, akridin CoH), 2,19-1,79 araliginda (8H, m, akridin alifatik-H), 0,98 ve 0,90
(12H, s, 4metil-H).

BC-NMR (CDCl3, 8, ppm): 195,79 (keton C=0), 149,95 ve 148,12 (akridin Cs, ve
Cioa), 147,15 (pirazol Cs), 142,21 (nitro grubu C,), 124,72 (CF3), 115,62 (akridin Cs, ve Coa),
141,61-119,14 araliginda (diger aromatik C' lar), 49,97 (akridin C»-C5), 42,07 (akridin C4-Cs),
32,66 (akridin Cy), 29,30 (akridin C3-Cs), 27,14 ve 23,93 (metil C' lar1).

Kiitle spektrumu: 681 m/z' da gbzlenen pik bilesigin molekiil kiitlesi ile tam olarak

Ortlistiigiinii gdstermistir.
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5.5. 4-(3,3,6,6-tetrametil-9-(3-(4-nitrofenil)-1-fenil-1H-pirazol-4-yl)-1,8-diokso-
1,2,3,4,5,6,7,8-oktahidroakridin-10(9H)-yl)benzoik asit (HB-6)

Kapah Formiuli: C39H36N406
Molekiil Agirligt: 656,73 g/mol
Erime Noktasi: +283,1 °C' de bozunuyor

Verim: %68

Renk: Krem

COOH

Elde edilen HB-6 bilesiginin spektrum sonuglar1 agagidaki gibi yorumlandi:

FT-IR (KBr, v, em™!): 3446 (karboksil grubu O-H gerilme), 3069 (aromatik C-H
gerilme), 2958 (alifatik C-H gerilme), 1713 (karboksil grubu C=0 gerilme), 1644 (keton C=0
gerilme), 1600-1450 (C=C, C=N gerilme), 1514 (-NO, gerilme).

'H-NMR (CDCl3,8, ppm): 13,34 (1H, s, COOH), 8,24 (1H, s, pirazol CsH), 8,58-7,32
araliginda (14H, m, Ar-H), 5,17 (1H, s, akridin CoH), 2,16-1,82 araliginda (8H, m, akridin
alifatik-H), 0,86 ve 0,79 (12H, s, 4metil-H).

BC-NMR (CDCl3, 8, ppm): 195,90 (keton C=0), 167,03 (COOH), 149,61 ve 149,08
(akridin Csa ve Cioa), 147,01 (pirazol Cs), 142,85 (nitro grubu Cs), 114,16 (akridin Csa ve Cos,),
142,21-119,11 araliginda (diger aromatik C' lar), 49,94 (akridin C,-C7), 41,57 (akridin Cs-Cs),
32,59 (akridin Cy), 29,21 (akridin C3-Cs), 27,06 ve 24,12 (metil C' lar1).

Kiitle spektrumu: 657 m/z' da gbzlenen pik bilesigin molekiil kiitlesi ile tam olarak

Ortlistiigiinii gostermistir.
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5.6. 3,3,6,6-tetrametil-9-(3-(4-nitrofenil)-1-fenil-1H-pirazol-4-yl)-10-(3-(trifloro
metil)fenil)-3,4,6,7,9,10-hekzahidroakridin-1,8(2H,5H)-dion (HB-7)

Kapal1 Formiilii: C3oH35F3N4O4
Molekiil Agirhigt: 680,71 g/mol
Erime Noktasi: +262 °C' de bozunuyor

Verim: %40

Renk: Beyaz

CF,

Elde edilen HB-7 bilesiginin spektrum sonuglar1 asagidaki gibi yorumlandi:

FT-IR (KBr, v, em™): 3072 (aromatik C-H gerilme), 2961 (alifatik C-H gerilme), 1649
(keton C=0 gerilme), 1600-1450 (C=C, C=N gerilme), 1513 (-NO, gerilme).

'H-NMR (CDCl3,8, ppm): 7,76 (1H, s, pirazol CsH), 8,55-7,30 araliginda (14H, m, Ar-
H), 5,38 (1H, s, akridin CoH), 2,24-1,79 aralifinda (8H, m, akridin alifatik-H), 0,98 ve 0,90
(12H, s, 4metil-H).

BC-NMR (CDCl3, 8, ppm): 195,97 (keton C=0), 149,92 ve 148,41 (akridin Cs, ve
Cioa), 147,13 (pirazol Cs), 141,63 (nitro grubu Cs), 124,50 (CF3), 115,75 (akridin Cg, ve Coy),
139,97-119,06 araliginda (diger aromatik C' lar), 49,93 (akridin C»-C5), 42,05 (akridin C4-Cs),
32,66 (akridin Cy), 29,26 (akridin C3-Cs), 27,17 ve 23,88 (metil C' lar1).

Kiitle spektrumu: 681 m/z' da gbzlenen pik bilesigin molekiil kiitlesi ile tam olarak

ortiistiigiinii gostermistir.
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5.7. 3-(3,3,6,6-tetrametil-9-(3-(4-nitrofenil)-1-fenil-1H-pirazol-4-yl)-1,8-diokso-
1,2,3,4,5,6,7,8-oktahidroakridin-10(9H)-yl)benzoik asit (HB-8)

Kapal1 Formiilii: C39H36N4O6

Molekiil Agirligi: 656,73 g/mol

Erime Noktasi: +196 °C' de bozunuyor
Verim: %28

Renk: Beyaz

COOH

Elde edilen HB-8 bilesiginin spektrum sonuglar1 agagidaki gibi yorumlandi:

FT-IR (KBr, v, em™!): 3448 (karboksil grubu O-H gerilme), 3072 (aromatik C-H
gerilme), 2959 (alifatik C-H gerilme), 1718 (karboksil grubu C=0 gerilme), 1637 (keton C=0
gerilme), 1600-1450 (C=C, C=N gerilme), 1508 (-NO, gerilme).

'H-NMR (CDCl3,8, ppm): 7,95 (1H, s, pirazol CsH), 8,53-7,28 araliginda (14H, m, Ar-
H), 5,42 (1H, s, akridin CoH), 2,28-1,86 araliginda (8H, m, akridin alifatik-H), 0,98 ve 0,91
(12H, s, 4metil-H).

BC-NMR (CDCl3, 8, ppm): 195,96 (keton C=0), 167,04 (COOH), 149,96 ve 149,01
(akridin Csa ve Cioa), 147,02 (pirazol Cs), 142,16 (nitro grubu Cs), 114,27 (akridin Cg, ve Coy),
139,79-119,05 araliginda (diger aromatik C' lar), 49,89 (akridin C»-C5), 41,65 (akridin C4-Cs),
32,59 (akridin Cy), 29,13 (akridin C3-Cs), 27,27 ve 24,07 (metil C' lar1).

Kiitle spektrumu: 657 m/z' da gbzlenen pik bilesigin molekiil kiitlesi ile tam olarak

ortiistiigiinii gostermistir.
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5.8. N-(pirimidin-2-yl)-4-(3,3,6,6-tetrametil-9-(3-(4-nitrofenil)-1-fenil-1H-pirazol-4-
yD-1,8-diokso-1,2,3,4,5,6,7,8-oktahidroakridin-10(9H)-yl)benzensiilfonamit (HB-9)

Kapal1 Formiilii: C4H39N706S

NO,

Molekiil Agirhigi: 769,87 g/mol

Erime Noktasi: +293 °C' de bozunuyor

Verim: %46
Renk: Krem
O0=—=S—=0
N ILH
f 1\}(
| 5 3
4/N

Elde edilen HB-9 bilesiginin spektrum sonuglar1 asagidaki gibi yorumlandi:

FT-IR (KBr, v, em™): 3446 (-SO,, N-H gerilimi), 3090 (aromatik C-H gerilme), 2953
(alifatik C-H gerilme), 1651 (keton C=0 gerilme), 1600-1450 (C=C, C=N gerilme), 1508 (-NO,

gerilme).

'H-NMR (CDCl3,8, ppm): 7,73 (1H, s, pirazol CsH), 8,72-7,11 araliginda (14H, m, Ar-
H), 5,37 (1H, s, akridin CoH), 2,23-1,76 araliginda (8H, m, akridin alifatik-H), 0,95 ve 0,88
(12H, s, 4metil-H).

BC-NMR (CDCls, 8, ppm): 195,76 (keton C=0), 158,58 ve 156,65 (pirimidin Cs ve
Cs), 149,96 ve 147,90 (akridin Ca4, ve Cioa), 147,14 (pirazol Cs), 143,24 (pirimidin Cs), 141,57
(nitro grubu Ci), 116,30 (pirimidin C,), 115,68 (akridin Cs, ve Coy), 141,14-119,15 araliginda
(diger aromatik C' lar), 49,92 (akridin C»-C5), 42,09 (akridin Cs-Cs), 32,67 (akridin Co), 29,29
(akridin C3-Cg), 27,16 ve 23,95 (metil C' lar1).

Kiitle spektrumu: 770 m/z' da gozlenen pik bilesigin molekiil kiitlesi ile tam olarak

Ortlistiigiinii gostermistir.
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5.9. 4-(3,3,6,6-tetrametil-9-(3-(4-nitrofenil)-1-fenil-1H-pirazol-4-yl)-1,8-diokso-
1,2,3,4,5,6,7,8-oktahidroakridin-10(9H)-yl)benzonitril (HB-10)

Kapal1 Formiilii: CzoH35N504
Molekiil Agirligi: 637,73 g/mol
Erime Noktasi: +312,3 °C' de bozunuyor

Verim: %61

H;C CH,4

Renk: Krem

CN

Elde edilen HB-10 bilesiginin spektrum sonuglari agsagidaki gibi yorumlandi:

FT-IR (KBr, v, em™): 3056 (aromatik C-H gerilme), 2958 (alifatik C-H gerilme), 2232
(nitril grubu CN gerilme), 1646 (keton C=0 gerilme), 1600-1450 (C=C, C=N gerilme), 1503 (-
NO; gerilme).

'H-NMR (CDCl3,8, ppm): 7,71 (1H, s, pirazol CsH), 8,54-7,28 araliginda (14H, m, Ar-
H), 5,36 (1H, s, akridin CoH), 2,23-1,77 aralifinda (8H, m, akridin alifatik-H), 0,97 ve 0,90
(12H, s, 4metil-H).

BC.NMR (CDCl;, 8, ppm): 195,78 (keton C=0), 149,99 ve 147,70 (akridin Cs, ve
Cioa), 147,15 (pirazol Cs), 143,03 (nitro grubu Cs4), 114,06 (akridin Cg, ve Co,), 141,60-117,25
araliginda (diger aromatik C' lar), 115,74 (nitril CN), 49,94 (akridin C,-C5), 42,13 (akridin Cs-
Cs), 32,71 (akridin Cy), 29,29 (akridin C3-Cs), 27,16 ve 23,96 (metil C' lar1).

Kiitle spektrumu: 638 m/z' da gozlenen pik bilesigin molekiil kiitlesi ile tam olarak

Ortlistiigiinii gdstermistir.
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5.10. 4-(3,3,6,6-tetrametil-9-(3-(4-nitrofenil)-1-fenil-1H-pirazol-4-yl)-1,8-diokso-
1,2,3,4,5,6,7,8-oktahidroakridin-10(9H)-yl)benzensiilfonamit (HB-11)

Kapal1 Formiilii: C3sH37N506S
Molekiil Agirligi: 691,80 g/mol
NO,

Erime Noktasi: +303 °C' de bozunuyor

Verim: %51

H;C CHy Renk: Krem

O—S—=0

NH,
Elde edilen HB-11 bilesiginin spektrum sonuglari asagidaki gibi yorumlandi:

FT-IR (KBr, v, em): 3388 (N-H gerilme), 3063 (aromatik C-H gerilme), 2959
(alifatik C-H gerilme), 1637 (keton C=0 gerilme), 1600-1450 (C=C, C=N gerilme), 1516 (-NO»

gerilme).

'"H-NMR (CDCl3, 8, ppm): 8,23 (1H, s, pirazol CsH), 8,56-7,33 araliginda (14H, m, Ar-
H), 5,17 (1H, s, akridin CoH), 2,16-1,80 araliginda (8H, m, akridin alifatik-H), 0,88 ve 0,80
(12H, s, 4metil-H)

BC-NMR (CDCl, 8, ppm): 195,90 (keton C=0), 149,48 ve 149,08 (akridin Cs, ve
Cioa), 147,03 (pirazol Cs), 142,18 (nitro grubu Cy), 114,25 (akridin Cg, ve Co,), 139,80-119,14
araliginda (diger aromatik C' lar), 49,89 (akridin C,-C7), 41,65 (akridin Cs4-Cs), 32,63 (akridin
Co), 29,23 (akridin C3-Cs), 27,13 ve 24,08 (metil C' lar1).

Kiitle spektrumu: 692 m/z' da gbzlenen pik bilesigin molekiil kiitlesi ile tam olarak

ortiistiigiinii gostermistir.
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6. SONUC VE TARTISMA

Bu calismada yeni akridin tiirevlerinin sentezi gerceklestirildi. Literatiirde rapor edilen
akridin tiirevleri incelendiginde gosterdikleri aktivitelerden dolay1 c¢esitli farmakolojik
calismalarda kullanildiklart goriilmektedir. Dolayisiyla sentezlendigimiz yeni akridin

bilesiklerinin de biyolojik aktiviteye sahip olabilecekleri diigiiniilmektedir.

Calismamizin baglangig¢ bilesigi olan HB-1, 5,5-dimetil-1,3-siklohekzandion ve cesitli
aril aminlerle reaksiyona sokularak, bir seri yeni akridin tiirevi bilesik (HB-2—HB-11) elde
edildi.

N—N
H O OH \
P-TSA, Céziicii
/ \ + 2 + Arr-NH, ——»
N{ Riflaks NO,
N
H,C
H,C | CH;
Ar
HB-1

HB-2 — HB-I11

Ar = 3-aminobenzensiilfonamit, 4-floroanilin, 4-nitroanilin, 4-(triflorometil)anilin,
4-aminobenzoik asit, 3-(triflorometil)anilin, 3-aminobenzoik asit, siilfadiazin,
4-aminobenzonitril, siilfanilamit.

Elde edilen bu bilesiklerin FT-IR spektrum verilerine bakildiginda, amin (NH»/NH) ve
karboksil gruplarinin (-COOH) genel olarak 3546-3414 cm! aralifinda sinyal verdikleri
goriilmektedir. 3067-3062 cm’! araliginda aromatik C-H bandlari, 2960-2822 araliginda ise
alifatik C-H ¢oklu bandlar gozlenmektedir. 1699-1656 cm™ araliginda goriilen bandlar karbonil
gruplarini, 1600-1450 cm™ arahigindaki bandlar ise aromatik ve heteroaromatik ¢iftli baglari

(C=C, C=N) isaret etmektedir.

Bu bilegiklerin "H-NMR spektrum verilerine bakildiginda, pirazol halkasindaki (CsH)
proton 0=8,24 ve 6=7,67 ppm araliginda bir protonluk, singlet pik seklinde gozlemlenmistir.
0=8,72 ve 0=7,11 ppm araliginda gozlenen 14 protonluk ¢oklu pikler aromatik halka
protonlarini isaret etmektedir. =5,42 ve 6=5,17 ppm araliginda gézlemlenen 1 protonluk singlet

pikler akridin halkasindaki CoH protonuna aittir. Yapidaki 4 adet metil grubuna ait protonlarin



70

ise  6=0,9-0,79 ppm araliginda 14 protonluk singlet seklinde sinyal verdikleri

gozlemlenmektedir.

Bilesiklerin *C-NMR spektrum verilerine bakildiginda, ketonlara ait karbonil (C=0)
gruplarmin 6=195,97 ve 6=195,76 ppm araliginda sinyal verdikleri goriillmektedir. 3=150,00 ve
0=147,70 ppm araliginda gelen sinyaller akridin halkasindaki C4, ve Cio. karbonlarini isaret
etmektedir. Pirazol halkasindaki Cskarbonu 06=147,58 ve 6=147,01 ppm araliginda sinyal
verirken, 0=144,68 ve 6=141,57 ppm araliginda nitro grubunun bagli oldugu C. hakla
karbonunun sinyalleri goriilmektedir. 6=115,84 ve 6=114,06 ppm araligindaki sinyaller akridin
halkasindaki Cs, ve Co, karbonlarimi isaret etmektedir. Yapidaki diger aromatik karbonlara ait
sinyaller ise 0=142,21 ve 0=117,25 ppm aralifinda gozlenmektedir. 8=49,97 ve 6=49,89
araligindaki sinyaller akridin halka karbonlarint (C, ve C;) isaret etmektedir. Akridin
halkasindaki C4 ve Cs karbonlar1 6=42,13 ved=41,18 ppm, Co karbonu ise 6=32,74 ve 6=32,54
ppm araliginda sinyal vermektedirler. Akridin halkasindaki Cs; ve Cg karbonlarinin da 6=29,35-
29,13 ppm araliginda sinyal verdigi goriilmektedir. 6=27,27 ve 6=23,92 ppm araligindaki
sinyaller ise sentezledigimiz tiim pirazol-akridin tiirevlerinin 4' er adet metil karbonlarini igaret

etmektedir.

Kiitle spektrum sonuglarii inceledigimizde sentezlemis oldugumuz pirazol-akridin
bilesiklerinin her birinin molekiil kiitlelerinin spektrum sonuglariyla tam olarak oOrtiistiigii

gbzlenmistir.

Sonug olarak sentezlemis oldugumuz bilesiklerin yapilart FT-IR, 'H-NMR, *C-NMR

ve kiitle spektrumlar ile aydinlatilmis olup tezin bulgular kisminda verilmistir.

Diger yandan sentezledigimiz bilesiklere ait halkalanma reaksiyonlarmin sayfal7-18

deki mekanizmayi takip ettigi tahmin edilmektedir.
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