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OZET

YENI TIYOSEMIKARBAZON TUREVLERININ SENTEZI,
KARAKTERIZASYONU VE TiYOSEMIKARBAZON KATKILI
ANTIBAKTERIYEL TEKSTILLERIN ELDE EDILMESI

Korkmaz, Giirsel
Doktora Programi, Biyomiihendislik Anabilim Dali

Tez Danismani: Prof. Dr. Isa Karaman
Ocak 2025, xiii + 131 sayfa

Bakteriyel enfeksiyon hastaliklari antibiyotiklerin kesfi ile 6nemli 6l¢iide kontrol altina
alimmigtir. Ancak zamanla bakterilerin ¢esitli mekanizmalar ile gelistirmis olduklar
antibiyotik diren¢ yeni antimikrobiyal ajanlarin gelistirilmesi ihtiyacin1 ortaya
koymustur. Tekstil {irlinleri bakterilerin iiremesi i¢in uygun ortam sunmaktadir. Bu
nedenle Ozellikle hastaneler, toplu tasimalar ve oteller gibi insan sirkiilasyonun fazla
oldugu yerlerde antibakteriyel tekstillerin kullanilmasi bakteriyel enfeksiyonlarin ve
yayilmasinin 6nlenmesine katki sunmaktadir.

Bu caligmada farkli substitlientlere sahip yedi feniliire asetofenon tiirevi ve bunlarin
tiyosemikarbazid ile reaksiyonu ile sentezlenen yedi tiyosemikarbazon tiirevi
sentezlenmistir. Tiyosemikarbazonlarin antimikrobiyal aktivitesi Staphylococcus aureus
ATCC 29213, Enterococcus faecalis ATCC 29212, Escherichia coli ATCC 25922,
Klebsiella pneumoniae ATCC 700603 bakteri suslarina ve klinik olarak izole edilen
Candida albicans fungus susuna kars1 mikrodillisyon yontemi ile degerlendirilmistir.
Bilesiklerin bakteri suslarina kars1 7,81-250 pg/mL minimum inhibisyon konsantrasyon
(MIK) degerleri ile antibakteriyel aktivitesi tespit edilmistir. Ayrica C. albicans fungus
susuna karst ise 62.5-125 pg/mL MIK degeri ile antifungal aktivite sergilemislerdir.
Tiyosemikarbazonlardan -4Cl-3CF3 substitiientine sahip E6 bilesiginin S. aureus ve E.
faecalis bakteri suslarina kars1 sirastyla 7.81 ve 15 pg/mL MIK degeri ile oldukca giiclii
antibakteriyel aktivite sergiledigi goriilmiistiir. Gii¢lii aktivite gdsteren meta-substitiie
feniliire tiyosemikarbazon tiirevi E6 bilesigi, E7 bilesigi ve E6 ile ayn1 kapali formiile
sahip para-substitiie E4 bilesigi ile tekstil malzemelerine antibakteriyel 6zellik katilmasi
hedeflenmistir. Kumaslarin antibakteriyel aktiviteleri agar diflizyon yontemi ile kalitatif
ve ASTM E2149 standardina benzer kosullarda kantitatif olarak S. aureus ve E. coli
bakteri suslarina karsi degerlendirilmistir. Pamuk kumaslarda yiliksek konsantrasyonlu
uygulamalarda S. aureus’a kars1 %100’e yakin bakteriyosidal aktivite ve daha diisiik
konsantrasyonlarda ise %100 e yakin bakteriyostatik aktivite tespit edilmistir. Poliester
kumaslarda ise E4 ve E6 bilesigi her iki bakteri susuna karsi sirast ile %54.21-71.78 ve
%56.94 — 99.31 oraninda bakteriyostatik etki sergiledigi bulunmustur.

Anahtar kelimeler: Tibbi tekstil, koruyucu tekstil, asetofenonlar, tiyosemikarbazonlar,
antimikrobiyal, antibakteriyel tekstil, tempo
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ABSTRACT

SYNTHESIS, CHARACTERIZATION OF NOVEL THIOSEMICARBAZONE
DERIVATIVES AND PREPARATION OF THIOSEMICARBAZONE-ADDED
ANTIBACTERIAL TEXTILES

Korkmaz, Giirsel
Ph.D. Program, Department of Bioengineering
Thesis Advisor: Prof. Dr. Isa Karaman
January 2025, xiii + 131 pages

Bacterial infectious diseases have been significantly controlled with the discovery of
antibiotics. However, over time, antibiotic resistance developed by bacteria through
various mechanisms has revealed the need for the development of new antimicrobial
agents. Textile products offer a suitable environment for the growth of bacteria. For this
reason, the use of antibacterial textiles, especially in places with high human circulation
such as hospitals, public transport and hotels, contributes to the prevention of bacterial
infections and their spread.

In this study, seven phenylurea acetophenone derivatives with different substituents and
seven thiosemicarbazone derivatives synthesised by their reaction with thiosemicarbazide
were synthesised. The antimicrobial activity of the thiosemicarbazones was evaluated by
microdilution method against bacterial strains Staphylococcus aureus ATCC 29213,
Enterococcus faecalis ATCC 29212, Escherichia coli ATCC 25922, Klebsiella
pneumoniae ATCC 700603 and clinically isolated Candida albicans fungal strain. The
antibacterial activity of the compounds against bacterial strains was determined with
minimum inhibition concentration (MIC) values of 7.81-250 ug/mL. They also exhibited
antifungal activity against C. albicans fungal strains with MIC values of 62.5-125 pg/mL.
Among the thiosemicarbazones, compound E6 with -4C1-3CF3 substituent showed very
strong antibacterial activity against S. aureus and E. faecalis bacterial strains with MIC
values of 7.81 and 15 pg/mL, respectively. We aimed to add antibacterial properties to
textile materials with the strong activity of meta-substituted phenylurea
thiosemicarbazone derivative E6 compound, E7 compound and para-substituted E4
compound having the same closed formula as E6. The antibacterial activities of the
fabrics were evaluated qualitatively by the agar diffusion method and quantitatively
against S. aureus and E. coli bacterial strains under conditions similar to the ASTM
E2149 standard. In cotton fabrics, nearly 100% bacteriocidal activity was detected against
S. aureus in high concentration applications and nearly 100% bacteriostatic activity was
detected in lower concentrations. In polyester fabrics, E4 and E6 compounds were found
to exhibit 54.21-71.78% and 56.94 - 99.31% bacteriostatic activity against both bacterial
strains, respectively.

Keywords: Medical textile, protective textile, acetophenones, thiosemicarbazones,
antimicrobial, antibacterial textile, tempo
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1. GIRIS

Saglik bilimleri ve miihendislik uygulamalarinin bir araya gelmesi ile elde edilen tibbi
tekstil tirtinleri birgok alanda koruyuculuk saglamaktadir. Yiiksek yiizey alani, emicilik
ozellikleri, farkli formlarda iiretim olanaklari gibi avantajlart tekstil malzemelerini,
koruyucu tibbi malzemeler arasinda 6n plana ¢ikarmaktadir. Tibbi tekstiller yara ortiileri,
kompresyon f{irlinleri ve kigisel bakim {iriinleri gibi viicut dis1 uygulamalar, implante
edilebilir cihazlar, protezler ve doku iskeleleri gibi viicut i¢i uygulamalar ve viicut disina
yerlestirilen ancak insan kani ile direk temas eden i¢/dis ara yiizey uygulamalar1 olarak
iic grupta toplanmaktadir. Biyouyumluluk, bazlara ve asitlere direng, viicut sivilarina
kars1 direng, boyutsal stabilite, emicilik/iticilik, hava ge¢irgenligi ve antimikrobiyal
aktivite tibbi alanda kullanilacak tekstil malzemelerinde dikkat edilen Onemli
parametrelerdir. Saglik calisanlar1 ve hastalar bulasici hastaliklarinin yayiliminda 6nemli
tastyicilardir. Hastane ortamindaki bulasi azaltmak i¢in antimikrobiyal aktivite gdsteren
onliikler, yastik kiliflari, ortiiler ve maskelere artan bir talep bulunmaktadir. Biyolojik
olarak aktif olduklar1 bilinen tiyosemikarbazon bilesiklerinin tekstil kumaslarina
uygulanmasit biyolojik olarak aktivite gdsterecek kumaslar elde edilmesine olanak
tanityacagi diisiiniilmektedir. Literatiirde bu konuda yaygin c¢aligmalar bulunmasada
tiyosemikarbazon uygulanmasi ile antibakteriyel aktivite kazandirilan selliiloz liflerinin

oldugu goriilmektedir (Dong ve ark., 2022)

Bu calismada yedi feniliireasetofenon ve bunlarin tiyosemikarbazidler ile reaksiyonu ile
yedi tiyosemikarbazon tiirevi sentezlenmistir. Sentezlenen maddeler NMR, FTIR ve LC-
MS analizleri ile karakterize edilmis ve antimikrobiyal aktiviteleri mikrodiliisyon
yontemi ile incelenmistir. Giiclii antimikrobiyal aktivitesi tespit edilen tiyosemikarbazon
tiirevleri %100 pamuk ve %100 poliester 6rme kumasa ¢ektirme yontemi ile aktarilmistir.
Bilesikler pamuk kumaglara 6n islem olarak 2,2,6,6-Tetramethylpiperidine 1-oxyl,
2,2,6,6-Tetramethyl-1-piperidinyloxy (TEMPO), NaBr ve NaClO ile oksidasyonu sonrasi
N,N'-Dicyclohexylcarbodiimide (DCC) varliginda uygulanmistir. Kumaslar SEM, EDX
ve FTIR analizleri ile karakterize edilmistir. Kumaglarin antibakteriyel aktiviteleri agar
diflizyon teknigi ile kalitatif olarak ve ASTM E2149 standardina benzer sartlarda
kantitatif olarak degerlendirilmistir. Aktivitesi tespit edilen kumaglarin tekrarh

yikamalar1 yapilarak antibakteriyel aktivitenin yikamaya karsi1 dayanimi arastirilmistir.
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Yapilan ¢alisma ile yeni antibakteriyel bilesiklerin sentezlenmesi ve bunlar ile

antibakteriyel kumaslarin elde edilmesi amaglanmigtir.



2. GENEL BILGILER ve KAYNAK OZETLERI

2.1. Tiyosemikarbazonlar

Tiyosemikarbazonlar azot ve kiikiirt igeren ve farkli molekiillerin sentezine olanak
saglayan bir bilesik smifidir (Ozbek ve Berkel, 2023). Bu bilesikler genellikle
tiyosemikarbazid ile keton veya aldehitin kondenzasyonu ile elde edilir (Zhu ve ark.,
2021) (Sekil 2.1). Ayrica hidrazin grubunun aldehit veya keton ile birlesmesi yoluyla
stiren baz ligandlar1 arasinda 6nemli rol oynarlar (Piri ve ark., 2019). Semikarbazonlarda
bulunan oksijen yerine kiikiirt iceren tiyoiire tiirevleri olarak da bilinirler (Ozbek ve
Berkel, 2023). Tiyosemikarbazonlar, par¢a boyunca elektron delokalizasyonunun neden
oldugu genisletilmis bir konformasyona sahiptir (Piri ve ark., 2019). Metal iyonlarin
kiikiirt veya hidrazin azot atomlarindan biriyle koordine ederler ve bu davranislartyla iyi

selatlayict ligandlar arasinda yer alirlar (Khan ve Yusuf, 2009).
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Tiyosemikarbazid Aldehid veya Keton Tiyosemikarbazon

Sekil 2.1. Tiyosemikarbazonlarin genel yapist (Gupta ve ark., 2022)

Tiyosemikarbazon tiirevleri antiviral (Pacca ve ark., 2017), antioksidan (Cebotari ve ark.,
2023), antitimor (Vandresen ve ark., 2014), antiinflamatuar (Saced ve ark., 2024),
antifungal (Umamatheswari ve ark., 2011) ve antibakteriyel (Alam ve ark., 2023)
ozelliklerin aralarinda oldugu genis bir biyolojik aktivite yelpazesine sahiptir. Bu
bilesikler, baz1 amino asitler, peptidler ve proteinler gibi kiikiirt ve azot i¢geren molekiiller
icin yiiksek afiniteye sahiptir (Vandresen ve ark., 2014). Tiyosemikarbazonlarin metal
komplekslerinin biyolojik aktiviteleri, orijinal ligandlardan daha yiiksek veya daha zayif
olabilmektedir (Khan ve Yusuf, 2009; Yildirim ve ark., 2014). Bu nedenle
tiyosemikarbazonlarin biyolojik aktivitelerini metal kompleksleriyle karsilagtiran bircok
calisma bulunmaktadir. Khan ve Yusuf (2009), yaptiklar1 ¢caligmada tiyosemikarbazon

tirevlerini ve bunlarin paladyum II metal komplekslerini sentezlemislerdir.



Antibakteriyel analizler, metal komplekslerinin aktivitelerinin daha giiglii oldugunu

gostermektedir (Khan ve Yusuf, 2009)

Ayrica literatlirde tiyosemikarbazonlarin kitosan gibi dogal polimerlerle reaksiyonlarinin
da bulundugu caligmalar bulunmaktadir. 2014 yilinda yapilan bir c¢alismada,
tiyosemikarbazit-O-karboksimetil ~ kitosanin  sirasiyla  o-hidroksibenzaldehit, p-
metoksibenzaldehit ve p-klorobenzaldehit ile kondenzasyon reaksiyonuyla ii¢ yeni
tiyosemikarbazon sentezlenmistir. Sonuglar tiyosemikarbazon tiirevlerinin antibakteriyel
ve antifungal aktivitelerinin O-karboksimetil kitosandan daha yiiksek oldugunu
gostermektedir (Mohamed ve ark., 2014). Baska bir calismada bir tiyosemikarbazon
bilesigi ve onun alti1 koordinasyon bilesigi sentezlenmistir. Antioksidan analizi,
tiyosemikarbazon bilesiginin hemen hemen tiim komplekslerden daha giiglii aktivite
gosterdigini gostermektedir (Graur ve ark., 2023). Ayrica tiyosemikarbazonlar metal
iyonlari ile renkli kompleksler olusturma 6zelligine de sahiptirler. Bu yetenegi ile metal
iyonlarinin tespitinde sensor gorevi gormektedirler (Radchatawedchakoon ve ark., 2014).
Kolorimetrik, florimetrik ve elektrokimyasal gibi farkli sensor 6zellikleri sergileyebilirler

(Ozbek ve Berkel, 2023).

Tiyosemikarbazonlarin yapi-aktivite iliskisi iizerine de bir¢ok ¢alisma bulunmaktadir.
Bilesiklerin amino substitiientlerinde veya N-heterosiklik halkasinda meydana gelen
degisikliklerin biyolojik aktiviteyi etkiledigi rapor edilmistir (Piri ve ark., 2019). Ayrica
aldehit veya ketonun yapisindaki degisiklikler de antibakteriyel ve antikanser aktiviteyi
etkilemektedir. 2023 yilinda Masuri ve arkadaslari, tiyosemikarbazonlarin biyolojik
aktivitelerindeki -OH gruplarinin varliginin, sayisinin ve konumunun roliinii arastirdilar.
Bu calismada, farkli -OH varyantlarina sahip altt kumarin bazli tiyosemikarbazon
bilesigini sentezlediler. Sonuglar yapidaki -OH degisimlerinin aktivite iizerinde etkili

oldugunu gostermektedir (Masuri ve ark., 2023).
2.1.1. Tiyosemikarbazonlarin antimikrobiyal aktivitesi iizerine literatiir arastirmasi
Cakmake1 ve ark. (2023), bir tiyosemikarbazon tiirevi (T1) ve bunun Co(II), Pd(II), Ni(II)

ve Zn(I) (T2-T5) metal komplekslerini sentezlemislerdir (Sekil 2.2). Sentezlenen

bilesiklerin antimikrobiyal aktivitesi iki gram pozitif bakteri (Staphylococcus aureus,



Enterococcus faecalis), ii¢ gram negatif bakteri (Pseudomonas aeruginosa, Escherichia
coli, Serratia marcescens ve bir mantar susuna kars1 (Candida albicans) disk difiizyon
ve mikrodiliisyon yontemlerine gore degerlendirilmistir. TSC ligandi (T1) S. marcescens
ve C. albicans a kars1 inaktifken diger bakteri suslarina kars1 312-2500 pg/mL araliginda
MIK degeri vermistir. Ni(II) kompleksi de S. marcescens ve C. albicans’a karsi aktivite
sergilemedigi goriilmektedir. Bunun disinda metal komplekslerinin MIK degerleri 39-
2500 pg/mL araliginda degismektedir. Disk difiizyon analizinde TSC ligandinin S.
aureus, E. faecalis ve C. albicans’a karst zon olusturdugu goriilmektedir. Metal
kompleksleri aktivite gosterdigi mikroorganizmalara karst 0.8-12.1 mm arasinda zon
olusturdugu verilmistir. Pozitif kontrollerin 18-26 mm arasinda zon olusturdugu
goriilmektedir: Gram pozitifler icin Ampisilin: 26-28; Gram negatifler icin Gentamisin
18-24 mm; Funguslar i¢in Flukonazol: 26 mm). Sonuclar aktiviteleri tespit edilen
komplekslerden TSC ligandinin aktivitesini diigiiren sonu¢ gostermezken bazi
komplekslerin aktiviteyi artirdigini gostermektedir. Disk diflizyon analizinde de Ni(II)
kompleksinin C. albicans "a kars1 aktivitesi disinda ayni durum goriilmektedir (Cakmakgi

ve ark., 2023).
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Sekil 2.2. Cakmakg¢i1 ve arkadaslarinin sentezledikleri bilesikler (Cakmakg1 ve ark.,
2023)

Bir diger calismada simetrik kalkonlardan semikarbazon ve tiyosemikarbazon sif bazlari
sentezlenmistir (Sekil 2.3). Bilesiklerin antimikrobiyal aktivitelerini agar kuyu difiizyon
yontemi ile bir gram pozitif Bacillus subtilis ve bir gram negatif E. coli bakteri susuna

kars1 arastirilmistir. Bilesiklerin B. subtilis ve E. coli’ye karsi sirasiyla 18,5-27,8 ve 13,6-
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18,5 mm zon olusturdugu goriiliirken standart ilag Streptomisin ayni1 sirayla 22 mm ve
13,6-18,5 mm inhibisyon zonu olusturmustur. Sentezlenen bilesiklerin bazilar1 standart
ilaca yakin giicte aktivite gosterirken -4CH3Ph substitlientine sahip olan T11 numarali
bilesik ise gram pozitif bakteriye karsi standarttan daha giiglii etki gostermistir.
Sentezlenen grup iginde tiyosemikarbazonlar semikarbazonlardan daha gii¢lii aktivite

sergilemigstir (Sharma ve ark., 2024)
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Sekil 2.3. Sharma ve arkadaslarinin sentezledigi bilesikler (Sharma ve ark., 2024)

Ug tiyosemikarbazon ve bunlarin fac-Re(I) trikarbonil organometalik komplekslerinin
antimikrobiyal aktiviteleri Diksha ve ark. (2024) tarafindan arastirilmistir (Sekil 2.4).
Bilesikler bir gram pozitif ve iic gram negatif bakteri susuna karst mikrodiliisyon teknigi
ile test edilmistir. Bilesiklerin gram negatif bakterilere kars1 64 pg/mL’ye kadar aktivite
sergilemedigi goriilmiistiir. Gram pozitif S. aureus bakteri susuna kars1 ise 0.5-64 pg/mL
araliginda MiK degerleri ile antibakteriyel aktiviteleri tespit edilmistir. Sonuclar metal
komplekslerinin T16, T17 ve TI19 tiyosemikarbazon ligandlarmin antimikrobiyal
aktivitelerini S. aureus bakteri susuna kars1 sirastyla 32, >128, ve >2 kat arttirdigini
gostermektedir. Fenil substitiientli tiyosemikarbazonun metal kompleksinin (T20) 0.5
ng/mL MIK degeri ile giiclii antibakteriyel etki gosterdigi bildirilmistir (Standart
Levofloksasin: 0.125 png/mL) (Diksha ve ark., 2024).
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Sekil 2.4. Diksha ve arkadaglarinin sentezledigi bilesikler (Diksha ve ark., 2024)

Aly ve ark. (2024), bir seri tiyosemikarbazon (T22-27) ve bunlarin Pd ve Ag
komplekslerini  (T28-T39) sentezlemislerdir (Sekil 2.5). Tiyosemikarbazon
komplekslerinin antimikrobiyal aktivitesini iki gram pozitif, iki gram negatif ve bir
mantar susuna karst mikrodiliisyon yontemi ile arastirmislardir. Kompleks bilesikler
0,018-1,135 pug/mL araliginda MiK degerleri ile oldukca giiclii antimikrobiyal aktivite
sergilemistir. 3-CH30O-Ph substitlientli Ag-tiyosemikarbazon kompleksi (T39) S. aureus
ve E. coli bakteri suslarina kars1 standart ilag olan Siprofloksasin ile ayn1 MIK degerini

(0,018 pg/mL) vermistir (Aly ve ark., 2024) .
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Sekil 2.5. Aly ve arkadaslarinin sentezledikleri tiyosemikarbazon kompleksleri (Aly ve
ark., 2024)

Beltran-Torres ve ark. (2024), %78’in iizerinde verim ile bes tiyosemikarbazon tiirevi
(T40-44) ve bunlarin bismuth(IIl) komplekslerini sentezlemislerdir (Sekil 2.6). Elde
edilen bilesiklerin antibakteriyel aktivitelerini S. aureus ve Salmonella spp. bakteri
suslarina kars1 agar kuyu difiizyon, mikrodiliisyon ve canli hiicre sayimi metodlar: ile
arastirmiglardir. Tiyosemikarbazonlar ve bismuth(IIl) kompleksleri S. aureus’a kars
antimikrobiyal aktivite sergilemezken Salmonella spp ye kars1 antibakteriyel aktivite
gostermistir. Yazarlar komplekslerin bakteri biiytimesini % inhibe etme oranlar1 (%72-
85) ilgili tiyosemikarbazon tiirevlerinden (%32-63) daha etkili oldugunu rapor etmistir
(Beltran-Torres ve ark., 2024).
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Sekil 2.6. Beltran-Torres ve arkadaslarinin sentezledikleri tiyosemikarbazonlar (Beltran-
Torres ve ark., 2024)

Ziembicka ve ark. (2023), tiyosemikarbazonlarin ve piridin halkalarinin antimikrobiyal
aktivitelerini bildikleri i¢in bu iki yapiyr kombine ederek antimikrobiyal aktivitelerini
incelemek icin alt1 tiyosemikarbazon tiirevi (T45-50) sentezlemislerdir (Sekil 2.7).
Bilesiklerin antimikrobiyal aktivitelerini toplam on bes mikroorganizma susuna karsi
degerlendirmislerdir: Tiiberkiiloza sebep olan iki M. tuberculosis susu ( H37Rv ve Spec.
210 ); gram pozitif bakteriler (S. aureus, S. epidermidis, M. luteus, B. subtilis, Bacillus
cereus); gram negatif bakteriler ( E. coli, P. mirabilis, K. pneumoniae, P. aeruginosa) ve
funguslar (C. albicans, C. parapsilosis). Bilesiklerin MiK degerleri sdyle rapor edilmistir:
M. tuberculosis bakteri suslarina kars1 0.5-16 pg/mL; gram negatif bakteri suslarina karsi
>1000 pg/mL ; gram pozitif bakteri suslarina karst 0.49-7.8 ug/mL (Bilesik T49 haric);
fungus suslarina kars1 7.8-1000 ve >1000 pg/mL. T46 ve T48 numarali bilesiklerin
standart ilaglara esit veya daha yiiksek glicte antimikrobiyal aktivite gdsterdikleri
bildirilmistir (Ziembicka ve ark., 2023).



X S T45 T46 T47 T48 T49 T50

= /N\ )J\ R1 —NDO ——NG —N:\O ——NG —N/\:/\o ——N/\:|
T45-50 * N/\] - :> \O_Q

R2 N

Sekil 2.7. Ziembicka ve arkadaslariin sentezledikleri tiyosemikarbazon tiirevleri
(Ziembicka ve ark., 2023)

Sekil 2.8’de goriilen Tiyosemikarbazonlar (T51-69) Pitucha ve ark. (2023) tarafindan
sentezlenmistir. Bilesiklerin antimikrobiyal aktiviteleri S. aureus, Staphylococcus
epidermidis, Enterococcus hirae ve Mycobacterium tuberculosis suslarina karsi
arastirilmistir. En giiclii antitiiberkiiloz aktivite gdsteren bilesik T69 M. tuberculosis
H37R, ‘e kars1 4 pg/cm? aktivite gdstermistir (Standart Izonikotinik Asit Hidrazid: 0.125
ug/cm?®). Diger bakteri suslara karst T57 ve T58 64-128 pg/mL MIK degeri ile orta
diizeyde aktivite sergilemislerdir (Pitucha ve ark., 2023).

S
R1 )J\ N R3
H H

R2
T51-69
R1 R2 R3 R1 R2 R3
T51 CeHs H 3,4-diCH;0C¢Hs T61 2-ClICeHs CHs H
T52 CHs H 4-BrCsH4 T62 2-CICéHs H 3,4-diCICeHs
T53 CHs H 3,4-diCH3;0CsHs T63 3-ClCeéHs H 4-Br
T54 CHs; CHs 4-NH:CeH4 T64 3-CICéHs H 3,4-diCH30C¢H3
T55 CHs H 3,4-diCICeHs T65 3-CICeHs H 3,4-diCICeHs
T56 2-CH3CeHs H 4-BrCsH4 T66 4-CICéHs H 3,4-diCH30C¢H3
T57 2-CH3CeHs H 3,4-diCH3;0CsHs T67 4-ClICeHs H 3,4-diCICeHs
T58 2-CH3CeHs H 3,4-CL.CeH3 T68 4-CIC¢Hs H 4-BrCsHa
T59 2-CICeéH4 H 4-BrCsH4 T69 3-CICéHs CHs H
T60 2-CICeHa4 H 3,4-diCH30C¢H3

Sekil 2.8. Pitucha ve arkadaslarinin sentezledikleri tiyosemikarbazonlarin genel yapisi
(Pitucha ve ark., 2023)
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Rusnac ve ark. (2023), parasetemol igeren bir tiyosemikarbazon (T70) ve bunun bes
Cu(Il) kompleksini sentezlemislerdir (T71-75) (Sekil 2.9). MiK sonuglar1 T70’in 500
png/mL konsantrasyona kadar antibakteriyel aktivite sergilemedigini gostermektedir. E.
coli’ye kars1 iki kompleksin 62,5 (T72) ve 250 pg/mL (T74) MIK degeri tespit
etmislerdir. Diger taraftan ayni kompleksler C. albicans mantar susuna kars1 ayni1 sira ile
15,6 ve 31,3 ug/mL MIK degeri ile 16 ug/mL MIK veren Mikonazol’e yakin antifungal
aktivite sergilemistir. Ayn1 zamanda T70 de 31.3 pg/mL deger ile C. albicans’a kars1
giiclii antifungal aktiviteyi gdstermistir. S. aureus’a kars1 T71 15,6 pg/mL MIK verirken
diger dort kompleks 3,9 pg/mL konsantrasyon ile standart ila¢ olan Nitrofurazon’dan (4.7
pg/mL) daha giiglii aktivite sergilemistir. Minimum bakteriyosidal konsantrasyon
degerlendirmesi aktivitesi tespit edilen tiim komplekslerin bakteriyosidal aktiviteye sahip
oldugunu gostermektedir. Sonuclar metal komplekslerinin tiyosemikarbazon bilesiginin
antibakteriyel aktivitesini dnemli dl¢lide artirabildigini gosterirken antifungal aktivite

icin ayni1 durum goriilmemektedir (Rusnac ve ark., 2023).

H
H,C N
T S
0 J\ _N CH,
N N N T71: Cu(T70)CH;COO

T72: [{Cu(T70)C1}2] H,0

NZ T73: [Cu(T70)H,0 DMF]NO;
‘ T74: [Cu(T70)Br]
AN T75: [Cu(T70) H,0]CIO,

T70

Sekil 2.9. Rusnac ve arkadaslarinin sentezledigi tiyosemikarbazon (Rusnac ve ark.,
2023)

Swaminathan ve ark. (2023), 4-hidroksi-3-metoksibenzaldeid ve tiyosemikarbazid
reaksiyonu ile T76 tiyosemikarbazon bilesigini sentezlemislerdir (Sekil 2.9).
Tiyosemikarbazon tilirevi ve Oncii bilesigi olan 4-hidroksi-3-metoksibenzaldeid’in
antibakteriyel aktivitesi E. coli JM101 bakteri susuna kars1 disk difiizyon yontemi ile
arastirllmistir. Yazarlar benzaldehid tiirevi oncii bilesigin inhibisyon zonunu 12 mm
olarak Olcerken tiyosemikarbazon bilesiginin inhibisyon zonunu 2.5 kattan fazla artigla

30 mm olarak dlgmiislerdir (Swaminathan ve ark., 2023).
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Sekil 2.10. Swaminathan ve arkadaslarinin sentezledigi tiyosemikarbazon bilesigi
(Swaminathan ve ark., 2023)

2023 yilinda yapilan bir diger ¢alisma bir tiyosemikarbazon bilesigi (T77) ve bunun
Fe(IlT) (T78) ve Mn(Il) (T79) metal komplekslerinin sentezini ve antimikrobiyal
ozelliklerini vermektedir (Sekil 2.11). Sentezlenen bilesiklerin antimikrobiyal aktiviteleri
bir dizi bakteri, maya ve fungusa karsi test edilmistir. MIK degerleri bilesiklerin
antibakteriyel aktiviteye sahip olduklarini gostermektedir: Serbest TSC (T77) 0.42-0.84
mM; Fe(Ill) kompleksi 0.28-0.56 mM; Mn(II) kompleksi 0.17-0.34 mM; standart
(Kloramfenikol) 0.05-0.77. P. aeruginosa, C. sporogenes bakteri suslarina kars1 T77
(0.84 mM) standart ilaca (0.77 mM ) cok yakin aktivite gosterirken Fe(II) metal
kompleksi ise daha gii¢lii aktivite (0.56 mM, 0.28 mM, sirasiyla) sergilemistir. Mn(II)
kompleksi T79 P. hauseri, E. coli, K. pneumoniae, C. sporogenes bakteri suslarina karsi
standart ilagtan daha yiiksek aktivite sergileyerek c¢alismada en giiclii antibakteriyel
bilesik olmustur. Sonuglar bilesiklerin antifungal giiclerinin siralamasini antibakteriyel
aktiviteleri ile benzer olarak kiigiikten biiyiige dogru TSC (0.84-168 mM), Fe(IIl)
kompleks (0.56-1.12 mM), Mn(II) kompleks (0.34-1.37 mM) oldugunu gostermektedir.
Yazarlar Fe(III) kompleksinin nispeten daha diisiik aktivitesini Fe-S baglarinin kovalansi
ve yliksek bag diizeninden kaynaklanma ihtimali ile agiklamaktadir (Stojickov ve ark.,

2023).
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Sekil 2.11. Stojickov ve arkadaslarinin sentezledikleri bilesikler (Stojickov ve ark.,
2023)

Ezzat ve ark. (2022), 5-(morpholinisulfonyl)isatin ve tiyosemikarbazid reaksiyonu ile bir
tiyosemikarbazon tiirevi (T80) ve bunun Cu (II) ve Zn (II) komplekslerini
sentezlemislerdir (Sekil 2.12). Sentezlenen bilesiklerin antimikrobiyal aktiviteleri MIK
ve inhibisyon zonlar1 dl¢iilerek degerlendirilmistir. Calismada iki gram pozitif iki gram
negatif ve bir fungus susu kullanilmistir. Inhibisyon zon 6lgiimleri TSC ligandi T80 nin
Zn metal kompleksi T82 ile E. coli ye kars1 ayni inhibisyon zonunu verdigini, diger
mikroorganizma suslarmin timiinde her iki metal kompleksinden daha yiiksek zon
olusturdugunu gostermektedir. Buna ek olarak diger bakteri ve fungus suslarina (B.
Subtilis, S. aureus, P. aureginosa ve C. albicans) kars1 ise standart ila¢ olan Tetrasiklin
ve Amfoterisin B den daha giiclii aktivite gostermistir. Zon Sl¢iimiinde diisiik aktivite
gosteren T81 Cu(Il) kompleksi mikrodiliisyon ile test edilmemistir. MIK sonuglar1 T80
TSC ligandinin (8,2-32.84 uM) Zn(II) metal kompleksinden (24.59-98.42 uM) tiim
bakteri suslarina kars1 daha giiclii aktiviteye sahip oldugunu gostermektedir. Standart ila¢
Tetrasiklin’e (35.14-140.62 puM) kars1 ise her iki bilesik de daha giicli aktivite
sergilemigtir. T80 ( 22.24 uM) Zn(Il) kompleksinden (24.59 uM) daha giiclii antifungal
aktiviteye sahipken pozitif kontrol Amfoterisin B’ye (16.90 uM) yakin ama daha zayif
aktivite gostermistir (Ezzat ve ark., 2022).
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Sekil 2.12. Ezzat ve arkadaslarinin sentezledikleri bilesikler (Ezzat ve ark., 2022)

Ragap ve ark. (2022), iki adimli farkli bir yontem ile T80 nin metil substitiientli tiirevini
(T83) ve bunun Cu (T84) ve Zn (T85) komplekslerini sentezlemislerdir (Sekil 2.13).
Bilesiklerin antimikrobiyal aktivitelerini ayni mikroorganizma grubuna Kkars1
mikrodiliisyon ve agar kuyu difiizyon yontemi ile arastirilmistir. Bakterilere kars
olusturduklart inhibisyon zonlar1 TSC, Cu, Zn-kompleksi ve standart Tetrasiklin i¢in
sirastyla 22-24 mm, 11-14 (baz1 bakteriler i¢in inaktif), 22-27 mm ve 20-25 mm. C.
albicans fungus susuna kars1 ayni sirayla 21 mm, 12 mm ve 25 mm inhibisyon zonu
olusturmustur (Standart Amfoterisin B: 22 mm). TSC ligandi T83 ve Zn-kompleksi tiim
mikroorganizmalara kars1 sirastyla 7.81-31.25 pg/mL ve 3.9-27.77 ug/mL MIK degeri
vermistir. Zn-kompleksi tiim mikroorganizmalara kars1 standart ilaglardan yiiksek
antimikrobiyal aktivite gdstermistir. TSC ise E. coli ve C. albicans’a kars1 standart ilacin
altinda etkinlik gosterirken S. aureus. B. subtilis ve P. aeruginosa’ya karsi daha standart
ilagctan daha yiiksek aktivite sergilemistir. Bilesiklerin antimikrobiyal giicleri biiylikten
kiigiige dogru Zn-kompleksi (T85), TSC (T83), Cu-kompleksi (T84) olarak

siralanmaktadir. Antimikrobiyal aktivite siralamasi bir dnceki ¢aligmada yapilan -OCHj3
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substitiientli TSC T80 ve metal kompleksleri (T81, T82) ile paralellik gdstermektedir
(Ragab ve ark., 2022)

0 N—NH
N/
k/ \//S /
0 0
N
H
T83
CH;4 CH;
HN HN

0/\ N \ 2H,0 |0 N \ 2H,0
K/ 0 NN Cu~=OCOCH, K/ o) Ny Zn—-=OCOCH,

N\s// / N\s// /
Vi /
=0 0o —0
N N
H H
T84 T85

Sekil 2.13. Ragap ve arkadaslarinin sentezledigi bilesikler (Ragab ve ark., 2022)

Jevtovic ve ark. (2022), piridoksal-s-metil-izotiyosemikarbazon (T86) ve bunun Co(III)
(T87) kompleksini sentezlemislerdir (Sekil 2.14). Co(Ill) kompleksi ve daha Onceki
caligmalarda sentezledikleri Zn(II) komplesinin (T88) antibakteriyel aktivitelerini
mikrodiliisyon ve agar kuyu difiizyon yontemi ile degerlendirmislerdir. Agar kuyu
diftizyon yonteminde 0.25, 0.50, 1, ve 2 mg/mL konsantrasyonlarinda dilisyonlar
hazirlamiglardir.  Sonuglar konsantrasyon arttikca inhibisyon zonunun arttigin
gostermektedir. En yliksek konsantrasyonda elde edilen sonuglar T87 ve T88
kompleksleri i¢in sirasi ile su sekilde goriilmektedir: S. aureus i¢in 17 mm, 4.8 mm ve
E. coli i¢in 14 mm, 3.4 mm. Mikrodilisyon testi 1000-20 pg/mL konsantrasyon
araliginda yapilmistir. Zn kompleksi iki bakteri susuna karsi da bu aralikta aktivite
gostermemigtir. Co(IIl) bilesigi ise S. aureus, E. coli, P. aeruginosa bakteri suglarina kars1

sirastyla <20 pg/mL, 30 pg/mL, 30 pg/mL konsantrasyonda antibakteriyel aktivite

15



sergilemistir (Standart Kloramfenikol MiK sonuglar1 ayn1 sira ile 5 ug/mL, 5 pg/mL, 50
pg/mL) (Jevtovié ve ark., 2022).
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Sekil 2.14. Jevtovic ve arkadaslarinin antimikrobiyal aktivitelerimi aragtirdiklar
bilesikler (Jevtovic ve ark., 2022)

Alzahrani ve ark. (2022), bir Indolin-2,3-dion tiirevinden indolin-2-on Schiff bazi, 5-(2-
oksoindolin-3-iliden)tiyazol-4-on, 3-tiyosemikarbazon)indolin-2-on, tiyazolo-indolin-2-
on bilesiklerini sentezlemislerdir. Sekil 2.15°de tiyosemikarbazon-indolin tiirevi (T89)
ve bu bilesikten sentezlenen tiyazol bilesikleri (T90-92) verilmistir. Bilesikler dort gram
pozitif, dort gram negatif bakteri ve bir mantar susuna karst mikrodiliisyon yontemi ile
degerlendirilmistir (Iki farkli S. aureus ve P. aeruginosa susu ile calismislardir). TSC
tirevi T89’un S. aureus, B. subtilis, S. Typhimurium ve C. albicans’a kars1 aktivite
sergilemezken diger bes bakteriye karst 125-1000 ug/mL MIK araliginda aktivite
sergiledigi goriilmektedir. Tiyazol tiirevleri (T90-92) 1.9-500 ug/mL araliginda aktivite
sergilemislerdir. Ozellikle T91 1.9-31.2 pg/mL araliginda MiK degeri ile B. subtilis harig
tiim bakteri suslarina karsi standart ilag olan Levofloksasin’den (8.1-130 ug/mL ) daha
yliksek aktivite sergilemistir (Alzahrani ve ark., 2022).
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Sekil 2.15. Alzahrani ve arkadaslarinin sentezledikleri bilesikler (Alzahrani ve ark.,
2022)

2022 yilinda yapilan bir ¢aligmada on bes isatin-tiyosemikarbazon tiirevi sentezlenmistir
(Sekil 2.16). Sentezlenen bilesiklerin antibakteriyel ve antifungal aktiviteleri
mikrodiliisyon yontemi ile incelenmistir. Analizde S. aureus, B. cereus, E. coli, P.
aeruginosa bakteri suslart ve C. albicans, Candida tropicalis mantar suslari
kullanilmistir. Bilesikler S. aureus disindaki mikroorganizma suslarina kars1 5000 pg/mL
konsantrasyona kadar aktivite goOstermezken, S. aureus a karsi 39-625 pg/mL
konsantrasyon ile antibakteriyel aktivite sergilemislerdir. En giiclii aktivite gdsteren
bilesiklerin MIK degerleri T103 ve T104 icin 39 pg/mL, T94, T105 ve T106 icin 78
pg/mL olarak bildirilmistir (Kogyigit ve ark., 2022).

" /R T93 R: 4-F-CH; T101 R: CH,CH,C4H;

\\C/NH T94 R: 3-CI-C4H; T102 R: 2-CH,-C4H;

T95 R: 2-OCH;-C¢Hj T103 R: 4-CI-C4H,

N—NH T96 R: 2-F-CH; T104 R: CHj
H,CO / T97 R: 4-OCH,-CH T105 R: CH,CH;

o T98 R: 3-F-C4H; T106 R: 4-CH,-C(H,

o T99 R: 4-NO,-C¢H; T107 R: 2-CI-C4H,

n T100 R: 2,4diC1-C4H,
T93-T107

Sekil 2.16. Kogyigit ve arkadaslarinin sentezledikleri bilesikler (Kogyigit ve ark., 2022)

17



Gaber ve ark. (2021), metoksi tiyosemikarbazon tiirevi (T108) ve bunun mononiikleer ve
biniikleer Co?*, Ni?*, Cu?* ve Zn*" metal komplekslerini (T109-T116) sentezlemislerdir
(Sekil 2.17). Bilesiklerin antibakteriyel ve antifungal aktiviteleri agar kuyu difiizyon
metodu ile B. subtilis, S. aureus, E. coli, Proteus vulgaris bakteri suslarina ve Aspergillus
flavus, C. albicans mantar suslarina karsi degerlendirilmistir. Sonuglar tiim metal
komplekslerinin TSC ligand1 T108’den daha yiiksek antibakteriyel aktivite sergiledigini
gostermektedir. Ek olarak T113 ve T114 B. Subtilis’e ve P. vulgaris’e kars1 sirastyla 33
mm ve 25-26 mm inhibisyon zonu ile en az standart ila¢ gentamisin (26mm, 25 mm ayni
sira ile) kadar aktivite sergilemistir. 4. flavus mantar susuna kars1 hicbir metal komplesi
aktivite sergilemezken TSC ligand1 10 mm ve standart ila¢ ketokonazol 16 mm inhibisyon
zonu olusturmuslardir. Bir diger mantar susu C. albicans a kars1 tim kompleksleri (T109-
T116) 8-12 mm inhibisyon zonu olustururken, TSC ligand1 T108 11 mm, ketokonazol 20
mm inhibisyon zonu olusturmustur. Sadece T113 numarali metal kompleksi 12 mm zon
olusturarak T108’den daha giicli antifungal aktivite gosterdi. Sonuglar metal
komplekslerinin T108’in antibakteriyel aktivitesini artirirken bilesik T113 hari¢ hepsinde
antifungal aktiviteyi diislirdiigiinii gostermektedir (Gaber ve ark., 2021).
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Sekil 2.17. Gaber ve arkadaslar1 sentezledikleri bilesikler (Gaber ve ark., 2021)

Tiyosemikarbazonlarin antimikrobiyal aktivitelerini aragtiran bir diger calisma 4-(4-
klorofenil)-1-(2-(fenilamino)asetil )tiyosemikarbazon tiirevi (T117) ve bunun bazi metal
komplekslerini (T118-121) igermektedir (Sekil 2.18): [Pb(H2L)2(OAc):]EtOH.H>0,
[Zn(H>L)(HL)]CL

[Mn(ILL)(HL)ICl, [Hga(HoL)OH)SO4],  ve

antibakteriyel ve antifungal aktiviteleri irradyasona maruz birakilmadan 6nce ve sonra
disk difiizyon sonuglart ile karsilagtirllmigtir. T117 S. mutants’a ve C. albicans’a karsi
aktivite gostermezken K. pneumoniae, E. coli ve S. aureus’a karsi 13.6-15.3 mm

inhibisyon zonu olusturmustur. Metal komplekslerinden sadece T121’in aktivitesi tespit
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edilmistir (Bakteriler i¢in 21.3-36.6 mm, funguslar i¢in 23.6 mm ve 29,6 mm). Sonuglar
metal komplekslerinin genel olarak tiyosemikarbazonun antibakteriyel aktivitesini
diistirdiigiinii gdsterirken sadece T121’in metal kompleksinin antibakteriyel ve antifungal
aktivitesinin daha giiclii oldugu goriilmektedir. irradyasona maruz birakilan bilesiklerin

aktiviteleri bazi durumlarda artarken bazi durumlarda ise diismiistiir (Abdalla ve ark.,

NH
/; \
S NH, EtOH.H,C
> NH H,COCO—Pb—OCOCH,
NH HN—NH H N
cl N o
e
Ny
0 S{/ HN—C
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T119 M: Mn, T120 R: Zn T121
Sekil 2.18. Abdalla ve arkadaslarinin sentezledikleri bilesikler (Abdalla ve ark., 2021)

Kalaiarasi ve ark. (2021), 7-hidroksi-4-okso-4H-kromon-3-karbaldehit-4(N) substitiie
tiyosemikarbazon tiirevlerini (T122-125) ve bunlarin Co(IIl) komplekslerini (T126-129)
sentezlemislerdir (Sekil 2.19). Metal komplekslerinin antimikrobiyal aktivitelerini
mikrodiliisyon ve 25, 50 ve 100 pg/mL konsantrasyon araliginda agar kuyu difiizyon

metodu ile incelemislerdir. 25 pg/mL konsantrasyonda bazi komplekslerin bazi
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mikroorganizmalara kars1 zon olusturmadig1 ve konsantrasyon artisi ile aktivitenin arttig
goriilmektedir. En yiiksek konsantrasyon olan 100 pg/mL konsantrasyonda kompleks
T126-129 sirastyla 17.46-17.82 mm, 18.19-18.98 mm, 19.12-19.39 mm, 16.61-18.41 mm
zon olusturmustur. T128 standart ilag gentamisine ( 20.32-20.39 mm) yakin en giiclii
antibakteriyel aktiviteyi sergileyen bilesik olmustur. Dort mantar susuna karst yapilan
antifungal degerlendirmede kompleksler 100 pg/mL konsantrasyonda 16.17-19.43 mm
inhibisyon zonlar1 ile tiim suslara karsi zon olusturmustur (Standart Ketokonazol: 19.48-
24.12 mm). Buna ek olarak, komplekslerin bakterilere kars1 22.73-40.89 uM (Standart
Gentamisin: 6.27-10.00 uM), funguslara kars1 20.97-40.05 uM (Standart Ketokonazol:
7.30-10.03 uM) MIK degerleri 6lciilmiistiir. Agar kuyu difiizyon sonuglarina benzer

olarak T128’in en gii¢lii aktiviteyi sergiledigi gortilmistiir (Kalaiarasi ve ark., 2021).
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Sekil 2.19. Kalaiarasi ve arkadaslarinin sentezledikleri bilesikler (Kalaiarasi ve ark.,
2021)

Bir bagka calismada halid-kopriilii metal Onciilerini {i¢ tiyosemikarbazon ligandiyla
(T130-132) reaksiyona sokarak bir dizi rutenyum, rodyum ve iridyum komplekslerinin
sentezi verilmistir (Sekil 2.20). Tiim bilesikler 5 mg/mL konsantrasyonda iki gram negatif
(E. coli, P. aeruginosa) ve iki gram pozitif (' S. aureus, B. thuringiensis) bakteri suslarina
kars1 agar kuyu difiizyon yontemi ile incelenmistir. Sonuglar tiim TSC ligandlarinin
(T130-132) ve metal komplekslerinin (T133-141) gram negatif bakteri suslarina karsi
inaktif oldugunu gostermektedir. S. aureus ve B. thuringiensis bakteri suslarina karsi
standart ila¢ gentamisin sirasiyla 22 ve 23 mm zon olusturmustur. Aktivite gdsteren

bilesiklerin zon Ol¢iimleri ayn1 sirayla su sekildedir: T134 19 ve 17 mm; T135 22 ve 21
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mm; T137 21 ve 20 mm; T138 22 ve 21 mm; T139 23 ve 21 mm. Bilesiklerin ¢ogunun
standart ilaca yakin aktivite sergiledigi goriilmektedir (Nongpiur ve ark., 2022).

T130, T131, T132 T133, T134, T136, T137 T139

T140 T135, T138, T141
T130 T131 T132 T133 T134 T135 T136 T137 T138 T139 T140 T141
Rl H CH; Ph H H H CHs CHs CHs; Ph Ph Ph

* M sekilde verildi

Ir

Sekil 2.20. Nongpiur ve arkadaslarinin sentezledikleri bilesikler (Nongpiur ve ark.,
2022).

Nibila ve ark. (2021), bir TSC ligand1 (T142) ve bunun Co(I) (T143), Ni(I[)(T144) ve
Cu(Il) (T145) komplekslerini tiiretmiglerdir (Sekil 2.21). Bilesiklerin antibakteriyel ve
antifungal aktiviteleri S. aureus, B. subtilis, P. aeruginosa, E. colive C. albicans, A. niger
mikroorganizma suglarina karsi agar kuyu difiizyon metodu ile 400 ve 800 pg/mL
konsantrasyonlarda olgiilmiistiir. 800 pg/mL konsantrasyondaki sonuglara gore P.
aeruginosa’ya kars1 metal kompleksleri aktivite gostermezken T142 ligand1 16 mm zon

olusturmustur. E. coli’ye karst sadece T144 kompleksi 12 mm zon olusturmustur. S.
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aureus’a karst T144 ve T145 kompleksleri sirastyla 12 ve 11 mm zon olustururken B.
subtilis e kars1 T142-145 bilesikleri sirastyla 20, 11, 20, 25 mm zon olusturmustur (Nibila
ve ark., 2021).
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Sekil 2.21. Nibila ve arkadaslarinin sentezledikleri bilesikler (Nibila ve ark., 2021)

2020 yilinda yapilan bir ¢aligmada Qi ve ark. (2020) bir dizi tiyosemikarbazon tiirevi ve
bunlarin Cu(Il) komplekslerini sentezlemislerdir (Sekil 2.22). Bilesiklerin antimikrobiyal
aktiviteleri mikrodiliisyon ve disk difiizyon yontemleri ile aragtirtlmigtir. S. aureus’a karsi
tim ligandlar inaktitken, E. coli’ye kars1t T147 ve T148 sirastyla 12.22, 13.74 mm
inhibisyon zonu olusturmustur. Kompleksler her iki bakteri susuna karsi da aktivite
sergilemistir (14-25.78 mm). Bilesiklerin MiK degerleri arasindaki siralama zon 6l¢iim
sonuglarina benzer olarak gdzlemlenmistir. MIK sonuglar1 T146-148 ligandlari igin 128,
256 ve >256 uM, kompleksler icin 16-128 pM araliginda goriilmektedir. En giiglii
aktivite gosteren ligand T148 ve en gii¢lii kompleks T148-Cu(Il) kompleksi T151 olarak
belirlenmistir (Qi ve ark., 2020).
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Sekil 2.22. Qi ve arkadaslarinin sentezledikleri bilesikler (Qi ve ark., 2020)

Pham ve ark. (2020), 4-(1-adamantil)-3-tiyosemikarbazid ile asetofenon veya
benzaldehidin reaksiyonu sonucu adamantan iskeletleri iceren tiyosemikarbazon tiirevleri
sentezlemislerdir ve bilesiklerin antimikrobiyal aktivitelerini mikrodiliisyon yontemi ile
incelemislerdir (Sekil 23). Bilesiklerin higbiri E. coli ve S. enterica’ya karsi antibakteriyel
aktivite sergilememistir. Gram negatif bakterilerden sadece P. aeruginosa’ya kars1 T156
ve T160 100 uM MIK degeri 6lgiilmiistiir. Gram pozitif bakterilerde (E. feacalis, S.
aureus, B. Subtilis) T156 hari¢ tiim bilesikler 25-100 uM araliginda MIK degeri ile
standart ila¢ streptomisinden (175-350 pM) daha yiiksek aktivite sergilemistir.
Bilesiklerin tiimii C. albicans mantar susuna kars1 6.25-25 uM standart sikloheksimide

(114 uM) kryasla oldukea giiclii aktivite sergilemistir (Pham ve ark., 2020).
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Sekil 2.23. Pham ve arkadaglarinin sentezledikleri bilesikler (Pham ve ark., 2020)

Ameryckx ve ark. (2020), peptidoglikan biyosentezinde yer alan D-Alanil-D-alanin ligaz
(Ddl) enzimini inhibe ederek antimikrobiyal aktivite sergilemesini diisiindiikleri 1,2,4-
tiyotriazol-3-tiyonlar, 1,3,4-tiyadiazoller, feniltiyosemikarbazonlar,
diasiltiyosemikarbazitler, ve tiyoilire tilirevlerini sentezlemiglerdir (Sekil 2.24).
Mikrodiliisyon ile antibakteriyel aktiviteleri E. faecalis ve S. aureus bakteri suslarina
kars1 incelenmis olan tiim bilesikler icerisinde iki bakteri susuna kars1 da 4.20 pg/mL
MIK degeri ile 3.4-diCl substitiientli tiyosemikarbazon bilesigi (T77) en giiclii aktiviteyi
sergilemistir (Standart D-sikloserin: 32, 128 pug/mL). Potansiyel gdsteren on bilesik,
iclerinde vankomisin direncli Enterococus (VRE) da olan ti¢ farkli E. faecalis ve iclerinde
metisilin direngli (MRSA) ve vankomisin direngli (VRSA) suslarinda oldugu bes farkl
S. aureus bakteri susuna kars1 tekrar degerlendirilmistir. T177 tiyosemikarbazon bilesigi
VRE suslarina kars1 1.06-2.10 pg/mL, MRSA ve VRSA suslarina kars1 ise 4,25-8,50
ng/mL MIK degerlerine sahip en giiclii bilesik olarak dikkat cekmistir (Ameryckx ve ark.,
2020).
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Sekil 2.24. Ameryckx ve arkadaslarinin sentezledikleri feniltiyosemikarbazonlar
(Ameryckx ve ark., 2020)

1-(p-Tolilhidrazono)-propan-2-on ve N,N-dimetiltiosemikarbazid reaksiyonu ile T178
tiyosemikarbazon ligandi ve bu ligandin Zn(II) (T179) ve Cd(I) kompleksleri Aljahdali
ve El-Sherif (2020) tarafindan sentezlenmistir (Sekil 2.25). Bilesikler iki gram pozitif (S.
aureus ve B. subtilis), iki gram negatif (E. coli ve Neisseria gonorrhoeae) ve iki fungus
susuna (4. flavus ve C. albicans) kars1 disk difiizyon metodu ile degerlendirilmistir.
Bilesikler 4. flavus mantar susuna karsi zon olusturmazken C. albicans’a kars1 T178,
Zn(IT) kompleksi ve Cd(IT) kompleksi sirastyla 15, 18, 22 mm (Standart Amfoterisin B:
21 mm); S. aureus’a kars1 16, 18, 20 mm; B. subtilis’e kars1 10, 14, 18 mm; N.
gonorrhoeae ye karst 9, 13, 17, mm; E. coli’ye karst 13, 15, 19 mm inhibisyon zonu
olusturmuslardir (Standart Ampisilin: 21-28 mm bakterilere karsi). Sonuglar her iki
kompleks bilesigin TSC ligandindan daha yiiksek aktivite gosterdigini bununla birlikte
en giiglii aktivitenin tiim mikroorganizmalara karst Cd(II) kompleksi tarafindan

sergilendigi goriilmektedir (Aljahdali ve El-Sherif, 2020).
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Sekil 2.25. Aljahdali ve El-Sherif’in sentezledikleri bilesikler (Aljahdali ve El-Sherif,
2020)

Almeida ve ark. (2020), bes tiyosemikarbazon (T180-184) ve bunlarin Bi(II)
komplekslerini (T185-189) sentezlemislerdir (Sekil 2.26). Elde edilen bilesiklerin
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antitiiberkiiloz aktivitesi M. tuberculosis H37Rv suslarma karsi incelenmistir.
Mikrodiliisyon sonuglari serbest T180-184 TSC ligandlarinin antitiiberkiiloz aktiviteye
sahip olmadigin1 gostermetedir. Komplekslerden ise sadece T188 ve T189’un sirasiyla
181.4 umol/L ve 438.4 umol/L MIK degerleri ile zayif aktivite sergiledigi goriilmektedir
(Standart Izoniazid: 2.27 umol/L) (Almeida ve ark., 2020).
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Sekil 2.26. Almeida ve arkadaglarinin sentezledikleri bilesikler (Almeida ve ark., 2020)

2019  yilinda yapilan bir ¢alismada  4-methyl-3-thiosemicarbazide  ve
naftaldehit/benzaldehit/salisilaldehit kondenzasyonu ile T190-193 TSC ligandlar1 ve
bunlarin Co (II), Ni (IT), Cu (II) ve Zn (II) kompleksleri (T194-209) ile birlikte toplam
yirmi bilesik sentezlenmistir (Sekil 2.27). Bilesikler bir takim bakteri ve fungus suslari
ile antifungal ve antibakteriyel olarak test edilmistir (Gram pozitif bakteri suslar1 S.
aureus, Streptococcus gordonii; gram negatif bakteri suslar1 E. coli, P. aeruginosa;
fungus suslar1 C. albicans ve A. niger). TSC ligandlar1 gram pozitif bakterilere karsi
0.0170-0.0506 uM/mL, gram negatif bakterilere kars1 0.0340-0.0506 uM/mL, funguslara
karst 0.0170-0.0506 uM/mL MIiK degeri vermistir (Bakterilere karsi standart
siprofloksasin: 0.0047 uM/mL; Funguslara kars1 standart flukonazol: 0.0051-0.0102
uM/mL). T207-209 kompleksleri sirastyla 0.0134, 0.107 ve 0.0107 pM/mL MIK degeri
ile A. niger’e kars1 standart ilaca yakin aktivite gostermistir. T209 C. albicans’a karsi
aktivitesi haricinde tiim metal kompleksleri TSC ligandlarindan daha gii¢lii antibakteriyel
ve antifungal aktivite sergilemistir. Yazarlar komplekslerin antifungal giiglerini kiigiikten

biiylige dogru su sirayla vermistir: Ni(II), Co(II), Cu(Il), Zn(II) (Devi ve ark., 2019).
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Sekil 2.27. Devi ve arkadaslarinin sentezledikleri bilesikler (Devi ve ark., 2019)

Pole-Ceron (2019), 2-asetilpirazin’den tridentate tiyosemikarbazon tiirevleri (T210-211)
ve bunlarin Cu(Il) (T212-213) ve Ni(Il) (T214-215) komplekslerini sentezlemislerdir
(Sekil 2.28). Bilesikler gram pozitif (S. aureus, Listeria monocytogenes ve B. cereus) ve
gram negatif (E. coli, S. typhimurium, ve K. pneumoniae) bakteri suslarma kars
antibakteriyel olarak degerlendirilmistir. T210-211 ligandlarinin gram pozitif bakteri
suslarina karsi aktiviteleri 500-2000 pg/mL aralifinda 6lgiiliirken bunlarin Cu(Il) ve
Ni(I) kompleksleri sirastyla 3.9-31.3 pg/mL ve 63-125 pg/mL MIK degeri
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olusturmustur. Gram negatif bakterilere kars1 T211 ligandinin E. coli ve K. pneumoniae
ye kars1 inaktif oldugu goriilmiistiir. Bunun disinda ligandlar 500-2000 pg/mL MIK
degerleri ile oldukga diisiik aktivite gdstermistir. Zn (II) metal komplesinin gram negatif
bakterilere kars1 aktiviteyi 0.5-2 kat etkilemistir. Bununla birlikte T213 kompleksinin
gram negatif bakterilere karst aktiviteyi en az dort kat arttirdigr goriilmektedir (Polo-
Ceron, 2019).

H H CH; H H
N N =
N N P ~ AN
\”/ \N)\(\N /@/ \( N)\(\j
® S N\) R - 1\,’[2+ ————— A
50
1”1
R
a-O 5" (0] &

T212 R: H M: Cu?", T213 R: CI M: Cu?*
T210 R: H, T211 R: CI T214 R: H M: Ni*", T215 R: Cl M: Ni?*

Sekil 2.28. Pole-Ceron sentezledigi tiyosemikarbazon metal kompleksleri (Polo-Ceron,
2019)

Bir bagka c¢alismada ii¢ 5-metoksiizatin tiyosemikarbazon ve bunlarin Cu(Il)
kompleksleri sentezlenmistir (Sekil 2.29). Bilesikler bir takim mikroorganizmaya karsi
antibakteriyel ve antifungal olarak mikrodiliisyon yontemi ile degerlendirilmistir. S.
epidermis, E. coli, P. vulgaris bakteri suslarinin tiimiinde metal kompleksleri ligandlara
gore daha yiiksek aktivite gostermistir. B. subtilis’e kars1 T219 ve T221 komplekslerinin
aktiviteyi artirdig1 tespit edilirken T220 numarali kompleksin artirict ya da disiiriicii
etkisi test edilen konsantrasyon araliginda belirlenememistir. P. aeruginosa’ya karsi
T219 metal kompleksinin aktiviteyi degistiren etkisi tespit edilmezken T220
kompleksinin ise liganda gore aktiviteyi diislirdiigli goriilmektedir. S. aureus’a kars1 T219
ve T220 numarali komplekslerin aktiviteyi diisliriirken T221’in ise aktiviteyi 8.56 pg/mL
MIK degeri ile 6nemli dlgiide artirdigi tespit edilmistir (Standart siprofloksasin: 6.25
pg/mL). Antifungal degerlendirmede C. albicans ve C. lunata’ya karst sirastyla T220 ve
T219 komplekslerinin aktiviteyi diisiirdiigli goriilmiistiir. Geriye kalan fungus suglarina

kars1 (4. niger, A. flavus, Fusarium solani) metal kompleksleri aktiviteyi ilgili liganda
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kars1 genel olarak arttirmistir. En yiiksek antifungal aktivite T221 numarali kompleksin
8.14 ng/mL MIK degeri ile A. flavus 'a kars: sergiledigi goriilmiistiir (Standart Nistatin:
2.81 pg/mL). En giiglii antibakteriyel aktivite ise aymi bilesigin 6.50 ug/mL MIK degeri
ile S. epidermis’e kars1 sergilenmistir (Standart Siprofloksasin: 3.12 pg/mL)
(Aneesrahman ve ark., 2019).
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Sekil 2.29. Aneesrahman ve arkadaslarinin sentezledikleri bilesikler (Aneesrahman ve
ark., 2019)

Sekil 2.30 T222 tiyosemikarbazon tiirevi ve bundan sentezlenen tiyazol tiirevlerini
(T223-238) vermektedir. Sentezlenen T222, T224-227 T228, T230, T235-237 isimli
bilesiklerin antimikrobiyal aktiviteleri agar kuyu difiizyon yontemi ile iki gram pozitif
bakteri (S. aureus ve B. subtilis), iki gram negatif bakteri (Salmonella typhimurium ve E.
coli) ve iki fungus susuna (4. flavus ve C. albicans) kars1 agar kuyu diflizyon yontemi
ile degerlendirildi. 4. flavus fungus susuna kars1 tim bilesikler etkisizken, C. albicans
fungus susuna kars1 sadece T225, T227 ve T230 sirasiyla 9, 14 ve 14 mm inhibisyon zonu
olusturdular (Standart Ketokonazol: 20 mm). S. aureus’a karsi sadece T222, T225, T227,
T228, T230 sirastyla 5, 9, 14, 14, 14 mm zon olusturmustur (Standart gentamisin: 24
mm). B. subtilis e kars1 T226 T236-237 bilesikleri etkisizken diger bilesiklerin 10-16 mm
zon olusturdugu goriilmiistiir (Standart gentamisin: 26 mm). S. typhimurium igin T222
T224, T227-229 bilesikleri sirasiyla 13, 12, 13, 16, 15 mm zon olusturmustur (Standart
gentamisin: 17 mm). E. coli’ye kars1 sadece T226’nin inaktif oldugu diger bilesiklerin
10-15 mm araliginda zon olusturduklar1 goriilmiistiir (Standart gentamisin: 30 mm). En
giicli antimikrobiyal aktiviteler su sekilde goriilmektedir: T227 ve T230 bilesikleri A.
flavus i¢in; T227, T228, T230 S. aureus icin; T222 ve T230 B. Subtilis i¢in; T230 S.
typhimurium ve E. coli i¢in (Alsharekh ve ark., 2019).
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Sekil 2.30. Alsharekh ve arkadaslarinin sentezledikleri bilesikler (Alsharekh ve ark.,
2019)

2019 yilinda yapilan bir ¢alismada isatin ve N(4)-fenil-3-tiyosemikarbazit
kondenzasyonu ile sentezlenen tiyosemikarbazon tilirevleri (T239-241) ve bunlarin
palladium(I) komplekslerinin (Sekil 2.31) antimikrobiyal aktiviteleri arastirilmistir. B.
subtilis, S. aureus E. coli ve K. pneumoniae bakteri suglarina kars1 yapilan mikrodiliisyon
degerlendirmesi TSC ligandlarindan sadece T241’in B subtilis’e karst 50 pg/mL ve
T239’un K. pneumoniae ye kars1 25 ng/mL MIK degeri verdigini gdstermektedir. T242
kompleksi diger mikroorganizmalara karsi etkisiz kalirken K. pneumoniae’ye karsi
antibakteriyel aktiviteyi (6.17 pg/mL) ilgili TSC ligandina gore yaklasik dort kat
artirmistir. Kompleks T243 tiim bakterilere kars1 5.67-50 pg/mL aktivite sergileyerek
T240 ligandinin aktivitesini 6nemli Olc¢lide artirmistir. T244 ise S. aureus ve K.
penumonaie igin 25 pg/mL MIK degeri olustururken diger bakterilere kars1 aktivite
gostermemigtir. Sonuglar Palladium(II) komplekslerinin antibakteriyel aktiviteyi
diisiiriici yonde etkisini gostermezken bazi bakterilere karsi aktiviteyi dnemli 6l¢iide
arttirdigin1 géstermektedir: T243’1in aktivitesinin B. subtilis’e kars1 ilgili liganda gore 17

kattan daha giiclii oldugu goriilmektedir (Munikumari ve ark., 2019).
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Sekil 2.31. Munikumari ve arkadaslarinin sentezledikleri bilesikler (Munikumari et al.,
2019)

2.2. Antimikrobiyal Tekstiller

Tekstil malzemeleri mikroorganizmalarin liremesi i¢in uygun ortam sunmaktadirlar
(Scacchetti ve ark., 2017). Bu nedenle hastanelerde saglik calisanlarinin {iniformalari,
hasta yatak ortiileri ve bekleme salonlarinda bulunan mobilyalarin désemelik kumaslari
nozokomiyal enfeksiyonlarin yayilmasinda Onemli tasiyicilar olabilmektedirler.
Antimikrobiyal tekstiller, toplu tagimalar, oteller ve hastaneler gibi insan sirkiilasyonunun

fazla oldugu yerlerde mikrobiyal bulas1 azaltmakta rol oynayabilirler.

Tekstil malzemelerine plazma uygulamasi, mikroenkapsiilasyon, grafting ve sol—jel
teknikleri gibi yontemler ile fonksiyonel 6zelikler katilabilmektedir (Korkmaz ve ark.,
2024). Bu sayede kumasa su iticilik, UV koruma ve antibakteriyel 6zellik gibi yeni
ozellikler kazandirilabilmektedir (Thinkohkaew ve ark., 2022).

Glimiis, titanyum ve bakir gibi metal partikiiller veya metal oksitler (Calais ve ark., 2024;
Kangwansupamonkon ve ark., 2009; Ouadil ve ark., 2019); esansiyel yaglar, lignin veya
kitosan gibi dogal bilesikler (Pratiwi ve ark., 2022; Solihat ve ark., 2024; Subramani ve
Incharoensakdi, 2024) ; tiyazoller ve tiyosemikarbazonlar gibi sentetik yapilar (Abdallah
Abomelha, 2020; Dong ve ark., 2022) tekstil malzemelerine antibakteriyel 6zellikler

eklenmesi i¢in kullanilabilmektedirler.

Kullanilan islem ve antimikrobiyal bilesige bagli olarak, antimikrobiyal kumaglar

leaching (sizdirma) ve non-leaching (sizdirmayan) olarak simniflandirilabilmektedir.
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Ayrica, antimikrobiyal etkinlik mekanizmalarina gore kumaslar biyosidal veya biyostatik
olarak ayr1 bir smiflandirma yapilabilmektedir. Biyosidal 6zellik tasiyan kumaslar,
mikroorganizmalar1 ~ 6ldiiriirken, biyostatik kumaglar ise mikroorganizmalarin
cogalmasini engellemektedir. Bu kumaslar i¢in hedef aldiklar1 mikroorganizmalara gore
antibakteriyel, antifungal veya antiviral gibi bir baska siniflandirma da yapilmaktadir.
Cildin dogal bakteriyel florasini korumak ve cilt lizerinde olumsuz bir etki olugturmamasi
icin giysilerde biyostatik 6zellik gosteren kumaslar tercih edilebilmektedir (Gulati ve ark.,

2022).

Tekstil malzemesine antibakteriyel 6zellik kazandirilmas ile bulasin azaltilmasinin yani
sira malzemenin performans 6zelliklerinin daha uzun siire korunmasina (El-Khatib ve
ark., 2020), koti koku olusumunun azalmasina (Chang ve Wang, 2023) ve bu sayede

daha az yikama gerektirmesine olanak tantyabilmektedir.

2.2.1. Antibakteriyel tekstiller

Alves ve ark. (2024), 6n yikamadan sonra pamuk kumaslarit UV-A 15181 (96 W, T8
Sylvania lambalar, A = 365 nm); asetik asit (AA, Sigma-Aldrich); sitrik asit, oksalik asit
ve sukkinik asit ile aktive etmislerdir. Emdirme islemi i¢in, 0.5 g LiNbO3 , 200 mL su
icinde 15 dakika boyunca ultrasonik dalga ile dispersiyon haline getirmislerdir. Daha
sonra, pamuk kumag bu dispersiyonda 75 °C sicaklikta 1 saat boyunca muamele
edilmistir. Ardindan 1 saat siireyle 70 °C'de kurumasi i¢in dikey olarak asilmig ve kuruma
sonrasi, 95 °C'de 5 dakika siireyle kiirleme islemi yapilmistir. Kumas 1 saat boyunca
calkalandiktan sonra kaynar su banyosuna daldirilarak, baglanmamis partikiiller
temizlenmis ve oda sicakliginda dikey olarak kurutulmustur. Elde edilen kumaslarin
antibakteriyel aktiviteleri S. aureus ve E. coli bakteri suslarina karsi direkt temas
sartlarinda 120 rpm’de 37 °C de 2 saat siire ile ¢alkalanmasi sonrasi1 baslangi¢ bakteri
konsantrasyonundaki degisime gore analiz edilmistir. Oksalik asit ile aktive edilen
kaplanmis pamuk kumasi E. coli gram negatif ve S. aureus gram pozitif bakteri suslarina
kars1 %97 nin iizerinde bir bakteri azalma orani gostermistir ve bu etkinligin FZ/T 73023-
2006 standardina gore yapilan 10 yikama dongiisiinden sonra bile devam ettigi

belirtilmistir (Alves ve ark., 2024).
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Bir diger ¢caligmada karboksimetil seliillozun pamuk kumasa asilanmasi ve ardindan Cu2+
iyonlariyla muamele edilmesi ile numuneler hazirlanmistir. Calismada 12.5 mmol/L bakir
iyonu ¢ozeltileri ile modifiye edilen asilanmis kumasglar 10 dakikalik siirede E. coli ve S.
aureus’a kars1 sirastyla %94.3 ve %89.3 oraninda azaltmis ve iki saatlik siirenin sonunda

ise bakterilerin tamamen yok etmistir (Xiao ve ark., 2024).

2024 yilinda yapilan bir ¢alismada pamuklu kumaslarda alkil zinciri ve kuarterner
amonyum gruplari ile antibakteriyel aktivite i¢in molekiiler fircalarin kullanimi {izerine
odaklanilmistir. Asilamada alkil zincir uzunlugu ve kuarterner amonyum gruplarinin
diizenlenmesinin antibakteriyel etkinlik lizerinde etkili oldugu goriilmiistiir. [3-(N,N-
Dimetilamino)propil Jtrimetoksisilan ve setil modifikasyonu ile elde edilen pamuklu
kumaslarin E. coli ve S. aureus’a karst %99’dan fazla antibakteriyel etki gosterdigi

bulunmustur (Li ve ark., 2024).

Ratnawulan ve ark. (2024), tekstillerin hidrofobik ve antibakteriyel ozelliklerini
gelistirmek amaciyla kitosan ve piring kabugu kiiliinden silika oksit (SiO2) ile pamuk
kumaslara nanokompozit kaplama yapmislardir. Nanokompozit sol-jel yontemi ile %0,2-
1 konsantrasyonlarda iiretildikten sonra kumasglara dip kaplama teknigi ile uygulanmistir.
Elde edilen kumaglarda 161 ° temas acist tespit edilmis ve S. aureus’a karst 17 mm

inhibisyon zonu olusturdugu gézlenmistir (Ratnawulan ve ark., 2024).

Bir diger c¢alismada CeO: ve CeO:-Karbon nanokompozitlerinin kumaslara
uygulanmasiyla antibakteriyel Ozellikler incelenmistir. Nanokompozitler, kumaslara
immersiyon ve ultrasonikasyon yontemiyle emprenye edilmis ve ardindan E. coli ve S.
aureus bakteri suslarina karsi antibakteriyel aktiviteleri incelenmistir. Sonuglar CeO>
kaplanmis kumaslarin E. coli ve S. aureus bakteri suslarina kars1 sirasiyla 23,6 ve 40,53
mm inhibisyon zonu olusturdugunu gostermektedir. CeO-Karbon kaplanmis kumaglar
ise ayni sira ile 26,25 ve 45,26 mm zon olusturmustur. Bu kumaslarin ayrica farkl
konsantrasyonlardaki P-Rosanilin HCI boyas:i iizerine yiiksek ve giiclii fotokatalitik

aktivite sergiledigi bulunmustur (Thanka Rajan ve ark., 2024).

Zhang ve ark. (2024), dogal antibakteriyel ajanlar kullanarak, hem 1s1kta hem de karanlik
kosullarda ¢alisabilen, giines 15181yla sarj olabilen antibakteriyel tekstillerin hazirlanmasi

iizerine bir makale yayinladilar. Calismada benzofenon tetrakarboksilik dianhidrit ve faz
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gecisli lizozim ile hazirlanan ylin kumasin hizli bir sekilde reaktif oksijen tiirleri
iiretebilmekte oldugunu ve 1s1kla sterilizasyon aktivitesini depolayarak tiim giin boyunca
151k altinda E. coli ve S. aureus bakteri suslarina karsi %99.95’in iizerinde ve karanlikta
%99.80’in lizerinde bakteriyosidal aktivite gosterdigi gozlenmistir. Yazarlar bu
malzemenin 5 ardistk kullanim sonrasinda antibakteriyel etkinin %95’in {izerinde

kaldigin1 bildirmislerdir (Zhang ve ark., 2024).

Emam ve ark. (2024), siirdiiriilebilir ve ¢evre dostu bir nanokaplama ydntemi iizerine
caligmiglardir. Nanokaplamalar, piring kabugundan elde edilen ortalama 73,2 nm
boyutunda silika nanopartikiilleri kullanilarak {iretilmistir. Bu nanopartikiiller, ortalama
7,6 nm boyutunda ZnO nanopartikiilleri ile donatilmis ve molokhia gdvdesi yan
iriinlerinden elde edilen molokhia ekstresi ile kaplanmistir. Ardindan nanokompozit bir
kitosan ¢ozeltisinde ultrasonikasyon ile homojen bir sekilde dagilmistir. Bu sayede
pamuklu kumaslara alev geciktirici, giiclendirici, antibakteriyel ve UV koruyucu
ozellikler kazandirmak amaclanmistir. Calisma sonuglart islem gormiis kumaslarin S.
aureus bakteri suguna kars1 antibakteriyel aktivite sergiledigini gostermektedir (Emam ve

ark., 2024).

2024 yilinda yapilan bir diger ¢alismada yazarlar pamuklu kumaglara antibakteriyel
ozellik eklemek i¢in dinamik disiilfid baglar i¢eren polietilenimin (PEI) grafting yontemi
ve glimiis nanopartikiillerinin in-situ birikimi kullanilarak kumaslarin modifiye edilmesi
hedeflenmistir. Reaktif a-lipoik asit modifiye edilmis polietilenimin mPEI, tiol-ene klik
reaksiyonu ile pamuk ylizeyine eklenmis ve ardindan, mPEI molekiillerindeki amino
gruplar ve dinamik olarak olusan siilfhidril gruplari, ek bir indirgen maddeye gerek
kalmadan giimiis iyonlarmin hizli bir sekilde indirgenmesini baslatarak, lif yilizeyinde
kararli bir antibakteriyel tabaka olusturmustur. Bu modifikasyonun kumasa hem amin
gruplar1 ile hem de nanopartikiil salinimi yoluyla antibakteriyel etki kazandirdig: ifade
edilmistir. Elde edilen kumaglar 2 g/L deterjan konsantrasyonunda 9’ar dakikalik seri
yikamalara tabi tutulmustur. Modifiye kumaslar 20 yikama sonrasinda bile yliksek
antibakteriyel etkinlik gdstererek, %95 (5 dakika) ve %99.99 (30 dakika) oraninda
bakteriyel bilylimeyi engellemistir (Wu, Fan, ve ark., 2024).
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Wu ve ark. (2024), 40 nm boyutunda selenyum nanokiirelerini a-lipoik asit ile modifiye
edilmis polilizin kullanarak hazirlamistir. Ardindan bu nanokiireler, pamuk lifleriyle
capraz baglanmak iizere disiilfid baglarinin yeniden yapilanmasini saglamis ve etilen
glikol diglisil eter ile baglanti kurarak kumas yiizeyine yerlestirilmistir. Elde edilen
kompozit kumasin, miikemmel fototermal doniisim kapasitesine ve uzun siireli
antibakteriyel ve antifungal 6zelliklere sahip oldugu bildirilmistir. Bununla birlikte
kumasin tuse ve hava gegirgenligi gibi Ozelliklerinde herhangi bir olumsuz etki

gbzlenmemistir (Wu, Bao, ve ark., 2024).

Elmaaty ve ark. (2022), siiper kritik karbondioksit ortaminda yeni azo tiazol reaktif
dispers boyalar1 kullanarak (Sekil 2.32) pamuk kumaglarin boyanmasi ve antibakteriyel
ozellik kazanmalar i¢in tek adimli bir teknik sunmaktadir. Farkli boyalarla boyanmig
pamuk kumasglarda ac¢ik turuncudan, kahverengi ve kirmiziya kadar degisen renkler elde
edilmistir. Yazarlar sentezlenen tiazol boyalarinin ve bu bilesikler ile boyanmis pamuk
kumaslarin P. aeruginosa, E. coli, B. cereus ve S. aureus bakteri suslarina karsi

antibakteriyel aktivite gdsterdigini bildirmislerdir (Abou Elmaaty ve ark., 2022).

=
Ar
Ar: 'C6H5, 'C10H7, -C11H9NSOZ’ 'C8H70.

Sekil 2.32. Elmaaty ve arkadaslarinin sentezledikleri azo tiazol reaktif dispers boyalarin
kimyasal yapis1 (Abou Elmaaty ve ark., 2022)

2.3. Seliilozun Nabr/TEMPO/NaClO Oksidasyonu

Kararli bir nitroksil radikali olan TEMPO suda ¢6ziinebilmekte ve ticari olarak temin
edilebilmektedir. Tempo oksidasyonu, alkolik hidroksil gruplarinin aldehitlere, ketonlara
ve karboksilat gruplarina secici ve verimli bir sekilde doniistiiriilmesini saglayan 6nemli

bir modifikasyon islemidir (Tang ve ark., 2024).
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TEMPO ortamui kontrollii oksidasyon ve selektivite saglamasi sebebi ile nisasta ve seliiloz
gibi polisakaritlerin modifikasyonu i¢in yaygin olarak kullanilmaktadir. Bu oksidasyon
sonucunda seliilozun C6 pozisyonundaki birincil hidroksil gruplar1 karboksil gruplarina
doniismektedir (Fitz-Binder ve Bechtold, 2014). Diger taraftan C2 ve C3
pozisyonlarindaki  ikincil hidroksil gruplari ve diger fonksiyonel gruplar
etkilenmemektedir. TEMPO oksidasyonu ytiklii gruplar arasindaki elektrostatik itmeyi
diizenleyerek etkili lif ayrilmasina olanak tanimaktadir. Bu oksidasyonun saf mekanik
islem ile oksitlenmis nanoliflere gore enerji tasarrufu sagladigi ve bu liflerin toksisiteye

sahip olmayan biyouyumlu yapilar oldugu bildirilmistir (Jiang ve ark., 2024).

TEMPO/NaB1/NaClO oksidasyon sistemi pH 10 ve oda sicakliinda, seliiloz I kristal
yapisina sahip orijinal seliiloz liflerinin orijinal morfolojilerini degistirmemektedir.
NaClO sistemdeki ana oksidandir ve NaBr ile NaBrO olusturmaktadir. NaBrO
TEMPO'yu nitroonyum iyonuna oksitlemekte ve bu iyon -CH2OH gruplarin1 -CHO
gruplarina oksitlemektedir. Ardindan —CHO gruplarindan -COOH gruplar1 olugsmaktadir
(Sekil 2.33) (Tang ve ark., 2024)

Tempo

OH

OH
NaClO NaBr
[}
+
N
(&)
OH
OH NaBrO
NaCl NaBrO N NaClO

/OH
/w NaOH

Sekil 2.33. Seliilozun Tempo/NaBr/NaClO oksidasyonu mekanizmasi (Tang ve ark.,
2024)
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Fukuzimi ve ark. (2009), yaptig1 ¢calismada TEMPO-oksitlenmis seliiloz nanolif filmleri
hazirlanmis olup bu filmlerin seffaf, esnek ve yiiksek gerilme dayanimina sahip oldugu
goriilmiistiir. Ayrica, filmlerin yiiksek kristallik nedeniyle yliksek oksijen bariyer
ozellikleri ve diisiik termal genlesme katsayisina sahip oldugu bulunmustur. TEMPO ile
yapilan oksidasyon sayesinde yapida karboksilat gruplarinin olugsmast ile termal bozunma
noktast 300 °C'den 200 °C'ye diismiistiir. Yazarlar TEMPO-oksidasyonu ile seliiloz
mikrofibrilerinin yiizeyindeki C6 birincil hidroksillerinden sodyum karboksilat
gruplarinin olusumu, termal bozunma noktasinda belirgin bir azalmaya yol acarak
selillozda ki bozunmaya baglama sicakliginin 300 °C’den 200 °C’ye distliglinii
belirtmislerdir (Fukuzumi ve ark., 2009).

2024 yilinda yapilan bir diger ¢alismada bambudan nano lif elde etmek i¢in kimyasal
olarak tempo oksidasyonu ve fiziksel olarak top milleme tekniklerinin kombinasyonlarini
arastirilmistir. Sonuglar oksidasyon ve top milleme kombinasyonunun sadece top
millemeye karsi daha yiliksek su tutma, sisme ve yag tutma Ozelliklerine ve glikoz
adsorpsiyon kapasitesine sahip oldugunu gostermistir. Bu kombinasyon yogun ve dolasik
ag yapist, diizgilin partikiil boyutu dagilimi ve yiiksek zeta potansiyel degeri saglamigtir

(Pratama ve ark., 2024).

Sun ve ark. (2022), TEMPO ile oksitlenmis saman seliillozlu itriyum oksit (Y20s3)
kompoziti hidrotermal bir yontemle elde etmistir. Antibakteriyel aktivite, plaka sayim
yontemiyle incelenmistir. Antibakteriyel testler Y2Os ve nanokompozitlerinin E. coli ve
S. aureus izerinde iyi antibakteriyel aktivite sergiledigini gostermektedir. Nano
kompozitlerin goriiniir 151k 1s1mnim1 altinda E. coli ve S. aureus’a karsi 6nemli dlgiide
arttirtlmis antibakteriyel etkinlik sergilemistir. Yazarlar kompozitin antibakteriyel
etkinliginin sirasiyla 30 ve 60 mg/L konsantrasyonlarinda, 0.5 ve 1 saatlik 1s1nim
sonrasinda iki bakteri i¢in de yaklasik %100’e ulastigin1 belirtmislerdir (Sun ve ark.,
2022).

Fitz-Binder ve Bechtold (2014), yaptiklar1 calismada baski yontemi ile liyosel kumasin
bir yiizline oksidasyon yapmislardir. Bu c¢alismada kumasa oncelikle NaBr/Tempo
cozeltisi emdirilmis ve kurutulmustur. Ardindan NaClO pat1 olusturularak baski teknigi

ile kumasin tek yiiziine uygulanmistir. Bu sayede kumasin bir yiiziinde karboksil gruplar
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olusturmay1 basarmislardir. Yazarlar FTIR analizinde goriilen 1600 cm™ dalga boyunda
olusan piklerin oksidasyon sonucu olugan -COOH gruplarinin karakteristik piki olarak

yorumlamislardir (Fitz-Binder ve Bechtold, 2014).

Dong ve ark. (2022), biyobozunur ve antibakteriyel elyaflar gelistirmek icin seliilozun
tempo oksidasyonu ile hidroksimetil gruplarmi karboksil gruplarina oksitlemislerdir.
Daha sonra yiiksek etkinlik gosteren bakir-tiyosemikarbazon komplekslerini (Sekil 2.34)
okside edilmis seliiloz liflerine amid baglari ile kovalent olarak agilamislardir. Elde edilen
lifler E. coli, S. aureus ve B. subtilis bakteri suslarina kars1 bakteri biiylimesini sirast ile

% 61.5, %85.7, %87.6 inhibe etmistir (Dong ve ark., 2022).

N

Sekil 2.34. Dong ve ark. (2022) tarafindan sentezlenen TSC-Cu kompleksleri
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3. MATERYAL ve YONTEM

Tez ¢alismas1 Sivas Cumhuriyet Universitesi Saglik Bilimleri Fakiiltesi Besin Kimyas1
Laboratuvart ve Ileri Teknoloji Arastirma ve Uygulama Merkezi Mikrobiyoloji

Laboratuvarinda gerceklestirildi.

3.1. MATERYAL

3.1.1. Mikroorganizma kiiltiirleri

Staphylococcus aureus ATCC 29213, Enterococcus faecalis ATCC 29212, Escherichia
coli ATCC 25922, Klebsiella pneumoniae ATCC 700603 bakteri suslarina ve klinik olarak
izole edilen Candida albicans fungus susu Sivas Cumhuriyet Universitesi Arastirma

Hastanesi Mikrobiyoloji Laboratuvarindan temin edildi.

3.1.2. Kimyasallar

115 g/m? boyamaya hazir %100 pamuk siiprem ve 110 g/ m? %100 poliester kumas
Istanbul’da bulunan bir isletmeden temin edildi. Tiyosemikarbazid, 3’-aminoasetofenon,
4’-aminoasetofenon, 4-Cl-Ph izosiyanat, 4-OCH3 izosiyanat, 4-F-Ph izosiyanat, 4-Cl-3-
CF3-Ph izosiyanat, NaOH, p-toluen sulfonik asit (pTsOH), toluen, etanol (EtOH),
metanol (MeOH), dimetilsulfoksit (DMSO), N,N’-Dicyclohexylcarbodiimide (DCC),
Tempo, NaOH, NaBr, NaClO, Muller Hinton Broth (MHB), Muller Hinton Agar (MHA)

hazir olarak satin alindi.
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3.1.3. Karakterizasyonda kullanilan cihazlar

Karakterizasyon i¢in agsagidaki marka ve model cihazlar kullanildu.

NMR JEOL (400 MHz) JNM — ECZ400S/L1
FTIR Bruker Tensor II
Kiitle Spektrumu Agilent 6530
Erime Noktas1 Cihazi Elektrotermal 1A-9100
SEM- EDX Tescan MIRA3
3.2. YONTEM

3.2.1. Fenil iire amino asetofenon tiirevlerinin sentezi

Daha once literatiirde verilen C1-5 bilesikleri ve yeni tiirevler C6, C7 literatiire uygun
olarak sentezlendi (Sekil 3.1) (Gezegen ve ark., 2017). Aminoasetofenon (A) (10 mmol)
bir reaksiyon balonunda toluen ile ¢dziilerek iizerine ilgili izosiyanat (B) (10 mmol) ilave
edilerek 3 saat refliiks edildi. Coken kisim nuge hunisinden filtre kagidi ile siiziilerek

kurutuldu. Reaksiyonlara ait bazi fotograflar Sekil 3.2-4’de verilmistir.
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N o X CH,
| CH; + Ar—N=C=0 Tohjen P
_ Refliiks, 3 Ar /
/ saat N N
H,N H H
A B C
(0] (0]
H;CO
\©\ j\ o ©\ jj\ o
N N N N
H H H H
C1: 1-(4-asetilfenil)-3-(4-metoksifenil)iire CS5: 1-(4-asetilfenil)-3-feniliire
o Cl
F (0]
)J\ F;C N~ TNH
NT N H
H H 0

C2:1-(4-asetilfenil)-3-(4-florofenil)iire C6: 1-(3-asetilfenil)-3-(4-kloro-3-(triflorometil)

0
0
cl
o CH; @\ )J\ CH;
)J\ N~ NH
- N N H
H H

C3: 1-(4-asetilfenil)-3-(4-klorofenil)iire C7: 1-(3-asetilfenil)-3-feniliire

(0]
Cl
JQWH
F5C NT °N
H H
C4: 1-(4-asetilfenil)-3-(4-kloro-3-(triflorometil)

Sekil 3.1. Fenil {ire asetofenon tiirevlerinin sentezi ve kimyasal yapilari
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Sekil 3.3. C6 bilesigi a: reaksiyon ani, b: reaksiyon sonu,
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Sekil 3.4. Reaksiyon sonu C1 ve C3 bilesigi

3.2.2. Tiyosemikarbazon tiirevlerinin sentezi

Elde edilen feniliire substitiie asetofenon tiirevleri (10 mmol) etanol-toluen (1:1)
icerisinde katalitik miktarda pTsOH varliginda tiyosemikarbazit (10 mmol) (D) ile 2 saat
refliiks edilerek tiyosemikarbazonlar (E1-7) literatiire uygun olarak sentezlendi (Sekil
3.5) (Ozbek ve ark., 2022). Reaksiyon sonunda ¢oken maddeler filtre kagid: ile alindu.
(Cokme olmayanlarin ¢oziiciileri evaporatorde alindiktan sonra 1/3 EtOH/Dietil eter
karisiminda kristallenmeye birakildi. Reaksiyonlara ait bazi fotograflar Sekil 3.6-8’de

verilmistir.
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E6: (E)-2-(1-(3-(3-(4-kloro-3-(triflorometil)fenil)iireido)
fenil)etiliden)hidrazin-1-karbotiyoamid

S
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N—NH
o /
J cu,
N” °N
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E7: (E)-2-(1-(3-(3-feniliireido)fenil)etiliden)hidrazin
-1-karbotiyoamid

Sekil 3.5. Tiyosemikarbazon tiirevlerinin sentezi ve kimyasal yapilari
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Sekil 3.8. E7 bilesigi a: reaksiyon baslangici, reaksiyon sonu

3.2.3. Sentezlenen bilesiklerin karakterizasyonu

'H-NMR, 3C-NMR, FTIR, Q-TOF, Erime Noktasi Tayini

Sentezlenen bilesiklerin spektroskopik yontemler ile (‘H-NMR, *C-NMR, FT-IR ve
HRMS (Q-TOF) LC/MS) yapt analizleri gerceklestirildi. NMR spektrumlarinin
almmasinda ¢oziicii olarak DMSO-ds kullanilmistir. Her gruptan birer bilegigin 'H-NMR
ve BC-NMR spektrumlari ilgili kisimlarda tartisilmistir.

3.2.4. Tiyosemikarbazon tiirevlerinin antimikrobiyal degerlendirmesi
Mikrodiliisyon yontemi

Tiyosemikarbazon tlirevleri antimikrobiyal aktivitesi mikrodiliisyon yontemi ile S.

aureus ATCC 29213, E. faecalis ATCC 29212, E. coli ATCC 25922, K. pneumoniae
ATCC 700603 bakteri suslarina ve klinik olarak izole edilen C. albicans mantar susuna
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kars1 literatlire benzer olarak degerlendirildi (Sahin et al., 2021). Bilesikler DMSO da
coziilerek 1000-1,95 pg/mL arasinda seri diliisyonlart MHB ile seyreltilerek hazirlandi.
37 °C 24 saat siire inkiibasyon sonucu MHA kati besiyerinde yetistirilen
mikroorganizmalardan alinan birer koloni taze MHB’ye inokiile edilerek 37 °C de inkiibe
edildi. Bakteri soliisyonlar1 0.5 McFarland konsantrasyona ayarlandiktan sonra 100 kat
seyreltildi. Elde edilen mikroorganizma soliisyonlar1 ve ilgili diliisyonlar 96 kuyucuklu
mikroplakalara 100/100 pL oraninda steril biyokabinde eklendi. Negatif kontrol olarak
saf MHB, saf mikroorganizma, ve 1/1 oraninda Tiyosemikarbazon/MHB kullanildi.
Pozitif kontrol olarak 4/1 oraninda Amoksisilin/Klavulanik asit (P1) ve Flukanazol (P>)
kulanildi. Mikroplakalar 37 °C de 18-24 saat inkiibe edildi. Mikrobiyal biiylimenin

olmadig1 en diisiik konsantrasyon minimum inhibisyon konsantrasyonu (MIK) olarak

belirlendi.
3.2.5. Pamuk kumaslara tiyosemikarbazonlarin aktarilmasi

Isletme sartlarinda seker kasar islemi yapilan %100 pamuk siiprem ve 6n yikamasi
yapilan %100 poliester siiprem kumaslar 4 g/l ECE B deterjan ile 30 dakika siire ile 40
°C’de 6n yikama yapildi (Sekil 3.9). Yikama banyolarinda bulaniklik kalmayana {i¢ ayri
banyoda deiyonize su ile durulandi ve oda sartlarinda kurutuldu. Tekrarli yikama
dayanim i¢in yapilan yikamalar aym sartlarda ECE B deterjan ile ISO 105 C06-A1S
standardina benzer olarak beher i¢inde manyetik karistiricida karigitirilarak yapilmaistir.

On yikama 40°C

Deterjan Kumag \

Sekil 3.9. Pamuk ve poliester kumaglarin 6n yikama ve tekrarli yikama sartlar
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Pamuk kumaglarin NaBr/Tempo/NaClO ortaminda oksidasyonu

Oksidasyon islemi i¢in literatiire benzer sekilde NaBr ve katalitik miktar Tempo 40 °C
sicaklikta deiyonize suda ¢oziindiiriildii. Banyoya 4 mmol NaClO ilave edilerek
oksidasyon baglatildi. 16 g/ NaOH ¢ozeltisi ile pH 10-11 arasinda tutuldu. pH
diismemeye basladiginda banyoya 40 mL/L EtOH ilave edilerek reaksiyon bitirildi (Sekil
3.10). Ardindan yeni banyolarda ilk olarak 40 °C’de 5 mL/L EtOH ¢ozeltisinde 10 dakika
daha sonra iki kere 5’er dakika sogukta durulama yapilarak oda sicakliginda kurutuldu

(Dong ve ark., 2022)

Kumasg EtOH

s :

NaBr T
l NaClOo

!

Tempo

20°C

Sekil 3.10. Pamuk kumasa Tempo oksidasyonu diyagrami

Pamuk Kumaslara TSC Uygulamasi

Oksidasyon yapilan pamuk kumaslara literatiirde seliiloz liflerine yapilan isleme benzer
sekilde DCC varliginda kumas agirliginca %5-50 konsantrasyon aralifinda
tiyosemikarbazon uygulamalar1 yapildi (Dong ve ark., 2022). Tiyosemikarbazonlar 1/1
oranda DMSO/MeOH c¢ozeltisinde ¢oziildii ve kiitlesel olarak 1/0.5, 1/1 ve 1/2 TSC/DCC
oraninda muamele edildi. Hazirlanan flotteler 1/40 banyo orani ile oksidasyon yapilan
pamuk kumaglara bir balon icerisinde refliiks sistemde 1.5, 6 ve 24 saat siire ile 60 °C’de
uygulandi. Uygulama diyagrami ve tahmin edilen baglanma mekanizmasi Sekil 3.11°de
verilmistir. Islem sonunda kumaslar %2.5 EtOH ¢ozeltisi ile 10 dakika yikandi.

Sonrasinda deiyonize su ile yeni banyolarda tekrarli yikamalar yapilarak ortam sartlarinda
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kurutuldu. Yikamalarin tiimii yeni banyolarda yapildi. Kumaslarin bazilarina yikama
dayanimini arastirmak icin 4 g/l ECE B deterjan ile 40 °C’de 30’ar dakikalik seri
yikamalar yapildi. Elde edilen pamuk kumas numuneleri Tablo 3.1°de 6zetlenmistir.

EtOH

Oksidasyon 60°C
yapilmig N\
TSC DCC Kumag
l l l 50°C

20°C
DMSO MeOH
_ i T al _
OH OH |\ N, OH
OH c— OH
o) L o) L
“ o I TEMPO “ o o
o - o
ot NaClO/NaBr ol o ¢
OH ol OH \\
_ 4 . (6] -4
Ar
e} 1
$—NH
NH
| >
N\
— S 1 —
o) }— NH CH,
\\ R OH
c— OH
0 L
A o O/
o)
OH C
e
OH SY i \\
L —1
_NH
N
\
7 I CH,
o) NH

Sekil 3.11. Oksidasyon yapilmis pamuk kumaslara TSC uygula diyagrami ve baglanma
mekanizmasi
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Tablo 3.1. TSC uygulanan pamuk kumaslarin islem sartlari

Kumas TSC TSC DCC Siire  Ard
Kodu Kodu Konsantrasyonu Konsantrasyonu (Saat) Islem
(%) (%)
E4-5 E4 5 10 24 Yok
E4-12 E4 12.5 25 24 Yok
E4-50 E4 50 100 24 Yok
E6-5 E6 5 10 24 Yok
E6-12 E6 12.5 25 24 Yok
E6-25 E6 25 50 24 Yok
E6-50 E6 50 100 24 Yok
E7-12 E7 12.5 25 24 Yok
E7-25 E7 25 50 24 Yok
E7-50 E7 50 100 24 Yok
E6-12-D0  E6 12.5 0 24 Yok
E6-12-D1  E6 12.5 12.5 24 Yok
E6-50- E6 50 12.5 24 Yok
25DCC
E612-1.5h  E6 12.5 25 1.5 Yok
E612-6h E6 12.5 25 6 Yok
E625-1y E6 25 50 24 1 Deterjanl yikama
E625-5y E6 25 50 24 5 Deterjanli yikama
E625-1yf E6 25 50 24 Fikse + 1 Deterjanli
yikama
E625-5yf E6 25 50 24 Fikse + 5 Deterjanli

yikama

3.2.6. Poliester kumaslara tiyosemikarbazonlarin aktarilmasi

Pamuk kumaslarla ayni sartlarda 6n yikamasi yapilan poliester kumaslara kumas

agirhginca %2-25 konsantrasyonlarda tiyosemikarbazon uygulamasi literatiirde tiyazol

tirevlerine uygulanan prosediire benzer sartlarda 130 °C’de 3 saat siire ile refliiks

sistemde yapild1 (Gaffer ve Khalifa, 2015). Islem siiresinin sonunda sicaklik 50 °C’ye

diisiiriildii ve yarim saat sonra islem bitirildi (Sekil 3.12). Yikama dayanimini aragtirmak

icin bazi kumaglara 4 g/LL ECE B deterjan ile 40 °C’de 30’ar dakikalik seri yikamalar

yapildi. Elde edilen poliester kumas numuneleri Tablo 3.1°de 6zetlenmistir.
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PET 130°C

TSC Kumas

Vo

DMSO
/ EtOH

20°C

Sekil 3.12. Poliester kumaglara TSC’lerin aktarilmast

Tablo 3.2. TSC uygulanan poliester kumaslarin uygulama sartlari

Kumas TSC TSC Siire Ard Islem
Kodu Kodu Konsantrasyon (Saat)
u
(%)
PE4-2 E4 2 3 Yok
PE4-5 E4 S 3 Yok
PE4-12 E4 12.5 3 Yok
PE4-12-1yf 3 Fikse + 1 Deterjanli yikama
PE6-12 E6 12.5 3 Yok
PE6-12-1yf E6 12.5 3 Fikse + 1 Deterjanli yikama

3.2.7. Kumaslarin antibakteriyel degerlendirilmesi

Kumaslarin antibakteriyel aktivitesi kalitatif ve kantitatif yontemler ile gram pozitif S.
aureus ATCC 29213 ve gram negatif E. coli ATCC 25922 bakteri suslarina karsi
degerlendirilmistir.

Kalitatif antibakteriyel degerlendirme

Kumaglarin antimikrobiyal aktivitelerini S. aureus ATCC 29213 ve gram negatif E. coli

ATCC 25922 suslarma karst agar diflizyon yontemiyle literatiire benzer olarak
degerlendirildi (Shateri-Khalilabad ve ark., 2017). Test edilecek kumaslar 10x10 mm?
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boyutlarinda  kesildiler. Kontrol olarak TSC uygulanmayan kumaglar ve

Piperasilin/tazobaktam (TPZ 36) ve Ampisilin (AM 2) antibiyotik diskleri kullanildi.

MHA’da yetistirilmis bir koloni MHB’ye inokiile edilerek 37 °C’de bir gece inkiibe
edildi. Inkiibasyon sonucu elde edilen mikroorganizma soliisyonlart 0.5 McFarland
konsantrasyona ayarlandiktan sonra steril ekiivyon ¢ubuklart ile 90 mm ¢apinda MHA
kat1 besiyerlerine yayma plak yontemi ile inokiile edildi. Numuneler plaklar iizerine
yerlestirildi ve 24 saat 37 °C’de inkiibe edildi. Inkiibasyon siiresi sonucu numuneler

etrafinda zon olusumu arastirildi.
Kantitatif antibakteriyel degerlendirme

Numune kumaglar 0,1 £ 0,05 g agirliginda hazirlandi. Kontrol olarak TSC uygulanmayan
kumaslar ve bakteri siispansiyonu kullanildi. Orneklerin antibakteriyel aktivitesi dinamik
temas kosullar1 altinda S. aureus ATCC 29213 ve gram negatif E. coli ATCC 25922
suslarina karst ASTM E2149 standardina benzer kosullarda arastirildi (Lopez-R et al.,
2022). Baslangi¢ bakteri konsantrasyonu yaklasik 1-5x10° cfu/mL olacak sekilde
ayarlanarak %35 besiyeri iceren % 0.85’lik 20 mL salin ortami hazirlandi. Biiyiime
kontrolii i¢in hazirlanan erlen disinda diger erlenlere ilgili kumaglar eklenerek 37 °C, 100
rpm de ¢alkalayicili inkiibatorde 22-24 saat inkiibe edildi. inkiibasyon sonunda drneklerin
10-'-107% araliginda diliisyonlar1 hazirlandi ve MHA plaklar lizerine drigalski spatiilii ile
inokiile edildi. Ekim yapilan MHA plaklar 37 °C’de 18-24 saat inkiibe edildikten sonra
olusan koloniler sayildi. Numunede olusan koloni sayist (B) ve kontrolde olusan koloni
sayist (A) belirlenerek numune kumaslarin bakteriyel diisiis oran1 (R) asagidaki formiile
gore hesapland1 (Formul 1). Inkiibasyon sonrasi numune konsantrasyonu baslangic
konsantrasyonundan fazla ise A icin kontrol konsantrasyonu, B i¢in numune
konsantrasyonu Formul 1°de yerine koyulur ve sonu¢ %bakteriyostatik etki olarak not
edilir. Eger inkiibasyon sonrasi numune konsantrasyonu baglangi¢ konsantrasyonundan
diistik ise A icin baslangi¢ konsantrasyonu, B i¢in numune konsantrasyonu Formul 1’de

yerine koyulur ve sonug¢ %bakyeriyosidal etki olarak not edilir.

%R ==x100 (Formul 1)
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4. BULGULAR ve TARTISMA

4.1. Sentezlenen Bilesikler ve Karakterizasyonu

4.1.1. Fenil iire asetofenon tiirevleri

C1-7 feniliire asetofenon tiirevleri literature gore sentezlendi ve NMR, Q-TOF, FTIR ve
erime noktasi analizleri ile dogrulandi. C1-5 tiirevlerinin analiz sonuglarinin literatiir ile
uyumlu oldugu goriildii (Gezegen ve ark., 2017).

1-(3-asetilfenil)-3-(4-kloro-3-(triflorometil)fenil)iire (C6)

C6 bilesigine ait "H-NMR spektrumunda § = 9.14 ve 9.0 ppm’de goriilen singletler iire

biriminin amit protonlarindan ileri gelmektedir. Yapidaki asetil grubunun bagh oldugu
fenil halkasindaki orfo-konumda yer alan protonlar sirasi ile 8.06 ppm’de dublet (/= 2.6
Hz) ve 8.02 ppm’de triplet vererek (J = 1.9 Hz) rezonans olmaktadirlar. Asetil grubuna
gore para-konumda yer alan proton 7.60 ppm’de dublet (J = 2.7 Hz) verirken meta-
konumda yer alan proton 7.39 ppm’de triplet (J = 7.9 Hz) vermektedir. Diger fenil
halkasinda iire birimi ve triflorometil grubu arasinda kalan proton yapidaki flor
atomlarmin etkisi ile yarilarak 7.64 ppm’de dubletin dubletinin dubleti vererek (J = 8.0,
2.3, 1.0 Hz) rezonans olurken triflorometil grubuna gore meta ve para konumda yer alan
protonlar siras1 ile 7.58 — 7.56 ve 7.55 — 7.53 ppm arasinda multiplet sinyal
vermektedirler. Yapidaki metil grubunun sinyali ise 6 = 2.51 ppm’de singlet vermektedir.
C6 bilesigine ait '*°C-NMR spektrumunda J = 198.23 ppm’de goriilen sinyal asetil
grubunun karbonil karbonuna aittir. Yapidaki iire biriminin karbonil sinyali ise 6 = 152.9
ppm’de goriilmektedir. Asetil grubuna gére meta-konumda yer alan ve iire biriminin baglh
bulundugu ipso karbon 6 = 140.20 ppm’de sinyal verirken {ire biriminin baglh oldugu
diger fenil halkasindaki ipso karbon ise 6 = 139.75 ppm’de rezonans olmaktadir. Asetil
grubunun bagl oldugu ipso karbon ise 6 = 137.94 ppm’de goriilmektedir. Spektrumda
yer alan diger aromatik karbon sinyalleri yapiyla uyum igerisindedir. Spektrumda en
yukar alanda 6 = 27.27 ppm’de goriilen sinyal ise yapidaki metil karbonuna aittir (Sekil
4.1). Bilesik ayrica FTIR (Sekil 4.2) ve kiitle spektrumlar1 (Sekil 4.3) ile dogrulanmustir.
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Sekil 4.2. C6 bilesigi FTIR spektumu

%10 5 | *ESI Scan (rt: 0.210 min) Frag=200.0V PU8_pos.d
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Sekil 4.3. C6 bilesiginin kiitle spektrumu

Beyaz kat1. Verim %383.78. Erime noktas1 232 — 235 °C.

'"H NMR (400 MHz, DMSO-ds) 3 9.14 (s, 1H), 9.01 (s, 1H), 8.06 (d, J = 2.6 Hz, 1H),
8.02 (t, /= 1.9 Hz, 1H), 7.64 (ddd, J = 8.0, 2.3, 1.0 Hz, 1H), 7.60 (d, J = 2.7 Hz, 1H),
7.58 —7.56 (m, 1H), 7.56 — 7.53 (m, 1H), 7.39 (t, /= 7.9 Hz, 1H), 2.51 (s, 3H).

13C NMR (101 MHz, DMSO-Ds) & 198.23, 152.99, 140.20, 139.75, 137.94, 135.42,
132.51,129.71, 123.77, 123.02, 122.93, 120.81, 118.29, 117.49, 27.27.

IR (ATR, cm™) 3377, 3338, 3300, 3199, 3107, 3057, 1718, 1660, 1550, 1483, 1359, 1300,
1247, 1163, 1113, 1026, 884, 867, 844, 790, 717, 681, 648, 584, 459, 437.

HRMS (Q-TOF) LC/MS [M-H]" (m/z): hesaplanan (C16H12CIF3N20,) 355.047, bulunan
356.970.
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1-(3-asetilfenil)-3-feniliire (C7)

C7 bilesiginin sentezi 'H-NMR, *C-NMR, FTIR ve kiitle spektrumlar1 ile dogrulanmistir
(Sekil 4.4-4.6).

dd 4 AR s 4
5 & § =&xKR3 8
S o R -
T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T
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Sekil 4.4. C7 bilesiginin 400 MHz '"H-NMR (Ust), 100 MHz '*C-NMR spektrumlar1
(Alf)
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Sekil 4.5. C7 bilesigi FTIR spektrumu
%10 7 |-ESI Scan (it: 7.796 min) Frag=120.0V pu_1_neg.d
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Sekil 4.6. C7 bilesiginin kiitle spektrumu

Acik kahverengi kati. Verim %89.60. Erime noktas1 168-171 °C.

"H NMR (400 MHz, DMSO-ds) & 8.85 (s, 1H), 8.66 (s, 1H), 8.02 (t,/=2.0 Hz, 1H), 7.63
(ddd, J=8.2,2.5, 1.1 Hz, 1H), 7.53 (ddd, /= 7.7, 1.7, 1.1 Hz, 1H), 7.46 — 7.33 (m, 3H),
7.28 —7.18 (m, 2H), 6.93 (tt,J = 7.4, 1.1 Hz, 1H), 2.51 (s, 3H).

3C NMR (101 MHz, DMSO-D¢) & 198.30, 153.09, 140.68, 140.04, 137.95, 129.70,
129.33 (2C), 123.32, 122.55, 122.44, 118.91 (2C), 117.88, 27.27.

IR (ATR, cm™) 3288, 3056, 3035, 1678, 1678, 1627, 1591, 1556, 1481, 1356, 1293, 1230,
1209, 1166, 1091, 1076, 837, 807, 784, 735, 714, 618, 589, 553, 502, 412
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HRMS (Q-TOF) LC/MS [M-H]" (m/z): hesaplanan (CisHi4N202) 253.098, bulunan
253.102.

4.1.2. Tiyosemikarbazonlar

(E)-2-(1-(4-(3-(4-metoksifenil)iireido)fenil)etiliden) hidrazin- 1 -karbotiyoamid (E1)

E1 bilesiginin sentezi 'H-NMR, 3*C-NMR, FTIR ve kiitle spektrumlari ile dogrulanmustir
(Sekil 4.7-4.9).
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Sekil 4.8. E1 bilesiginin FTIR spektrumu

%10 7 |-ESI Scan (it: 0.300 min) Frag=200.0V a_nms.d
1.05

0.95 *356.1212

0.25 357.1233

0.05 358.1261
355.0359 [ 372.8898 376.8398

350 351 352 353 354 355 356 357 358 350 360 361 362 363 364 365 366 367 368 369 370 371 372 373 374 375 376 377 378 379 380 381
Counts vs. Mass-to-Charge (miz)

Sekil 4.9. E1 bilesiginin kiitle spektrumu

Beyaz kati. Verim %93. Erime noktas1 237-239 °C. 'H NMR (600 MHz, DMSO-ds) &
10.10 (s, 1H), 8.75 (s, 1H), 8.48 (s, 1H), 8.19 (s, 1H), 7.83 (d, /= 8.8 Hz, 3H), 7.43 (d, J
= 8.4 Hz, 2H), 7.33 (d, J = 8.5 Hz, 2H), 6.85 (d, J = 8.5 Hz, 2H), 3.69 (s, 3H), 2.24 (s,
3H).

BC NMR (151 MHz, DMSO-ds) & 179.04, 155.01, 152.96, 148.24, 141.48, 132.95,
131.15, 127.76 (2C), 120.61 (2C), 117.76 (2C), 114.43 (2C), 55.62, 14.16.

IR (ATR, cm™) 3413, 3296, 3156, 3062, 3010, 2912, 2838, 1643, 1587, 1546, 1484, 1317,
1228, 1185, 1082, 1019, 834, 750, 688, 547, 530.
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HRMS (Q-TOF) LC/MS [M-H]* (m/z): hesaplanan (Ci7H19N502S) 356.119, bulunan
356.121.

(E)-2-(1-(4-(3-(4-florofenil)iireido)fenil)etiliden) hidrazin- 1 -karbotiyoamid (E2)

E2 bilesiginin sentezi 'H-NMR, ’C-NMR, FTIR ve QTOF spektrumlari ile
dogrulanmistir (Sekil 4.10-12).
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Sekil 4.12. E2 bilesiginin kiitle spektrumu

Beyaz kati. Verim %95. Erime noktas1 245-247 °C. 'H NMR (600 MHz, DMSO-ds) &
10.11 (s, 1H), 8.81 (s, 1H), 8.70 (s, 1H), 8.19 (s, 1H), 7.84 (d, J= 8.2 Hz, 3H), 7.46-7.42
(m, 4H), 7.10 (t, J = 8.8 Hz, 2H), 2.24 (s, 3H).

BC NMR (151 MHz, DMSO-ds) & 179.05, 157.85 (d, J = 238.2 Hz), 152.87, 148.17,
141.24, 136.28 (d, J = 2.3 Hz), 131.39, 127.77 (2C), 120.55 (d, J = 7.8 Hz, 2C), 117.91
(20), 115.72 (d, J=22.1 Hz, 2C), 14.16.

IR (ATR, cm™) 3421,3274,3159,3043,2912, 1644, 1588, 1551, 1487, 1430, 1310, 1290,
1236, 1203, 1153, 1079, 1015, 969, 835, 723, 663, 544, 519, 504, 490, 450.
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HRMS (Q-TOF) LC/MS [M-H]* (m/z): hesaplanan (CisHisFNsOS) 344.099, bulunan
344.107.

(E)-2-(1-(4-(3-(4-klorofenil)iireido)fenil)etiliden) hidrazin- I -karbotiyoamid (E3)
'"H-NMR, 3C-NMR, FTIR, QTOF ve erime noktas: analizleri yapildi. Bu bilesige ait
analizler literatiir ile uyumlu bulundu. Spektral veriler literatiirde bulundugu i¢in ayrica

paylasilmamustir (Ozbek ve ark., 2022)

(E)-2-(1-(4-(3-(4-kloro-3-(triflorometil)fenil)iireido)fenil)etiliden) hidrazin- 1 -
karbotiyoamid (E4)

E4 bilesiginin sentezi 'H-NMR, C-NMR, FTIR ve QTOF spektrumlari ile
dogrulanmistir (Sekil 4.13-15).
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Sekil 4.15. E4 bilesiginin kiitle spektrumu

Acik sar1 kat1. Verim %90. Erime noktas1 193-196 °C. '"H NMR (600 MHz, DMSO-dp) ¢
10.12 (s, 1H), 9.19 (s, 1H), 9.02 (s, 1H), 8.21 (s, 1H), 8.07 (d, J = 2.5 Hz, 1H), 7.85 (d, J
= 7.8 Hz, 3H), 7.63 (dd, J = 8.8, 2.4 Hz, 1H), 7.58 (d, J = 8.8 Hz, 1H), 7.46 (d, J = 8.5
Hz, 2H), 2.25 (s, 3H).

BC NMR (151 MHz, DMSO-ds) 6 179.09, 152.66, 148.10, 140.76, 139.66, 132.42 (2C),
131.84, 127.76 (2C), 127.14 (q, J = 31.3 Hz), 123.59, 123.11 (q, J = 312.0 Hz), 118.28
(2C), 117.28 (q, J = 5.9 Hz), 14.18.

IR (ATR, cm™) 3430, 3278,3229,3117, 1712, 1587, 1543, 1501, 1479, 1423, 1315, 1285,
1209, 1143, 1105, 1028834, 825, 735, 634, 616, 526, 502.
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HRMS (Q-TOF) LC/MS [M-H]* (m/z): hesaplanan (C17H15sCIF3NsOS) 428.057, bulunan
428.057.

(E)-2-(1-(4-(3-feniliireido)fenil)etiliden) hidrazin- I-karbotiyoamid (E5)

E5 bilesiginin sentezi 'H-NMR, C-NMR, FTIR ve QTOF spektrumlari ile
dogrulanmistir (Sekil 4.16-18)
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Sekil 4.17. E5 bilesiginin FTIR spektrumu
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Sekil 4.18. E5 bilesiginin kiitle spektrumu

Beyaz kati. Erime noktasi 224-227 °C. '"H NMR (400 MHz, DMSO-ds) 5 10.07 (s, 1H),
8.78 (s, 1H), 8.63 (s, 1H), 8.16 (s, 1H), 7.82 (dd, J = 7.8, 5.3 Hz, 3H), 7.46 — 7.34 (m,
4H), 7.22 (t,J = 7.9 Hz, 2H), 6.91 (t,J= 7.4 Hz, 1H), 2.21 (s, 3H). *C NMR (101 MHz,
DMSO-ds) 6 179.16, 152.87, 148.30, 141.36, 140.04, 131.46, 129.33 (2C), 127.88 (2C),
122.51, 118.84 (2C), 117.97 (2C), 14.24.

IR (ATR, cm™)3471, 3348, 3300, 3176, 3052, 3012, 2975, 1682, 1634, 1592, 1573, 1542,
1495, 1442, 1406, 1373, 1311, 1284, 1228, 1168, 1155, 1093, 1054, 1024, 1014, 970,
916, 897, 846, 821, 789, 759, 732, 717, 694, 637, 624, 608, 560, 522, 501, 436, 410
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HRMS (Q-TOF) LC/MS [M-H]" (m/z): hesaplanan (CisHi7NsOS) 326.108, bulunan
326.119.

(E)-2-(1-(3-(3-(4-kloro-3-(triflorometil)fenil)iireido)fenil)etiliden) hidrazin- 1 -
karbotiyoamid (E6)

E6 bilesiginin sentezi 'H-NMR, C-NMR, FTIR ve QTOF spektrumlari ile
dogrulanmigtir (Sekil 4.19-21). Bilesigine ait "TH-NMR spektrumunda 6 = 10.29, 9.20 ve
8.79 ppm’de goriilen singlet sinyaller yapidaki —NH protonlarina ait sinyaller olup
yapidaki -NH> protonlar1 ise 7.78 ppm’de yine singlet vererek rezonans olmaktadirlar.
Fenil {ire biriminde, {ire birimi ve triflorometil grubu arasinda kalan proton 8.05 ppm’de
dublet (/= 2.5 Hz) verirken, diger fenil halkasinda iire birimi ile tiyosemikarbazon birimi
arasinda yer alan proton 8.33 ppm’de singlet vermektedir. Tiyosemikarbazon grubuna
gore meta konumda yer alan proton ise 7.26 ppm’de triplet vererek (J = 7.9 Hz) rezonans
olmaktadir. Yapidaki diger aromatik protonlar 7.63 — 7.50 ppm arasinda (4H) ¢akisarak
multiplet vermektedirler. Yapidaki metil grubunun sinyali de J = 2.24 ppm’de singlet
olarak goriilmektedir.

Bilesige ait '*C-NMR spektrumunda 6 = 179.57 ppm’de yer alan sinyal yapidaki tiyoamid
karbonundan ileri gelmekte olup, tire birimi tizerindeki amid karbonu 153.01 ppm’de,
yapidaki imin karbonu ise 148.29 ppm’de sinyal vermektedir. Yapidaki triflorometil
grubuyla etkilesen karbon atomlarindan triflorometil grubunun bagli oldugu aromatik
karbon 0 =127.25 ppm’de (J = 30.4 Hz), triflorometil grubu ile {ire birimi arasinda kalan
karbon ise 117.32 ppm’de kuartet (J = 5.6 Hz) vererek rezonans olmaktadirlar.
Triflorometil grubunun karbonu ise ¢ =123.34 ppm’de (J = 272.5 Hz) kuartet
vermektedir. Spektrumda 14.68 ppm’de yer alan sinyal yapidaki metil grubuna ait
olmakla birlikte spektrumdaki diger sinyaller de yapiy1 dogrulayacak sekilde birbirleriyle

uyum i¢indedir.
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Sekil 4.20. E6 bilesiginin FTIR spektrumu
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Sekil 4.21. E6 bilesiginin kiitle spektrumu

Agik kahve kati. Erime noktas1 190-193 °C

"H NMR (400 MHz, DMSO-ds) 8 10.29 (s, 1H), 9.20 (s, 1H), 8.79 (s, 1H), 8.33 (s, 1H),
8.05 (d, J=2.5Hz, 1H), 7.78 (s, 2H), 7.63 — 7.50 (m, 4H), 7.26 (t, J=7.9 Hz, 1H), 2.24
(s, 3H).

13C NMR (101 MHz, DMSO-Ds) & 179.57, 153.01, 148.29, 139.86, 139.72, 138.84,
132.50, 129.26, 127.25 (q,J=30.4 Hz), 123.61, 123.34 (q,J=272.5 Hz), 122.88, 121.31,
120.24, 117.40, 117.32 (q, J = 5.6 Hz), 14.68.

FTIR (cm™)

HRMS (Q-TOF) LC/MS [M-H]* (m/z): hesaplanan (C17H1sCIF3NsOS) 428.057, bulunan
428.057.
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(E)-2-(1-(3-(3-feniliireido)fenil)etiliden)hidrazin- I -karbotiyoamid (E7)

E7 bilesiginin sentezi 'H-NMR, C-NMR, FTIR ve QTOF spektrumlari ile
dogrulanmistir (Sekil 4.22-24).
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Sekil 4.22. E7 bilesiginin 400 MHz '"H-NMR (Ust), 100 MHz '3C-NMR spektrumlari
(Alf)
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Sekil 4.23 E7 bilesiginin FTIR spektrumu
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Sekil 4.24. E7 bilesiginin kiitle spektrumu

Beyaz kat1. Verim %85.07 Erime noktas1 137-140 °C

'"H NMR (400 MHz, DMSO-ds) & 10.23 (s, 1H), 8.66 (s, 1H), 8.60 (s, 1H), 8.28 (s, 1H),
7.76 (t, J= 2.0 Hz, 1H), 7.73 (s, 1H), 7.50 (t, J = 8.4 Hz, 2H), 7.39 (d, J = 8.3 Hz, 2H),
7.23 (q,J="7.8 Hz, 3H), 6.91 (t,J=7.1 Hz, 1H), 2.24 (s, 3H).

3C NMR (101 MHz, DMSO-D¢) & 179.56, 153.14, 148.40, 140.24, 140.18, 138.81,
129.32 (20), 129.25, 122.42, 120.83, 119.78, 118.81 (2C), 116.92, 14.68.
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FTIR (cm™) 3442, 3291, 3178, 3119, 3043, 2972, 2917, 1640, 1622, 1597, 1560, 1500,
1483, 1444, 1372, 1310, 1287, 1233, 1154, 113, 1083, 1044, 997, 925, 896, 857, 837,
802, 777,758, 747, 732, 691, 665, 649, 576, 549, 525, 503, 468, 445, 411

HRMS (Q-TOF) LC/MS [M-H]" (m/z): hesaplanan (CisHi7NsOS) 326.108, bulunan
326.116.

4.2. Tiyosemikarbazon Tiirevlerinin Antimikrobiyal Degerlendirilmesi

Feniliire tiyosemikarbazon tiirevlerinin antimikrobiyal aktivitesi S. aureus ATCC 29213,
E. faecalis ATCC 29212, E. coli ATCC 25922, K. pneumoniae ATCC 700603 bakteri
suslarina ve bir C. albicans klinik izolatina karst mikrodiliisyon yontemi ile
degerlendirildi. Bilesikler 7.81-250 ug/mL MIK degerleri ile tiim bakterilere karsi
aktivite sergilemistir. Bununla birlikte C. albicans fungus susuna karsi yapilan
degerlendirmede 62.5-125 pg/mL arahginda MIK degerleri bilesiklerin antifungal
aktivitesini gostermektedir (Tablo 4.1).

Gram negatif bakterilerden K. pneumoniae’ye kars1 standart ilacin (P1) 15.62 pg/mL
degerinde MIK degeri verdigi goriiliirken tiyosemikarbazon tiirevlerinin 125 pg/mL MIK
degeri verdigi goriilmiistiir. £. coli’ye kars1 standart ilag 7.8 pg/mL MIK degeri vermistir.
Bu bakteri susuna karst E6 bilesiginin 62.5 pg/mL MIK degeri verirken diger

tiyosemikarbazon tiirevlerinin MiK degerleri 125 pg/mL olarak tespit edilmistir.

Gram pozitif bakterilerden E. faecalis bakteri susuna karsi -4-OCH3 substitiientli E1
bilesigi 250 pg/mL MIK degeri ile diger tiyosemikarbazon tiirevlerinden daha zayif
diizeyde aktivite gdstermistir. Fenil iire -4F-Ph substitiientli E2, -4Cl-Ph substitiientli E3,
-Ph substitiientli E5S ve -4C1-3CF3-Ph substitiientli E4 bilesiklerinin 125 pg/mL MIiK
degeri ile orta diizeyde bir antimikrobiyal aktivite sergiledikleri gortilmektedir. Para-
substitiie E4 ile ayn1 substitentlere sahip meta-substitiie feniliire tiyosemikarbazon tiirevi
E6 bilesigi 15.62 pg/mL MIK degeri ile diger tiirevlere kiyasla oldukea giiglii aktivite
sergilemistir. S. aureus bakteri susuna karsi 4-Cl-Ph (E3) ve -Ph substitiientli (ES5)
tiyosemikarbazonlarin 250 pg/mL deger ile zayif antibakteriyel aktivite sergiledikleri
goriilmektedir. Sirasiyla -4OCH3-Ph ve -4F-Ph substitiientli E1 ve E2 bilesikleri 125
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png/mL degeri ile orta diizeyde antibakteriyel aktivite sergilemistirler. ES ile ayn1 kapali
formiile sahip meta-substitiie feniliire tiyosemikarbazon tiirevi E7 bilesiginin 125 pg/mL
MIK degeri ile E5 bilesiginden daha giiclii aktivite gdsterdigi tespit edilmistir. Benzer bir
durum E4 bilesigi ile aym1 kapali formiile sahip olan E6 bilesiginin S. aureus’a karsi
sergiledigi antibakteriyel aktivitede de goriilmektedir. Meta substitiie E6 bilesigi 7.81
ug/mL MIK degeri ile en giiglii antibakteriyel aktiviteyi sergilemistir.

Sonuglar meta-substitiie feniliire tiyosemikarbazon tiirevleri E6 ve E7 bilesiklerinin genel

olarak para konumlu izomerlerinden (sirasiyla E4 ve ES) daha giiclii antibakteriyel

aktivite sergilediklerini gdstermektedir.
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Tablo 4.1. Tiyosemikarbazon tiirevlerinin (E1-7) MiK sonuglar1 (ug/mL)

Tiyosemikarbazonlar S. aureus  E. faecalis E. coli K. pneumoniae C. albicans

Sﬁ/NHZ
-

NH
N
HaCO I
\©\ j]\ .
N N
H H

sﬁ/wﬂ2
-

NH
N
E | E2 125 125 125 125 62.5
\@\ o CH;
A
H H

SYNHZ
-

NH
N
N | E3 250 125 125 125 62.5
\@\ o CH;
A
H H

Sﬁ/NHZ
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4.3. Kumaslarin Antibakteriyel Degerlendirilmesi

4.3.1. Kalitatif Yontem

0.5 McFarland bakteri soliisyonlarina kars1 yapilan deneylerde T-Co, E4-50, E6-50 ve
E7-50 kumaglarinin agar difiizyon yontemi ile zon olusturmadigi goriilmiistiir. Bununla
birlikte kontrol TPZ36 E. coli ATCC 25922’ye kars1 26 mm ve bir diger kontrol AM2 S.
aureus ATCC 29213 ’a kars1 13.5 mm inhibisyon zonu olusturdu. Bu sonug ile hidrofobik
yapida olan TSC tiirevi uygulanan kumaslarin agar iizerinde difiize olamamasindan
kaynaklandig1 diisiiniilmektedir. Benzer sekilde literatiirde zon olusturmayan kumaslarin
kantitatif yontem ile giiclii antibakteriyel aktiviteleri tespit edilmistir (Ibrahim ve ark.,

2021).

Sekil 4.25. UT-Co, T-Co, E4-50 ve E6-50 kumaglarinin agar difiizyon sonuglari

4.3.2. Kantitatif yontem

Pamuk ve poliester kumaslarin kantitatif olarak antibakteriyel aktiviteleri £. coli ATCC
25922 ve S. aureus ATCC 29213 bakteri suslarina karsi ASTM E2149 standardina
benzer kosullarda test edilmistir. TSC uygulanan kumaslarin yan1 sira oksidasyon
yapilmis pamuk kumas (T-Co), islem gérmemis pamuk (UT-Co), islem gormemis

poliester kumas (UT-Po) ve TSC olmadan sadece ¢ozelti ile islem goren poliester kumas
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(Pb) negatif kontrol olarak incelenmistir. Bakteriyostatik hesaplamalarda asil kontrol
olarak ayn1 baslangi¢ konsantrasyonunda sadece bakteri soliisyonu (MO) kullanilmistir.
Sonuglarda %R kismi antibakteriyel etki sonucunu vermektedir. Temas siiresi sonunda
baslangi¢ konsantrasyonundan yiiksek ¢ikan sonuglar MO ile kiyaslanarak
%bakteriyostatik  etkisi  incelenmistir.  Temas  siliresi sonunda  baslangi¢
konsantrasyonundan diisiik koloni olusturan Ornekler baslangic konsantrasyonu ile
kiyaslanarak % bakteriyosidal etkisi hesaplanmistir ve tablolarda BSi olarak belirtilmistir.
NA olarak belirtilenler antibakteriyel aktivite sergilemezken ve herhangi bir ibare
olmayan sonuglar ise bakteriyostatik etki olarak not edilmistir. Inkiibasyon sonrasi
erlenlerden alinan 6rneklerin inokiile edilmesi ile olusan koloniler ve test ortaminda
olusan bulanikliklar1 gdsteren fotograflar Sekil 4.26-4.37°de verilmistir. Ilgili
diliisyonlarda sayilan koloniler Tablo 4.2-4.7°de goriilmektedir. Numune kodlarinin

aciklamalar1 yontem kisminda verilmistir (Bkz Tablo 3.1 ve Tablo 3.2).
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Tablo 4.2. 0. Saat ve inkiibasyon sonunda E6-50, E6-25, E6-5, E4-50, T-Co, UT-Co ve
MO’dan alinan 6rneklerin olusturdugu koloniler (S. aureus)

Diliisyonlar
Kwop 10" 10> 10°  10* 10°  10° R
1 595
0. saat 2 589
Ort. 592
1 4
E6-50 2 0 >96.62 BSi
Ort. <20
1 125
E6-25 2 94 99.52
Ort. 109.5
E6-5 1 61
2 50 75.86
Ort. 55.5
1 2
E4-50 2 7 >96.62 BSi
Ort. <20
1 282
T-Co 2 351 NA
Ort. 316.5
1 537
UT-Co 2 569 NA
Ort.
1 229
MO 2 231
Ort. 230

Sekil 4.26. E6-50, E6-25, E6-HS, E4-50, UT-Co kumaslarinin oldugu erlenlerin
inkiibasyon sonrasi fotograflari
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Sekil 4.27. Baslangi¢ konsantrasyonu E6-50, E6-25, E6-5, E4-50, T-Co, UT-Co ve
kontroliin olusturdugu koloniler (S. aureus)
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Tablo 4.3. 0. Saat ve inkiibasyon sonunda E6-25, E6-12, E4-12, E7-25, E7-12, E6-25-
lyf, E6-25-5yf, UT-Co ve MO’dan alinan 6rneklerin olusturdugu koloniler (S. aureus)

Diliisyonlar
KOD %R
10" 102 10° 10* 105
1 20
0. saat 2 19
Ort. 19.5
1 83 99.36
E6-25
3 73
Ort. 78
1 326
E6-12 2 26 97.72
3 30
Ort 28
1 172
E4-12 2 175 85.93
Ort. 173.5
1 103
E7-25 2 83 24.59
Ort. 93
1 186
E7-12 2 219 NA
Ort. 202.5
1 138
E6-25-1y 2 141 NA
Ort. 139.5
1 46
E6-25-1yf 2 38 65.94
Ort. 42
1 147
E6-25-5y 2 141 NA
Ort. 144
1 70
E6-25-5f 2 138 15.67
Ort. 104
1 155
UT-Co 2 136 NA
Ort. 145.5
1 102
2 109
MO
3 159
ort. 12333

&3



Sekil 4.28. E6-25, E6-12, E7-25, E712, E6-25-1y, E6-25-5y, E6-25-1yf, E6-25-5yf,
UT-Co kumaslarinin oldugu erlenler ve kontroliin inkiibasyon sonrasi fotograflari
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7 E6-25-5yf | E6-25-5yf

Sekil 4.29. E6-25, E6-12, E7-25, E7-12, UT-Co ve MO’dan alinan 6rneklerin
inkiibasyon sonrasi olusturdugu koloniler (S. aureus)
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Tablo 4.4. 0. Saat ve inkiibasyon sonunda E6-50, E4-50, E4-5, E7-50, E6-12-
DO, E6-12-D1, E6-12-1.5h, E6-12-6h, UT-Co ve MO’nun olusturdugu koloni sayilari

(S.aureus)

Diliisyonlar %R
KOD
100 102 103 10* 10
1 382
0. saat
2 314
E4-50
Ort. 347.5
1 382
0. saat
2 366
E6-50
(0] 374
E4-50
Ort. 354.12
E6-50
1 0 0 >99.99
E6-50 2 0 0 BSi
(0]
1 0 0 >99.99
E4-50 2 0 0 BSi
Ort.
1 41
E4-5 2 42 59.11
Ort. 41.5
1 0 0 >99.99
E7-50 2 0 0 BSi
Ort. 0 0
1 78
E6-12-D0 2 99 12.8
Ort. 88.5
1 21
E6-12-D1 2 38 70.93
Ort. 29.5
1 35
E6-12-1.5h 2 44 61.08
Ort. 39.5
1 197
E6-12-6h 2 169 98.19
Ort. 183
1 181
UT-Co 2 180 NA
Ort. 180.5
1 106
MO 2 97
Ort. 101.5
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Sekil 4.30. E6-50, E6-25, E6-12, E4-50, E4-12, E7-50, E6-12-D0, E6-12-D1, E6-12-6h,
E6-12-1.5h, UT-Co kumaglarinin oldugu erlenlerin ve MO’nun inkiibasyon sonrasi
fotograflar
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Sekil 4.31. E6-50, E6-25, E6-12, E4-50, E4-12, E7-50, E6-12-D0, E6-12-D1, E6-12-6h,
E6-12-1.5h, UT-Co ve MO’dan alinan 6rneklerin inkiibasyon sonrasi olusturdugu
koloniler
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E. coli’ye karst E6-50 pamuk kumaginin antibakteriyel aktivitesi incelenmistir. S.
aureus’a karst %100’e yakin bakteriyosidal aktivite gosteren kumas E. coli’ye karsi

%90’1n lizerinde bakteriyostatik aktivite gdstermistir (Tablo 4.5).

Tablo 4.5. 0. saat ve inkiibasyon sonunda E6-50, E6-50-25DCC ve MO’nun olusturdugu
koloniler (E. coli)

Diliisyonlar
%R
KOD 10" 102 10° 10* 10° 10
1 42
0. saat 2 25
Ort. 33.5
1 23
E6-50 2 18 91.52
Ort. 20.5
1 134
E6-50
2 110 49.58
25DCC
Ort. 122
1 268
MO 2 216
Ort. 242

Sekil 4.32. E6-50, E6-50-25DCC kumaslarinin ve MO’nun oldugu erlenlerin
inkiibasyon sonrasi fotograflari
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Sekil 4.33. 0. saat ve inkiibasyon sonrast E6-50, E6-50-25DCC kumaslarinin ve
MO’nun inkiibasyon sonrasi olusturdugu koloniler (E. coli)
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Tablo 4.6. Inkiibasyon sonunda farkli konsantrasyonlarda E4 bilesigi uygulanmis
poliester kumaslarin ve kontroliin olusturdugu koloni sayilari (S. aureus ve E. coli)

Diliisyonlar
KOD %R
10! 10% 10° 10* 10° 10°¢
1 E. coli 43
PE4-12
2 54 54.24
Ort. 48.5
MO 1 96
2 116
Ort. 106
PE4-12 1 S. aureus 104
2 78 71.78
Ort. 91
MO 1 320
2 325
Ort. 322.5
PE4-12- 1 S. aureus 241 36
1yt 2 264 23 NA
Ort.
1 180 17
MO
2 167 22
3 169
PE4-5 1 S. aureus 159
2 194 23.92
Ort. 176.5
PE4-2 1 32 NA
2 19
Ort.
MO 1 231 23
2 233 33
Ort. 232
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Tablo 4.7. Inkiibasyon sonunda MO’nun ve %12.5 E6 uygulanan poliester kumaslarin
olusturdugu koloni sayilari (S. aureus ve E. coli)

Diliisyonlar
KOD %R
10 102 103 104 10° 10
1 E. coli 81
PE6-12 2 68
56.94
3 68
Ort. 72.33
1 185
MO 2 149
3 170
Ort. 168
1 S. aureus 129
PE6-12
2 106 99.31
Ort. 117.5
PE6-12- 1 324
1yf 2 319 NA
Ort.
1 180
MO 2 167
3 169
Ort. 172
1 S. aureus 91
PE6-12
2 88 97.18
Ort. 89.5
1 270
Pb 9.74
2 304
Ort. 287
1 327
MO 2 322
3 305
Ort. 318
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Sekil 4.34. PE6-12 ve 1 yikamali PE6-12 ve PE4-12 kumaglarinin oldugu erlenlerin ve
kontroliin inkiibasyon sonrasi fotograflari

Sekil 4.35. PE6-12 ve 1 yikamali PE6-12 ve PE4-12 kumaglarin inkiibasyon sonrasi
olusturdugu koloniler (S. aureus)

Sekil 4.36. %2 ve %5 konsantrasyonlarda E4 bilesigi uygulanan poliester kumaslarin ve
kontroliin inkiibasyon olusturdugu koloniler
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Sekil 4.37. Poliester kontrol kumasi Pb’nin ve MO’nun inkiibasyon sonrasi olusturdugu
olusturdugu koloniler (S. aureus)

E4 bilesigi ile %2-12.5 konsantrasyonlarda islem goéren poliester kumaslardan %12.5
konsantrasyonda islem goren PE4-12 kumasi S. aureus ve E. coli’ye karsi sirastyla %
71.78 ve 54.24 bakteriyostatik etki gdstermistir. %2 konsantrasyonda etki goriilmezken
%S5 konsantrasyonda ¢ok sinirl etki goriilmiistiir. PE4-12 kumaginin 150 °C’de 3 dakika
siire ile fikse sonrasi 1 yikama sonrasi aktivite tespit edilmemistir (Tablo 4.6). E6 bilesigi
ile %12.5 konsantrasyonda yapilan poliester uygulamasinda (PE6-12) S. aureus ve E.
coli’ye kars sirasiyla % 99.31, 56.94 oranlarinda bakteriyostatik etkisi goriinmiistiir. S.
aureus’a kars1 oldukga gii¢lii antibakteriyel aktivite sergileyen kumasin fikse ve deterjanl

yikama sonrasi antibakteriyel aktivitesi tespit edilmemistir(Tablo 4.7).

Yukarida detayl1 verileri olan oksidasyon sonrasi tiyosemikarbazon uygulanan pamuk
kumaslarin antibakteriyel aktiviteleri Tablo 4.8’de 6zetlenmistir. %50 konsantrasyonda
islem goren kumaslarda (E4, E6, E7) %99.99’un iizerinde bakteriyosidal aktivite
gorlilmiistiir. %25 konsantrasyonlarda E7 bilesiginin ¢ok sinirli bakteriyostatik aktivite
sergiledigi goriilmektedir. Bununla birlikte E6 bilesiginin %100’yakin bakteriyostatik
aktivite gostermistir. %12.5 konsantrasyonda E7 bilesigi ile islem goren kumasin
aktivitesi tespit edilmemistir. E6 ve E4 bilesigi ile islem goren kumaslar ise sirasiyla
%97.46 ve 85.93 bakteriyostatik aktivite sergilemistir. %5 konsantrasyonda yapilan
uygulamalarda ise E6 bilesigi uygulanan kumasin %80’e yakin bakteriyostatik aktivite
verdigi goriilirken E4 bilesigi ile islem goren kumasin aktivitesinin ise oldukca diistiigii
gorlilmiistiir. Sonuglar %50 konsantrasyonda yapilan pamuk kumas uygulamalar1 E4 ve
E7 bilesikleri ile islem goren kumaslarin da giiclii antibakteriyel aktivitesi tespit edilen
E6 bilesigi ile islem goren kumaslar gibi %100’e yakin bakteriyosidal aktivite

sergiledigini gostermektedir. Ancak daha diisiik konsantrasyonlarda yapilan ozellikle
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%12.5 ve % 5 konsantrasyonlarda E6 bilesigi ile islem goren pamuk kumaslarin

digerlerine gore daha yiiksek aktivite sergiledigi gortilmuistiir.

Kumaglara 40 °C’de 30 dakika siire ile ECE B deterjan ile 4 g/L konsantrasyonda tekrarli
yikamalar yapilmistir. Sonuglar bes yikama sonunda aktivitenin 6nemli 6l¢giide diistiigiinii
gostermektedir. Bu durum pH 10-11’de yapilan bu yikamalarin olusan lif ylizeyinde
olustugu diisiiniilen amid baglarinin hidrolizine sebep olduguna isaret etmektedir.
Literatiirde amit baglar1 ile antibakteriyel madde baglanan seliiloz malzemelerin yikama
caligmalari i¢in 2 g/L konsantrasyonda 10 dakika (Alves et al., 2024) veya 9 dakika siire
gibi daha diisiik konsantrasyon ve siirede yapilan (Wu, Fan, et al., 2024) caligmalarda

aktivitenin daha uzun yikamalara dayandigi gortilmektedir.

Tablo 4.8. E4, E6 ve E7 bilesigi ile islem gormiis pamuk kumaslarin antibakteriyel

aktiviteleri

KOD 0. saat Inkiibasyon Inkiibasyon %R Etki tiirii

konsantrasyonu Sonras1 Numune Sonrasi Kontrol

konsantrasyonu konsantrasyonu

E6-50 3.54x10° <10? 1.01x108 >99.99 Bakteriyosidal
E6-25 1.95x10° 7.8x10° 1.23x10% 99.36 Bakteriyostatik
E6-12 1.95x10° 3.13x10° 1.23x10% 97.72 Bakteriyostatik
E6-5 5.92x10° 5.55x107 2.3x10® 75.86 Bakteriyostatik
E4-50 3.54x10° <10? 1.01x10% >99.99  Bakteriyosidal
E4-12 1.95x10° 1.73x107 1.23x10% 85.93 Bakteriyostatik
E4-5 1.95x10° 4.15x107 1.01x10% 59.11 Bakteriyostatik
E7-50 3.54x10° <10? 1.01x108 >99.99 Bakteriyosidal
E7-25 1.95x10° 0.93x108 1.23x10% 24.59 Bakteriyostatik
E7-12.5 1.95x10° 2.02x108 1.23x10% - NA

Yiiksek aktivite gosteren E6-12 kumasi iizerinden siire ve DCC orani optimizasyon
caligmalar1 S. aureus bakteri susuna kars1 yapilmistir. Tablo 4.8’de verilen kumaglar 1/2
oraninda TSC/DCC ile 24 saat muamele edilmistir. DCC’siz uygulama (E6-12-D0) ve
1/1 oranda uygulanan kumas (E6-12-D1) aktiviteleri incelendiginde DCC olmadan
aktivitenin neredeyse olmadig1 ve 1/1 oranda ise olduk¢a diistiigli goriilmektedir. Siire
caligmalari i¢in 1.5 saatlik uygulama (E6-12-1,5h) ve 6 saatlik uygulama (E6-12-6h)

yapilarak antibakteriyel aktiviteleri incelenmistir. 1.5 saatlik uygulamada orta diizeyde
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bakteriyostatik aktivite goriilse de 24 saatlik uygulamaya gore biiyiik oranda azaldigi
anlasilmaktadir. Bununla birlikte 6 saatlik uygulamada %98’in iizerinde aktivite tespit
edilmistir. Sonuglar 1/2 TSC/DCC oraninda 6 saat iglem siiresi ile optimum sonuglara

ulagildigini gdstermektedir (Tablo 4.9).

Tablo 4.9. %12.5 E6 konsantrasyonda siire ve TSC/DCC optimizasyonu i¢in yapilan

kumaslarin antibakteriyel aktivite sonuglari

KOD 0. saat Numune Kontrol %R Etki tiirii
konsantrasyonu  konsantrasyonu konsantrasyonu

E6-12 1.95x10° 3.13x10° 1.23x108 97.72 Bakteriyostatik

E6-12-D1  3.54x10° 2.95x107 1.01x10% 70.93 Bakteriyostatik

E6-12-D0  3.54x10° 8.85x107 1.01x10% 12.8 Bakteriyostatik

E6-12-6h  3.54x10° 1.83x10° 1.01x10? 98.19 Bakteriyostatik

E6-12-1.5h  3.54x10° 3.95x10% 1.01x108 70.93 Bakteriyostatik

4.4. Kumaslarin Karakterizasyonu

Kumaglar FTIR, SEM ve EDX analizleri ile karakterize edildi. Analizler sonucunda TSC

bilesiklerinin kumaslar iizerindeki varlig1 dogrulandi.
4.4.1. FTIR analizi
Tiyosemikarbazonlarin FTIR spektrumlarinda aromatik C-H, C=N, N-N ve C=S baglar1

ile iliskili pikler goriilmektedir. Literatiirde yer alan bazi tiyosemikarbazonlarin FTIR

spektrumlarina ait pikler Tablo 4.10°da verilmistir.

96



Tablo 4.10. Tiyosemikarbazonlarin yapisinda bulunan énemli gruplarin FTIR degerleri

Yapidaki Gruplar  Dalga Boyu (cm) Kaynaklar

N-H gerilmeleri 3340-3149 (Yildirim ve ark., 2014b)
3468-3226 (Khan ve ve Yusuf, 2009)

Aromatik ve alifatik ~ 3190-2910 (Zhu ve ark., 2021)

C-H gerilmeleri 3070-2828 (Alam ve ark., 2023b)

C=N gerilmesi 1600-1442 (Zhu ve ark., 2021)
1600-1550 (Cebotari ve ark., 2023)
1603-1521 (Piri ve ark., 2019)
1584-1542 (Yildirim ve ark., 2014b)
1552-1528 (Khan ve ve Yusuf, 2009)
1510-1506 (Alam ve ark., 2023b)

C=C gerilmesi 1600-1442 (Zhu ve ark., 2021)
1602-1598 (Alam ve ark., 2023b)
1522-1478 (Khan ve ve Yusuf, 2009)

N-N gerilmesi 1078-1066 (Yildirim ve ark., 2014b)

C-N gerilmesi 1148-1146 (Khan ve ve Yusuf, 2009)
1287, 1124 (Zhu ve ark., 2021)

C=S gerilmesi 1000-800 (Cebotari ve ark., 2023)
832-767 (Piri ve ark., 2019)
820-783 (Yildirim ve ark., 2014b)
806-803 (Alam ve ark., 2023b)

Tiyosemikarbazonlarin -NH> gruplart ile ylikseltgenmis seliilozun -COONa grubu
arasinda DCC reaktifi varliginda amit bagi olustugu diistiniilmektedir. TSC uygulanmis
kumaglarin FTIR analizinde amit olusumu sonrasi goriilmesi beklenen amit I (C=0O
gerilmesi), amit II (N-H egilmesi) ve amit III (C-N gerilmesi) baglarina ait pikler
goriilmesi beklenmektedir. Literatiirde FTIR analizlerinde amit baglariin verdigi pikler

Tablo 4.11°de verilmistir.

Tablo 4.11. FTIR spektrumlarinda amit baglar1 i¢in gézlenen pikler

Gruplar Dalga Boyu (cm) Kaynaklar

Amit | 1659-1641 (J. Zhang ve ark., 2023)

(C=0 gerilmesi) 1630 (Chan-Chan ve ark., 2017)
1623-1695 (Man ve ark., 2023)
1620-1642 (Kulabas ve ark., 2023)
1560 (Chen ve ark., 2024)

Amit IT 1554-1521 (J. Zhang ve ark., 2023)

(N-H egilmesi) 1550 (Chan-Chan ve ark., 2017)

Amit IIT 1250 (Chan-Chan ve ark., 2017)

(C-N gerilmesi) 1215 (Chen ve ark., 2024)

Islem gérmemis pamuk kumasin ve TEMPO oksidasyonu sonras: pamuk kumasin FTIR

spektrumu Sekil 4.38’de verilmistir. Spektrum incelendiginde islem gérmemis pamukta
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1645 cm™ dalga boyunda yer alan O-H egilmesinden kaynaklanan pikin kayboldugu ve
1599 cm™ dalga boyunda yeni bir pik olustugu goézlenmistir. Bu bolgede olusan pik
oksidasyonun gerceklestigini dogrulamaktadir ve literatiir ile uyumludur (Fitz-Binder ve

ve Bechtold, 2014).

E4, E6, E7 TSC tiirevleri ve bu bilesiklerin uygulandigi pamuk kumaslarin FTIR
spektrumlart Sekil 4.39-41°de verilmistir. Spektrumlar %50 lik konsntrasyonda islem
goren E4-50, E6-50 ve E7-50 kumaslarinda daha fazla sayida ve daha giiclii pikler
olustugunu gostermektedir. Bu kumaglarda oksidasyon sonrast 1599 cm™ dalga boyunda
olusan pikin kayboldugu ve yerine amit I bagimndan (C=O gerilimi) kaynaklandigi
diistinlilen sirastyla 1625, 1624 ve 1626 cm™ dalga boylarinda yeni pikler olustugu
gozlenmektedir. Ayni1 sira ile olusan 1588, 1589 ve 1598 cm™de olusan piklerin amit II
bagindan (N-H egilmesi) kaynaklandigi disiiniilmektedir. Amit III bagindan (C-N
gerilmesi) kaynaklandig: diisiiniilen pikler ise ayni sira ile 1230, 1228 ve 1232 cm™ dalga
boyunda goriilmektedir. Bu sonuglar ile TSC tiirevlerinin %50’lik konsantrasyonda
tempo oksidasyonu yapilmis pamuk kumaglara amit baglar1 ile baglandigini

diistinmekteyiz.

E6 bilesiginin %25, 12.5 ve 5’lik konsantrasyon uygulamalarinda tiim karboksilat
gruplarina bilesiklerin baglanmadigi, bag yapmayan karboksil gruplarinin MeOH’dan
proton alarak karboksil grubuna doniistiigi ve 1720 cm™ civarinda pik olusturdugu
diistiniilmektedir. E4-50, E6-50 ve E7-50 spektrumlarinda N-H gerilme titresiminden
dolay1 yaklasik 3500-3000 cm™ dalga boyunda olugsmasi beklenen pikler ayni aralikta
seliilozun O-H gerilmesinden kaynaklakanan genis bandin altinda kalmistir. Yapidan
kaynaklanan alifatik ve aromatik C-H gerilim titresimleri 3000-2850 cm”, C=N ve C=C
gerilimlerinden kaynaklanan titresimler 1600-1450 cm™ ve C=S geriliminden

kaynaklanan titresimler 1000-772 cm™ dalga boyu araliginda gézlenmistir.
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Sekil 4.39. E4 bilesigi ile islem gérmiis kumaslarin FTIR spektrumu
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Sekil 4.40. E6 bilesigi ile islem gérmiis kumaslarin FTIR spektrumu
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Sekil 4.41. Oksidasyon 6n islemli ve E7 bilesigi ile islem gormiis kumaslarin FTIR
spektrumu

DCC olmadan oksidasyon yapilmis kumasa %50 ve %12.5 E6 bilesigi uygulanmis
kumagslarin FTIR spektrumlarina bakildiginda amit baglarindan dolay1 olugmasi beklenen
pikler gozlenmemektedir. Bununla birlikte yapidan kaynaklanan giiclii piklere de
rastlanmamustir (Sekil 4.42). Bu durum oksidasyon sonucu olusan karboksilat gruplarinin

DCC tarafindan aktive edilerek TSC tiirevleri ile baglandigini dogrulamaktadir.

101



: [ <) e | <)

¥ 4BRUKER E6-50 & 4BRUKER E6-12

s () e (>0

ST A NN . A et f =TT —\

! o~ ) i '\r\'ﬁ‘m‘u‘v “/“n‘“,‘ [ "‘ N\ "\ \““/\‘
81 |\ WA AL A /
/ v V| / \ IV
L [ v |,/
( I | N/
: I | J
g ! ‘ [ " g
| | |
Q- “IJ ! &
|
. I .
| | | | | It
o L\ L INVA | \ N N
8 5 3 13 £ BR8 22 58 8
: f B hEEEEG § 8 i 5 oid g
P F BB hmmnme 2 i B s
3500 3000 2500 2000 1500 1000 500 3500 3000 2500 2000
Wavenumber cm-1 ‘Wavenumber cm-1
C><)
2 lahoRER E6-50-D0 2 lahoRER E6-12-D0
(<O [S)
8 N N , M 7 [ 8 ~ A A m N f
t\\ B - Vv “L-, ﬁ./’} ‘ﬂ /“” ‘\ [ \\\‘ TN \L N/ »i‘ ‘,r'/ \ |

8 \ v o LN 8 YT A T
\ / i ./ \ L | |\
W n | ! “\ "‘ 84 ‘\ J ‘ \ [ U\\‘ ‘J

I W I W

1 i “ 3 | ‘:

8 - ' / 8 \ |

I |/

R [ R I
Y bl 11l |
gg s 88 % 2 82 2 2 I3 rrgge
B 1§ it i Moy gE8s EHE

3500 3000 2500 2000 35::0 3000 25'00 5“)0

‘Wavenumber cm-1

Wavenumber cm-1

Sekil 4.42. %12,5 ve %50 konsantrasyon E6 bilesigi ile DCC’nin oldugu (E6-12, E6-
50) ve olmadig1 ortamlarda uygulama yapilan kumaslarin FTIR spektrumlar1 (E6-12-

DO, E6-50-DO0

)

%?2-25 konsantrasyonlarda E4 bilesigi uygulanan poliester kumaglarin ve iglem gérmemis

poliester kumagin FTIR spektrumlar1 Sekil 4.43°de verilmistir. PE4-25, PE4-12 ve PE4-

5 spektrumunda bilesik yapisindaki C=N ve C=C gerilimlerinden kaynaklandigi

diistintilen 1605 ve 1550 cm civarinda zayif pikler gdzlenmistir.
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Sekil 4.43. E4 bilesigi, UT-Po, PE4-25, PE4-12, PE4-5 ve PE4-2 kumaglarinin FTIR
spektrumlart

4.4.2. SEM ve EDX analizi

Islem gérmemis kumasin SEM goriintiileri ve EDX analizi Sekil 4.44’te verilmistir.
Devaminda oksidasyon islemi yapilmis kumas (T-Co) ve oksidasyon sonrasi farkl
oranlarda sadece DCC ile islem goren kumaslara ait SEM goriintiileri Sekil 4.45°de
verilmistir. Bu goriintiiler incelendiginde tempo oksidasyonu ile lif ylizeylerinde
fibrillesmelerin olustugu goriilmektedir. Bu durum Yiang ve ark. (2024) caligmasinda
belirtildigi gibi tempo oksidasyonu sonrasinda beklenmektedir. Oksidasyon sonrasinda

yapilan DCC uygulamasinda lif morfolojisinde énemli bir degisiklik goriilmemektedir.
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Sekil 4.46’da tempo oksidasyonu ve sonrasinda DCC uygulanmis kumaglarin EDX
analizleri verilmistir. EDX analizi C ve O disinda baska bir elementin lif yiizeyinde

olmadigin1 gostermektedir.

Element Weight%  Atomic%

5026 5738
49.14 4262

MIRA3 TESCAN

o 05 1 15
FulSele 2220 s Curor 7488 (95)

Sekil 4.44. islem gérmemis pamuk kumas SEM ve EDX analizi
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e 3 |
SEM MAG: 1.00 kx 'WD: 9.95 mm L MIRA3 TESCAN]| SEM MAG: 2.00 kx WD: 9.89 mm
SEM HV: 10.0 kV Det: SE SEM HV: 10.0 kV Det: SE

4

y/ & 4
SEM MAG: 1.00 kx WD: 9.90 mm MIRA3 TESCANHl SEM MAG: 2.00 kx WD: 9.94 mm
SEM HV: 10.0 kV. Det: SE SEM HV: 10.0 KV Det: SE

SEM MAG: 1.00 kx WD: 9.99 mm MIRA3 TESCANJl SEM MAG: 2.00 kx WD: 10.06 mm MIRA3 TESCAN]|
SEM HV: 10.0 KV Det: SE SEM HV: 10.0 KV Det: SE

Sekil 4.45. Tempo 6n islemli ve sonrasinda DCC uygulanan kumaslarin SEM
goriintiileri (Ust T-Co, orta %50 DCC, alt %25 DCC)
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Element Weight% Atomic% Element Weight% Atomic%

CK 48.49 55.64
OK 51.51 44 36

CK 47.41 54.56
OK 52.59 45.44

T-DCC100

Tempo 6n islemli kumas

Sekil 4.46. Tempo 6n islemli DCC uygulama yapilan kumas T-DCC100 ve Tempo 6n
islemli kumas EDX analizi

Sekil 4.47 kumas agirhigina gére %50 E6 bilesigi uygulanmis pamuk kumasin SEM ve
EDX analizini vermektedir. Gorilintiiler lif yiizeylerinin yogun bir sekilde TSC ile
kaplandigin1 gostermektedir. EDX analizi ile kumas ylizeyinde uygulama yapilan
bilesikte olan N, S, Cl ve F atomlarinin sirastyla % 8.45, 0.96, 0.96 ve 0.55 oranlarinda

tespit edilmistir.
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Sekil 4.47. E6-50 kumasina ait SEM ve EDX analizi

Kumasg agirliginca sirasiyla %25 ve %12.5 E6 bilesigi uygulanan E6-25 ve E6-12
kumaslarinin SEM goriintiileri Sekil 4.48 ve 4.49°da verilmistir. Goriintiilerde E6-50 ile
kiyaslandiginda diisiik konsantrasyonlarda ¢ok daha ince ve homojen bir kaplamanin elde
edildigi goriilmektedir. EDX analizleri bilesikle iligkili N, S, F ve CI elementlerinin genel
olarak kumas yiizeyinde oldugunu dogrulamistir. E6-25 kumasinda sirasiyla %1.43, 0.22
ve 0.80 oraninda N, S ve F bulunmaktadir. -Cl TSC yapisinda ¢ok diisiik yilizdeye sahip

oldugu i¢in EDX analizinde tespit edilememistir.
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MIRA3 TESCAN

Element Weight%  Atomic%

MIRA3 TESCAN

Sekil 4.48. E6-25 kumasinin SEM ve EDX analizi
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MIRA3 TESCAN|

MIRA3 TESCAN|

Sekil 4.49. E6-12 kumasinin SEM analizi

Sekil 4.50 kumasg agirliginca %50 E4 bilesigi uygulanmis pamuk kumasin SEM ve EDX
analizini vermektedir. SEM analizi liflerin yiizeyinde yogun bir kaplama oldugunu
gostermektedir. EDX analizi ile bilesikle iligkili N, S, F ve Cl elementlerinin sirastyla %
7.19,0.78, 1.99, 0.41 oranlarinda lif yiizeyinde oldugu tespit edilmistir.
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MIRA3 TESCAN|

Element Weight%  Atomic%

51.99

MIRA3 TESCANEE 05 1 1
FulSede 107 s Curor 6485 (226)

Sekil 4.50. E4-50 kumasinin SEM ve EDX analizi

Sekil 4.51°de %12.5 E4 bilesigi uygulanan pamuk kumasin SEM goriintiileri verilmistir.
%50’lik konsantrasyonda uygulama yapilan kumasla karsilastirildiginda lif yiizeylerinde
belirgin bir kaplama goriilmemektedir. Bunun yerine daha ince bir kaplama oldugu

sOylenebilir.
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MIRA3 TESCAN|

Sekil 4.51. E4-12 kumasimin SEM analizi

E7-50 kodlu %50 konsantrasyonda E7 uygulanan kumasin SEM ve EDX analizi Sekil
4.52’de verilmistir. Ayn1 konsantrasyonda uygulanan E6-50 ve E4-50 kumaslarinin sem
goriintiileri ile benzer bir sekilde lif yiizeylerinin kalin bir tabaka ile kaplandig:
goriilmektedir. E7 bilesigi E4 ve E6 bilesiklerinde bulunan -CF; ve -Cl gruplarim
icermemektedir. Tiyosemikarbazon tiirevlerinin genel iskeletinde yer alan N ve S
elementleri ylizeyin elementel analizinde sirasiyla %7.97 ve %0.59 oranlarinda yer

almaktadir.

111



Weight%  Atomic%

54.95
828
36.37
140

Sekil 4.52. E7-50 kumasinin SEM ve EDX analizi

%25 ve %12.5 konsantrasyonda E7 bilesigi ile yapilan kumas uygulamalarinda diger
bilesiklerin uygulamalarinda oldugu gibi liflerin daha ince bir katman halinde kaplandigi
gorliilmektedir (Sekil 4.53-54). Sekil 4.53°de liflerin kaplanmayan bir kismi
gorlilmektedir. Bu kisim liflerin kalani ile karsilastirildiginda bahsedilen ince kaplama
daha net ayirt edilmektedir. Burada goriilen kaplanmamis kisim E6-12 kumasinda da ¢ok
kiigiik bir kisimda goriilmektedir. Kumas uygulamalarinda diisiik flotte orani ile ¢alismak
istendigi i¢in kumaslarin uygulamada nadir de olsa bazi kisimlarinin flotteye daha az
temas etmis olabilecegi diisliniilmektedir. Goriintiilerde yer alan kaplanmamis kiiciik
kisimlarin bu durumdan kaynaklanmais olabilecegi tahmin edilmektedir. E7-25 kumasinin
EDX analizinde %1.44 N elementi oldugu goriilmektedir. Kiikiirt oraninin ise %0.03 gibi
cok diisiik bir diizeye geriledigi goriilmektedir. Bununla birlikte analizde %0.79 Na
oldugu goriilmektedir. Bunun pamuk kumasa yapilan oksidasyon isleminden

kaynaklanmis olacag diisiiniilmektedir.
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Element Weight%

Sekil 4.53. E7-25 kumasimnin SEM ve EDX analizi
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MIRA3 TESCAN| MIRA3 TESCAN

50 pm

MIRA3 TESCAN|

Sekil 4.54. E7-12 kumasimin SEM analizi

Islem gérmemis poliester kumasin goriintiileri Sekil 4.55°de verilmistir. Bununla birlikte
TSC olmadan sadece DMSO/EtOH ¢ozeltisinde islem gdren poliester kumasin (Pb) SEM
gorilintiileri de ayni sekil igerisinde goriilmektedir. Bu kontrol kumasinda énemli bir

morfolojik degisiklik goriilmemistir.
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MIRA3 TESCAN

MIRA3 TESCAN]|

Sekil 4.55. UT-Po (Ust) ve Pb (Alt) SEM gériintiileri

Poliester kumasin %12.5 konsantrasyonda E4 bilesigi ile 130 °C’de muamele edilmesi
ile elde edilen PE4-12 kumasina ait SEM goriintiileri Sekil 4.56’da yer almaktadir.
Goriintiiler yer yer daha yogun olarak bilesiklerin lif yiizeylerinde yer aldigim

gostermektedir.
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Sekil 4.56. PE4-12 kumas1 SEM goriintiileri

Sekil 4.57 %12.5 konsantrasyonda E6 bilesigi uygulanmis pamuk kumasin SEM ve EDX
analizini vermektedir. Fotograflarda 1if yiizeylerinin E6 bilesigi ile kaplandigi
gorlilmektedir. Fotograflarda bazi lifler arasinda da madde birikimi oldugu
anlasilmaktadir. E4 bilesigi ile yapilan uygulamanin SEM goriintiileri ile kiyaslandiginda
liflerin yiizeyinin daha fazla miktarda kaplandigi ve daha homojen bir dagilim oldugu
goriilmektedir. EDX analizi E6 bilesigi ile iligkili olan yapilardan N, S ve Cl’un sirasiyla
% 3.42, 0.56, 0.20 oranlarinda kumas yiizeyinde oldugunu gostermektedir.
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Element

CK
NK
0K
SiK
SK
CIK

Weight%

62.35
3.58
31.08
112
135
0.52

MIRA3 TESCAN|

Atomic%

69.34
342
2595
0.83
0.56
0.20

Sekil 4.57. PE6-12 kumas1 SEM ve EDX analizi
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5. SONUC ve ONERILER

Bu ¢aligmada aralarinda yeni bilesiklerin oldugu toplam yedi feniliire asetofenon ve yedi
tiyosemikarbazon bilesigi sentezlendi. Bilesikler 'TH-NMR, '3C-NMR, FTIR, QTOF ve
erime noktasi tayini ile analiz edildiler. Safliklar1 dogrulanan tiyosemikarbazonlarin
antimikrobiyal aktivitesi mikrodiliisyon yontemi ile S. aureus ATCC 29213, E. faecalis
ATCC 29212, E. coli ATCC 25922, K. pneumoniae ATCC 700603 bakteri suslarina ve C.
albicans klinik izolatina kars1 degerlendirildi. Bilesiklerin gram pozitif bakterilere kars1
7.81-250 pg/mL, gram negatif bakterilere ve fungus susuna kars1 62.5— 25 pg/mL MIK
degeri ile antimikrobiyal aktivite sergiledigi goriildii. Sentezlenen bilesikler arasinda -
CF3 ve -ClI gruplar igeren meta-substitiie feniliire tiyosemikarbazon E6 bilesiginin S.
aureus ve E. faecalis bakteri suslarmna kars: sirastyla 7.81 ve 15.62 pg/mL MIK degeri
ile oldukga giiclii aktivite sergiledigi goriildii.

Giglii aktivitesi tespit edilen E6 bilesigi, E6 ile ayn1 kapali formiile sahip para-substitiie
fenil tire tiyosemikarbazon E4 bilesigi ve E6 bilesiginde olan -CF; ve -Cl gruplari
bulunmayan E7 bilesigi tekstil uygulamalarinda kullanildi (Sekil 4.54).

SYNHZ

_NH
N
Cl | N
0 CHy 0 4
L J cn,
E4

E7

NH,

S
>LNHZ
NH

>\_
o ) J
BN iaad
E6

Sekil 5.1. Kumag uygulamasinda kullanilan tiyosemikarbazon tiirevleri

Pamuk kumaglar Tempo/NaBr/NaClO oksidasyon islemi ile seliiloz zincirinde C6
pozisyonundaki birincil hidroksil ~gruplarinin  sodyum karboksilat gruplarina
doniistiiriilmesi saglanmistir. FTIR analizinde oksidasyon islemi sonrasi 1600 cm-
civarinda olusan genis bant seliiloz oksidasyonunun basarili bir sekilde gergeklestigini
gostermektedir (Fitz-Binder ve Bechtold, 2014). Tiyosemikarbazonlarin amin
gruplarindan seliiloz iizerinde olusan karboksilat gruplarina DCC varliginda baglandigi
diisiiniilmektedir. FTIR spektrumlarinda literatiirde amid I (C=O gerilmesi), amid I (N-
H egilmesi) ve amid III (C-N gerilmesi) baglarinin goriildiigii araliklarda pikler
goriilmektedir. Ayrica %50 konsantrasyonda yapilan uygulamalarin  FTIR
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spektrumlarinda bilesik yapisindan kaynaklanan C=N, C=C ve C=S gerilmelerine ait
literatiirlerle uyumlu pikler olusmasi selilloz liflerine TSC’lerin baglandigini

dogrulamaktadir.

Uygulamalar sonucu kumas agirliginca %50’lik konsantrasyonda kumaslarin tiimii
>9%99.99’un lizerinde bakteriyosidal aktivite gostermistir. %25’lik konsantrasyonda E7
bilesiginin aktivitesinin énemli dl¢iide diistiigli goriiliirken E6 bilesigi ile islem goren
kumasin %95’in lizerinde bakteriyostatik etki sergilemistir. %12.5 konsantrasyonda E7
ile islem goren kumasin aktivitesi tespit edilmezken giiclii antibakteriyel aktivite
sergileyen E6 bilesigi ile islem goren kumas %97.72 oraninda bakteriyostatik aktivite
gostermistir. Ayni konsantrasyonda E4 bilesigi uygulanan kumas %85.93 bakteriyostatik
aktivite sergilemistir. E4 bilesigi ile %5 konsantrasyonda uygulama yapildiginda (E4-5)
aktivite %59.11°e diigsmiistiir. %5 konsantrasyonda E6 bilesigi uygulanan kumas E6-5
%75.86 bakteriyostatik degeri ile E4-5’e gore daha giiclii aktivite sergilemistir.
Antibakteriyel sonuclar 6zetlenecek olursa %50 konsantrasyonda bilesik uygulanan tim
kumaslar %99.99 iizerinde bakteriyosidal aktivite gdstermistir. Bu durum MIK degeri
125 pg/mL ve daha diisiik olan bilesiklerin kumas agirliginca %50 konsantrasyonda
uygulandiginda %100’e yakin bakteriyosidal etki saglanabilecegini diisiindiirmektedir.
Bilesik konsantrasyonun diismesi aktivitesi yiiksek olan bilesiklerin uygulandig
kumagslarin 6n plana ¢ikmasina olanak tanimistir. Bu sayede E6 bilesiginin %12.5 ve %5
konsantrasyonlarda yapilan uygulamalarinin E4 bilesigi uygulanan kumaslara gére ¢cok
daha giiclii aktivite sergiledigi goriilmiistiir. E6-50 kumasinin antibakteriyel aktivitesi E.
coli bakteri susuna kars1 da degerlendirilmistir. Sonuglar incelendiginde aktivitenin S.
aureus’a kiyasla diistiigiinii ancak hala %91.52 gibi giiclii bir bakteriyostatik etkiye sahip

oldugunu gostermektedir.

Pamuk kumasglarin SEM goriintiileri %50°1ik konsantrasyonda islem goren kumaglarin lif
yiizeyinde olduk¢a yogun bir kaplama olusturdugunu gostermektedir. %25 ve %12.5
konsantrasyonlarda yapilan ugulamalarin lif yilizeyinde daha homojen ve ince bir tabaka
olusturdugu goriilmektedir. EDX analizleri ve FTIR spektrumlari bilesiklerin 1if
yiizeylerinde olduklarin1 dogrulamaktadir. EDX analizi E6 bilesigi ile %50
konsantrasyonda yapilan pamuk kumas uygulamasinda kumas ytlizeyinde TSC yapisinda

bulunan elementlerin varligin1 gostermektedir (%8.45 N, %0.96 S, % 0.96 F ve % 0.55
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Cl). 9%25’lik konsantrasyonda elde edilen E6-25 kumasinin EDX analizi ise %1.43, 0.22

ve 0.80 oranlarinda sirasiyla N, S ve F atomlarini gostermektedir.

E6 ve E4 bilesikleri poliester kumaslara da DMSO/EtOH ortaminda 130 °C’de
uygulanmistir. Farkli konsantrasyonlarda (%2-12.5) E4 bilesigi uygulanan kumaslarda
%2 ve %5’lik uygulamalarda 6nemli bir aktivite tespit edilmedi. %12.5 konsantrasyonda
elde edilen PE4-12 kumas1 S. aureus ve E. coli bakteri suslarina karsi sirasi ile % 71.78
ve % 54.24 bakteriyostatik aktivite sergilemistir. %12.5 konsantrasyonda E6 bilesigi
uygulanan PE6-12 kumaginin ise E. coli’ye kars1 %56.94 degerinde orta diizeyde aktivite
sergilerken S. aureus’a karst %99.31’e kadar giiclii aktivite sergiledigi gortilmistiir.
Kumaglarin SEM goriintiileri lif yiizeyinde maddelerin bulundugunu gostermektedir.

PE6-12 kumasinin EDX analizinde yiizeyde N, S ve Cl gruplarinin varlig1 goriilmektedir.

Pamuk kumaglara yapilan uygulamanin optimizasyon c¢aligmalarinda %12.5
konsantrasyonda E6 bilesigi uygulanan kumaslar TSC/DCC orani kiitlesel olarak 1/2 (E6-
12), 1/1 (E6-12-D1) ve DCC olmadan yapilan bir uygulama ile (E6-12-DO0)
karsilastirilmistir. S. aureus’a karsit yapilan antibakteriyel degerlendirme sirast ile
%97.72, 70.93 ve 12.8 olarak sonuclanmistir. %12.5 ve %50 konsantrasyonda DCC
varliginda ve DCC olmadan islem goren pamuk kumaslarin FTIR analizleri
kiyaslandiginda DCC olmadan yapilan uygulamalarda amit baglarina veya yapiya ait

giiclii piklere rastlanmamistir (Bkz Sekil 4.42).

Bu c¢alismada arastirmamiza gore literatiirde olmayan C6 ve C7 fenil {ire asetofenon
tiirevlerinin sentezi ve karakterizasyonu verilmistir. Bu bilesiklerin tiyosemikarbazid ile
reaksiyonu ile sentezledigimiz yine literatiirde olmayan E6 ve E7 bilesiklerinin sentezi,
karakterizasyonu ve antimikrobiyal aktivitesi paylasilmistir. E6 bilesiginin 6zellikle gram
pozitif bakterilere kars1 sergiledigi giiglii aktivite ile yeni antimikrobiyal ajan aday1 olarak

literatiire onemli katki sunacagini diistinmekteyiz.

Tempo oksidasyonu sonrasinda seliiloz liflerine baglanan bilesikler ile antibakteriyel
aktivite gosteren nadir ¢aligmalar bulunmaktadir. Arastirmamiza gore tempo oksidasyonu
ile pamuk kumagsin kimyasal modifikasyonu sonrasi antibakteriyel madde baglanan bir
caligmaya rastlanmamistir. Oksidasyon yapilan pamuk kumaslara tiyosemikarbazonlarin

baglanmasi ile %50-%5 TSC konsantrasyonlarinda yapilan uygulamalarda giiglii
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bakteriyosidal ve bakteriyostatik etki saglanmasi bu ¢aligmanin tiyosemikarbazonlar gibi
organik yapilarin pamuk kumaslara baglanabilmesi adina yol gosterici olacaktir. ilerleyen
caligmalarda bilesiklerin sitotoksisiteleri ve farkli biyolojik aktivitelerinin aragtirilmast,
kumaslarin irritasyon testlerinin yapilmas: ve yikama dayanimlarinin arttirilmasina

yonelik ¢aligmalarin yapilmasi planlanmaktadir.
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