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ÖZET 

Bu çalışmada, Friedel-Crafts açilasyonuna göre alüminyum klorür varlığında kloroasetil 

klorürün bifenil ile reaksiyonundan 4-(kloroasetil)bifenil hazırlandı. 4-

Bifenilhidroksimoil klorür, 4-(kloroasetil)bifenilin, kuru HC1 gazı varlığında izopentil 

nitrit ile reaksiyonu sonucu elde edildi. Oksim ligandları, 4-bifenilhidroksimoil klorür ve 

piridin türevlerinin kondenzasyon reaksiyonundan sentezlendi. Bu oksim ligandları L-

fenilalanin, L-sistein amino asitleri ve metal(II) (M: Cu2+, Co2+, Ni2+) asetat tuzları ile 

reaksiyona sokularak karışık ligandlı kompleksler elde edildi. Sentezlenen komplekslerin 

yapıları elementel analiz, FT-IR, 13C-NMR ve 1H-NMR, ICP-MS, molar iletkenlik ve 

manyetik suseptibilite ölçümleri ile birlikte karakterize edildi. Bileşiklerin termal 

özellikleri TG/DTA analizleri ile incelendi. 
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ABSTRACT 

In this study, 4-(chloroacetyl)biphenyl was prepared from the reaction of chloroacetyl 

chloride with biphenyl in the presence of aluminium chloride according to Friedel-Crafts 

acylation. 4-Biphenylhydroximoyl chloride was obtained by reacting 4-

(chloroacetyl)biphenyl with isopentyl nitrite in the presence of dry HCl gas. 

Oxime ligands were synthesized from the condensation reaction of 4-

biphenylhydroximoyl chloride and pyridine derivatives. These oxime ligands were 

reacted with L-phenylalanine, L-cysteine amino acids and metal(II) (M: Cu2+, Co2+, Ni2+) 

acetate salts to obtain mixed ligand complexes. The structures of the synthesized 

complexes were characterized by elemental analysis, FT-IR, 13C-NMR and 1H-NMR, 

ICP-MS, molar conductivity and magnetic sussepuability measurements. Thermal 

properties of the compounds have been investigated with TG/DTA analyses. 
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BÖLÜM 1 

GİRİŞ 

Koordinasyon kimyasında oksimler, 1905 yılında Tschugaeff’in dimetil glioksimi nikelin 

gravimetrik ölçümlerinde ayıraç olarak kullanmasıyla keşfedilmiştir. Tschugaef’in bu 

keşfi sonraki yıllarda ve günümüzde oksim ligandlarına yönelik çalışmaların hızla 

artmasının önünü açmış ve çeşitli oksim ligantları literatüre kazandırılmıştır [1]. Bu 

çalışmaların önemlilerinden biri Chakravorty’nin basit oksimlerin, karbonil, 

kinonmonoksim, piridin, hidroksi, azo, imin ve amidoksim yapıları üzerine yaptığı 

çalışmasıdır [2]. 

Oksim türevi ligandlar metallerle kolay bağ yapabilen bileşiklerdir. Bu özelliklerinden 

dolayı metallerin tayini ve ekstraksiyonunda, çevresel kirlilik oluşturan metallerin 

uzaklaştırılmasında geniş ölçüde kullanılmışlardır. Oksim bileşikleri şelat oluşturma, 

oksijen tutma, biyolojik olarak parçalanabilme özelliklerinin dışında biyolojik ve 

fotokimyasal reaksiyonlardaki etkinlikleriyle de dikkat çekmiştir. 

Yapısında imin fonksiyonel grubu bulunduran oksim ligandları farklı donör atomları ile 

metal iyonlarına çeşitli şekillerde bağlanabildikleri için, farklı stokiyometri, yapı ve 

manyetik özelliklere sahip mononükleer ya da polinükleer kompleksler meydana 

getirebilmektedirler.  

Amino asitler proteinlerin en küçük yapıtaşlarıdır. Proteinler, amino asitlerin kovalent 

peptid bağlarla birbirine bağlanmasından meydana gelen polipeptid zincirlerinin uzayda 

üç boyutlu yapı oluşturarak biyomoleküler şekillenmesi olarak tanımlanır [3]. 

Yapılarında amino ve karbonil grubu bulunduran amino asitlerin bu grupları geçiş 

metalleri ile kolayca kompleks oluşturmalarını sağlamaktadır. Amino asitlerin ligand 

olarak kullanımı üzerine yapılan çalışmalar devam etmektedir [4]. 

Bu çalışmada, piridin türevi oksim ligandları ile L-fenilalanin ve L-sistein amino asitleri 

kullanılarak yeni oksim ve amino asit içeren karışık ligandlı metal kompleksleri 

sentezlenmiştir. Elde edilen bileşiklerin yapıları çeşitli spektroskopik ve fizikokimyasal 

analiz teknikleri ile aydınlatılmıştır.  
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BÖLÜM 2 

KURAMSAL BİLGİLER VE LİTERATÜR TARAMASI 

2.1. Oksimler 

Oksimler, –C=N-OH grubu içeren ve aldehit ya da ketonların kondenzasyon ürünü olan 

bileşikler olarak tanımlanabilir. Genel formülleri RCH=NOH ve R1R2C=NOH şeklinde 

yazılabilir [5, 6].  

2.1.1. Oksimlerin adlandırılması 

Oksim bileşiklerinin adlandırılması onların elde ediliş yöntemlerine göre farklılık 

göstermektedir. Aldehitlerden elde edilen oksimlere aldoksim, ketonlardan elde edilen 

oksim bileşiklerine ise ketoksim adı verilmektedir [7]. Bazı kaynaklarda ise OH grubu 

bulundurduklarından bu bileşikler hidroksiimino olarak adlandırılmıştır. Şekil 2.1‘de bazı 

oksim bileşiklerinin adlandırılması gösterilmiştir. 

Şekil 2.1. Bazı oksim bileşiklerinin adlandırılması 

Oksimler, yapılarında taşıdıkları oksim gruplarının sayısına göre de monooksim, dioksim 

isimlerini almaktadır. Dioksimlerde komşu karbon atomlarına iki oksim grubu bağlanmış 

ise bu tür dioksim yapılarına vicinal yada vic-dioksim denilmektedir (Şekil 2.2.) [2].  
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Şekil 2.2. Monooksim ve vic-dioksimlerin genel yapısı 

2.1.2. Oksimlerin genel özellikleri 

Oksimler, suda az çözünen, renksiz ve erime sıcaklıklarında bozunan bileşiklerdir. 

Molekül ağırlığı düşük olan oksimler uçucudur. Oksijen tutma, biyolojik olarak 

parçalanabilme, şelat oluşturma gibi özelliklere sahiptirler. Yapısında azometin (>C=N-) 

grubu bulunduran oksimler amfoter özellik gösterir. İminlerden daha az bazik olup 

seyreltik kuvvetli baz çözeltilerinde ve derişik mineral asitlerde çözünürler. Derişik asit 

çözeltilerinde çözülebilen bu maddeler su ile çöktürülebilirler. Bu şekilde oksimler kristal 

halde hidroklorür tuzları olarak izole edilebilmektedir. Yapılarında oksijene bağlı 

hidrojen atomunu bulunmasından dolayı polar özellik gösterir ve hidrojen bağı 

oluşturabilirler [8-11].  

2.1.3. Oksimlerin geometrik izomerleri 

Oksimlerin yapısındaki C=N çifte bağı geometrik izomeriye neden olmaktadır. Meyer 

oksimlerde sin-, amfi- ve anti- izomerlerin olduğunu ilk olarak ortaya atan bilim adamıdır. 

Bu teori Meisenheimer ve Theilacker tarafından yapılan çalışmalar sonucunda 1921 

yılında deneysel olarak da ispatlanmıştır [12-13]. 

Oksimlerde geometrik izomeride karbon-azot çift bağı çevresindeki H ve OH grupları çift 

bağ düzleminin aynı tarafında ise syn-, ters tarafında ise anti- ön eki alarak adlandırma 

yapılır (Şekil 2.3). 

 

Şekil 2.3. Benzaldoksimin geometrik izomerleri  
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Aldoksim ve ketoksimlerin izomerleri genellikle bir tuz oluşumundan sonra kararlı olan 

anti- formuna dönüşürler. Bu reaksiyon Şekil 2.4’te gösterildiği gibi HCI 

katalizörlüğünde amfi- ve sin- izomerler reaksiyona girerek hidroklorür tuzu oluşturup 

anti- izomer dönüşümü sağlanmaktadır [14].  

 

Şekil 2.4. Sin- oksim izomerinin HCI ile anti- izomere dönüşümü  

Asimetrik grupların karbon atomuna bağlanması ile oluşan geometrik izomer oksimin 

asidik karakterinin farklılık göstermesini sağlar. Bu nedenle anti- izomer amfi- izomere 

göre daha asidik yapıdadır. 

2.1.4. Oksimlerin eldesi  

2.1.4.1. Aldehit ve ketonlara hidroksilamin katılması ile 

Yeni oksim ligandlarını sentezlemek için en çok kullanılan yöntemlerden biri aldehit ve 

ketonlara hidroksilamin katılmasıdır. Alkollü ortamda, uygun pH ve sıcaklık şartlarında, 

oksimler aldehit ve ketonların hidroksilamin ile reaksiyonlarından elde edilmektedir [7,9]. 

 

2.1.4.2. Primer aminlerin yükseltgenmesinden  

Primer aminler alkollü ortamda sodyum tungstat varlığında H2O2 ile yükseltgenirse 

oksimler elde edilir [15]. 



5 

2.1.4.3. Nitrosolama metodu ile  

α-Ketoksimlerin diğer adıyla izonitrozo oksimlerin aktif metilen gruplu bileşiklerden 

yararlanılarak hazırlanmasında kullanılan yöntemdir [16]. 

 

 

2.1.4.4. Ketiminlerin hidroksilamin ile reaksiyonundan 

Oksimler, ketonlara göre ketiminlerden daha kolay elde edilebilmektedir [4]. 

  

 

2.1.4.5. Kloralhidrat ile hidroksilaminin reaksiyonundan 

vic-Dioksimlerin önemli bir üyesi olan kloroglioksim, kloralhidrat ile hidroksilaminin 

reaksiyonundan elde edilmektedir [9]. 

 

2.1.4.6. Olefinlere NOCl katılmasıyla 

Olefinlere NOCl katılmasında, olefinin yapısında çift bağ üzerinde bulunan tautomer 

yapıdaki hidrojen atomu oksim bileşiğini oluşmaktadır. Üzerinde hidrojen atomunun 

bulunmaması durumunda ise kararlı yapıda β-halonitroso bileşiği oluşur [6]. 
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2.1.4.7. Nitril oksit katılması  

Nitril oksitler çözelti ortamında kararlı ve oldukça aktif maddelerdir. Soğukta ve bazik 

ortamda oksimlerin monoklorürlerinin reaksiyonundan elde edilirler. Nitril oksitlerin 

çözeltilerine mono ve diaminlerin katılmasıyla monoamidoksimler sentezlenir [16]. 

 

2.1.4.8. α-Ketoksimlerin hidroksilaminle reaksiyonu ile  

α-Ketoksimlerin karbonil grubunun hidroksilamin ile tepkimesinden vic-dioksimler elde 

edilmektedir. 
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İzonitrozooksimler hidroksilamin ile olduğu gibi 1,3-propandiamin, hidrazin, 

dietilentriamin gibi bileşikler ile de imin grubu bulunduran oksim türevlerini oluştururlar. 

 

2.1.5. Oksimlerin reaksiyonları  

2.1.5.1. Isı ve ışık etkisiyle bozunması  

Yüksek kararlılığa sahip oksim bileşikleri uzun süre ışık ve havada bulunan oksijene 

maruz bırakıldıklarında bazı bozunmalar meydana gelmektedir. Bu bozunmalar 

neticesinde genellikle bazı azotlu maddeler ve ana karbonil bilesiği oluşmaktadır [9]. 

 

2.1.5.2.Asitlerle reaksiyonu 

Oksimler, kuvvetli asitlerle tuzlarına izomerik dönüşüm yaparak HCl ortamında sin- ve 

amfi- izomerleri anti izomerlerine dönüşmektedir [17]. 

 

2.1.5.3. Oksimlerin yükseltgenmesi 

Aldoksim bileşiklerindeki C-H bağı kararsız oksitlenme göstermektedir. Bu durum 

aldoksimlerden değişik ürünler oluşmasına neden olmaktadır. Örneğin, aldoksimler -78 

oC de oksitlendiğinde nitril oksitler oluşur [12]. 
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2.1.5.4. Oksimlerin indirgenmesi 

Oksimlerin indirgenmesi, imin basamağından başlayarak değişik reaktiflerin 

kullanımıyla primer aminlere kadar indirgenme şeklinde olmaktadır. İndirgenme 

sırasında hızlı gerçekleşmeyen reaksiyon, primer amin ile imin arasında bir denge 

oluşmaktadır. Bu denge sonucunda sekonder amin de oluşabilmektedir. Oksimler, Raney 

nikeli, LiAlH4, alkali ve eterli ortamdaki alüminyum amalgamı, çinko ile formik asit ve 

asetik asit, kalay klorür, kuru HCl, nikel-alüminyum alaşımları, paladyum ve platin 

katalizörlüğünde H2 gibi indirgeme reaktifleri kullanılarak indirgenebilmektedirler. Bu 

reaktiflerin karakteristik özelliklerine bağlı olmak koşulu ile -N-OH, =NH, -NH2 

gruplarını bulunduran bileşikler sentezlenebilmektedir [13].  

vic-Dioksimler sodyum alkolat ile diaminlere, oksimler ise katalitik hidrojenleme ile 

hidroksil aminlere indirgenebilirler. Dialkilmonoksim H2 / Ni (Raney Ni) varlığında 

indirgenmektedir [5].  

 

2.1.5.5. Beckmann çevrilme reaksiyonları 

Oksimler, derişik sülfirik asit, asetik asit, polifosforik asit, asetik anhidrit, 

fosforpentaklorür gibi çeşitli kimyasal maddelerle reaksiyona sokulduğunda sübstitüe 

amidlere çevrilir. Bu reaksiyon “Beckmann Çevrilmesi” olarak adlandırılır [18]. 
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2.1.5.6. Grignard reaktifleriyle reaksiyonları 

Grignard reaktifleri ve lityum alüminyum hidrürlerin oksimler ile reaksiyonundan 

aziridinler ve α-aminoalkol oluşur. Aziridin veya α-aminoalkol oluşumu hidroliz 

yöntemine bağlıdır. Örneğin, α-hidrojeni bulunuyorsa, ürün olarak aziridin magnezyum 

türevleri elde edilmektedir [13]. 

 

2.1.5.7. Alkilleme reaksiyonları 

Oksimler, alkil halejenürlerle O-alkil türevlerini oluştururlar [19]. 

 

2.1.5.8. Oksimlerin klorlanması reaksiyonları 

Oksimlerin O veya N atomlarına elektrofilik reaktifler etki etmektedirler. Halonitrozo 

bileşikleri, bu reaktiflerden biri olan halojenlerin, oksimlere etki etmesiyle oluşmaktadır. 

Fakat bu reaksiyonda elektrofilik reaktiflerin, oksijen ve azot atomlarının hangisine ilk 
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etkide bulunduğu net bir şekilde bilinmemektedir. Aldoksimlerin kloronitrozo bileşiği 

üzerinden klorlanmasından, hidroksamik asit klorürleri meydana gelmektedir [20,21]. 

 

2.1.5.9. Açilleme Reaksiyonları 

Oksimler, açilleme reaktifleriyle reaksiyon ortamında ürün olarak O-açil türevlerini 

oluşturur. Bu reaksiyon genellikle kolay gerçekleşir. Ancak açilleme reaktifinin kuvvetli 

asit karakteri göstermesi durumunda reaksiyon daha zor gerçekleşir. Bazik ortamda çok 

kararsız bileşikler olan  alçil türevleri hidrolize uğrayarak oksimleri oluştururlar [22]. 

 

2.1.6. Oksimlerin metal kompleksleri 

Geçiş metallerinin çoğu oksimler ile kararlı koordinasyon bileşikleri oluşturur. 

Koordinasyon bağı yapan bu bileşikler metallerle azot veya oksijen atomları üzerinden 

farklı şekillerde bağlanabilir. Bağlanmanın sayısına göre tek dişli veya çift dişli ligand 

olarak davranırlar [2]. 

Şekil 2.5. Oksim grubu ile metaller arasındaki bağlanma şekilleri 
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Şekil 2.5’de gösterildiği gibi (a) ve (b) bağlanma şekilleri oldukça yaygındır. (c) tipi 

bağlanma şekli ise genellikle polinükleer kompleks yapılarda görülmektedir. Son (d) tipi 

bağlanma komplekslerde az rastlanmaktadır. Ligand molekülünün içerdiği diğer gruplar 

oksim grubunun koordinasyon şeklini belirlemektedir [23]. 

2.1.7. Oksimlerin kullanım alanları 

Oksim bileşikleri, biyolojik olarak parçalanabilme, şelat oluşturma, oksijen tutma gibi 

özelliklerinin yanında fotokimyasal ve biyolojik reaksiyonlara farklı etkilerde 

bulunabilmektedirler. Bu etkilerinden dolayı birçok alanda oksimler kullanılmaktadır. 

Son zamanlarda oksimler, tatlandırıcılarda, yakıtlarda oktan miktarının arttırılmasında, 

kozmetik nemlendiricilerde, değerli metallerin geri kazandırılmasında, parfümlerde ve 

boyar maddeler için ara ürünler olarak kullanılmaktadır [24]. 

Ziraat alanında sulfonilüre içeren oksim eterler herbisid olarak, alkil-aril keton oksimler 

insektisid olarak kullanılmaktadır [25]. Bunun yanı sıra benzoin oksim ve türevleri, fenil 

piridil ketoksimler ve onların O-asetil türevleri fungusid olarak bu alanda önemli rol 

almaktadır [26]. 

Deri sanayisinde, deri ve lifli malzemelerin yumuşaklığını artırıcı ve koruyucu olarak 

oksimler tercih edilmektedir [27]. 

Tıp alanında, 3-hidroksi-5-hidroksimetil-2-metilisonikotinaldoksim (Piridoksal oksim) 

ilaç olarak epilepsi tedavisinde, eritromisin oksimler ise antibiyotik olarak 

kullanılmaktadır [28]. Lokal anestezik ve analjezik olarak ameliyatlarda o-(W-

aminoalkil) oksimler önemli rol oynamaktadır [29,30]. 

Parfüm endüstrisinde büyük öneme sahip oksimler, çiçek kokulu parfüm bileşenleri 

olarak kullanılmakta olup [31] 2-metilbütilaldehit oksim, isobütilaldehid oksim gibi 

sentezlenmiş olan oksimler ise tabiattta bulunan Hedychium Coronarium baharatının 

kokusuna yakın bir koku meydana getirmek için kullanılmaktadır [32]. 

Asetofenon oksimler, boya katkı maddesi olarak kullanılır [33]. Deterjan olarak 

kullanılan oksimler, endüstride polimerik malzemelerin yüksek sıcaklığa, gerilmeye, 

ışığa ve darbeye karşı olan dayanıklılığını artırmak için katkı maddesi olarak 

kullanılmaktadır [34]. 
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Geçmişte türevlendirme yöntemi olarak karbonil grubunun varlığını kanıtlama amaçlı 

tercih edilen oksim bileşikleri, son dönemlerde karbonil grubunu koruma amaçlı yaygın 

bir şekilde kullanılmaktadır.  

2.2. Amino asitler 

Amino asitler, canlı organizmalarda bulunan en önemli organik bileşik olan proteinlerin 

yapı taşıdır. Proteinler amino asitlerin birbirlerine kovalent bağ ile bağlanması sonucu 

oluşur. Bu bağ bir amino asitin α- karboksil grubu ile bir diğer amino asidin  α- amino 

grubu arasında bir H2O molekülünün açığa çıkmasıyla oluşur ve peptid bağı olarak 

adlandırılmaktadır [35]. 

Organik bileşik olan amino asitler yapılarında hem amino grubu (-NH2) hem de karboksil 

grubu (-COOH) bulundururlar. Bir veya daha fazla –NH2 ve –COOH grubu amino 

asitlerin yapısında olabilir [36]. 

Amino asitlerle ilgili ilk çalışmalar, 1806 yılında asparagin’in keşfedilmesiyle 

başlamıştır. Uzun yıllar bilim insanları bu yapıları aydınlatmak için çalışmalarda 

bulunmuşlardır. Bu çalışmalar ön görüldüğünden daha zor olmuş ve zaman almıştır. 

Örneğin, alifatik hidroksil grubu ihtiva eden treonin amino asidinin yapısı ancak 1938 

yılında aydınlatılabilmiştir. 

2.2.1. Amino asitlerin yapıları 

Proteinlerin temel yapı taşı olan amino asitler, yapılarında α-karbon atomuna bağlı (-NH2) 

amino grubu, (-COOH) karboksil grubu, (-H) hidrojen atomu ve (-R) yan grubu 

bulundururlar. Yapılarında bulunan R grubu, aromatik yada heterosiklik halka, düz yada 

dallanmış alifatik grup veya hidrojen olabilmektedir [37]. 

 

Proteinler, şekil, yük, büyüklük, hidrojen bağı yapma kapasitesi ve kimyasal aktivite 
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yönünden birbirlerinden farklı R gruplarını bulunduran yirmi çeşit aminoasidi ihtiva eder. 

R grubunun farklılığına göre amino asitler esansiyel (temel) ve esansiyel olmayan (temel 

olmayan) olmak üzere iki grupta sınıflandırılır. Histidin, metiyonin, triptofan, trionin, 

lisin, izolösin, lösin, valin ve fenilalanin esansiyel olmayan amino asitlerdir. Bu 

aminoasitler insan vücudu tarafından üretilebilir [38]. 

 

Alanin, asparagin, arjinin, prolin, sistein, glutamat, glutamin, aspartat, glisin, serin ve 

tirozin amino asitleri ise esansiyel amino asitlerdir ve insan vücudu tarafından üretilmez. 

Besinler yoluyla insan metobolizması bu amino asitleri alabilir [36]. 
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2.3. Literatür taraması 

Levin ve Hartung, yaptıkları çalışmada 4-(kloroasetil)bifenil [C6H5-C6H4-CO-CH2Cl] 

bileşiğini sentezleyerek karekteristik özelliklerini incelediler [39]. 

Leslie ve Turner, bifenil ve kloroasetil klorürden 4,4’-bis(kloroasetil)bifenil [ClCH2-CO-

C6H4-C6H4-CO-CH2Cl] bileşiğini Friedel-Crafts reaksiyonuna göre sentezlediler [40]. 

Karipcin ve arkadaşları, 4-(kloroasetil)bifenil ve 4-bifenilglioksilohidroksimoil klorürü 

sentezlediler. Daha sonra yaptıkları çalışmalarda ise bu bileşiğin amin türevleri olan 4-

(N-alkilaminoisonitrosoasetil)bifenili ligand olarak sentezleyerek bakır(II), nikel(II), 

kobalt(II), kadmiyum(II), demir(II) ve çinko(II)  gibi geçiş metalleri ile komplekslerini 

elde ettiler [41]. 

Batı ve arkadaşları, 1998 yılında yeni simetrik ve asimetrik substitue vic-dioksim 

bileşiklerini, anti-dikloroglioksim ve anti-kloro ile substitue aromatik aminlerin -10 οC’ 
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de reaksiyonlarından elde ettiler. Elde edilen bu oksim ligandlarının Cu(II), Co(II) ve 

Ni(II) metalleri ile komplekslerini sentezlediler ve spektroskopik yöntemler ile yapılarını 

aydınlattılar [42]. 

Sutradhar ve arkadaşları, üç dişli salisilhidrazon oksim ligandını kullanarak karışık 

ligandlı mononükleer oksovanadyum(V) komplekslerini sentezlediler. Sentezlenen 

komplekslerinin karakterizasyonunu yaptılar [43]. 

Serbest ve arkadaşları, 2001 yılında yaptıkları çalışmada, 3,3'-(1,3-

propandiyldiimine)bis-(3-metil-2-bütanon)dioksim ligandı ile mononükleer ve dinükleer 

bakır(II) ve mangan(II) komplekslerini sentezlediler. Bu komplekslerin yapısını element 

analizi, FT-IR, UV-vis spektrumları, manyetik ölçümler yardımıyla yapılarını 

aydınlattılar. Ayrıca bileşiklerin süperoksit dismutaz aktivitesini incelediler [44]. 

Çolak ve çalışma arkadaşları, yeni oksim tipi ligandlarla bakır(II) ve nikel(II) 

komplekslerini elde ettiler. [45]. 

İnci, doktora çalışmasında fenantrolin türevi liganlar kullanarak amino asit içeren 

bakır(II) ve palladyum(II) komplekslerini sentezledi. Sentezlenen komlekslerin 

karakterizasyonu, dna/protein etkileşimlerini ve biyolojik özelliklerini inceledi [46]. 

Mahmoud ve arkadaşları, glisin amino asiti içeren karışık ligandlı geçiş metal 

komplekslerini sentezlediler. Bu komplekslerin yapısal karakterizasyonu, antimikrobiyal 

ve antikanser aktivite, anti-enflamatuar ilaç olarak kullanımı üzerine çalışmalar yaptılar 

[47]. 

Bağkesici, 2016 yılında yaptığı yüksek lisans tez çalışmasında 2-hidroksinaftilaldehit ve 

iki farklı aminoasit (glisin, fenilalanin) kullanılarak iki yeni karışık ligandlı kompleks 

sentezledi. Bu komplekslerin yapılarını aydınlatarak spektroskopik özelliklerini inceledi 

[48].  

Abdel Rahman ve arkadaşları, yaptıkları çalışmada amino asit içeren karışık ligandlı 

Fe(II) komplekslerini elde ettiler. Bu komplekslerin yapılarının aydınlatıp antibakteriyel, 

antifungal ve DNA etkileşimi gibi biyokimyasal özelliklerini incelediler [49]. 
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Annaraj ve çalışma arkadaşları, 2016 yılında yaptıkları çalışmalarda fenilalanin türevi ve 

diimin ligandlarından karışık ligandlı bakır(II) komplekslerini sentezlediler. Sentezlenen 

komplekslerin sitotoksik çalışmaları ve DNA / BSA bağlanma afinitesini incelediler [50]. 

Selvaganapathy ve arkadaşları, 2016 yılında yaptıkları çalışmalarda yeni sistein bazlı 

karışık ligand komplekslerini sentezlediler ve bu maddelerin spektroskopik özelliklerini 

incelediler [51]. 

Babu ve arkadaşları, heterosiklik bazlarla yeni karışık ligand bakır(II) komplekslerini 

sentezleyerek, bu komplekslerin karakterizasyonunu yaptılar ve DNA ile etkileşimlerini 

incelediler [52]. 

Özdemir, yaptığı çalışmalarda yeni amino asit Schiff bazlarının 6- aminopenisilanik asit 

ve 7-aminosefalosporik asit ile beta-laktam türevlerinin Pd(II) ile oluşturduğu 

kompleksleri sentezledi ve antimikrobiyal ve sitotoksik etkilerini inceledi [53]. 

Köse ve çalışma arkadaşları, yaptıkları çalışmalarda yeni O, O ve N, O tipi ligandlar ve 

Cu(II) ve Ni(II) komplekslerini sentezlediler. Kristal yapı, emisyon özellikleri ve 

süperoksit dismutaz mimetik çalışmalarla komplekslerin özelliklerini incelediler [54]. 

Öztoprak, yüksek lisans tez çalışmasında L-fenilalanin, L-trozin, L-sistein amino asitleri 

ve yeni bir oksim ligandı ile karışık ligandlı geçiş metal komplekslerini sentezledi ve 

spektroskopik özelliklerini inceledi [55]. Bu tür çalışmalar bulunmasına rağmen bu tez 

çalışmasında sentezlenen ligandlar ile yapılmış bir çalışma bulunmamaktadır. 
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BÖLÜM 3 

MATERYAL-YÖNTEM VE BULGULAR 

3.1. Kullanılan Maddeler 

Bu çalışmada kullanılan maddeler, Aldrich, Fluka ve Merck firmalarından temin edildi. 

Deneysel bölümde bifenil, alüminyum klorür, kloroasetil klorür, diklormetan, hidroklorik 

asit, kalsiyum klorür, kloroform, sülfürik asit, sodyum klorür, izopentil nitrit, metil alkol, 

etil alkol, dietil eter, hekzan, dimetilformamid, sodyum bikarbonat, 2-amino-5-

metilpiridin, 2-amino-5-kloropiridin, 2-amino-5-bromopiridin, L-sistein, L-fenilalanin 

bakır(II) asetat monohidrat, kobalt(II) asetat tetrahidrat ve nikel(II) asetat tetrahidrat 

maddeleri kullanıldı. 

3.2. Kullanılan Cihazlar 

1H-NMR Bruker AVANCE III 400 MHz FT-NMR spektrometresi  

ODTÜ Fen- Edebiyat Fakültesi Kimya Bölümü-ANKARA 

IR Spektrofotometresi: Schimadzu IRPrestige-21 FT-IR spektrometresi  

Süleyman Demirel Üniversitesi Deneysel ve Gözlemsel Öğrenci Araştırma ve Uygulama 

Merkezi- ISPARTA 

Termal Analiz: Shimadzu TG DTA 60 Termal Analiz Cihazı  

Nevşehir Hacıbektaş Veli Üniversitesi Bilim Teknoloji Uygulama ve Araştırma Merkezi-

NEVŞEHİR 

Elemental Analiz: LECO CHNS-932 Elemental Analiz Cihazı  

Süleyman Demirel Üniversitesi Deneysel ve Gözlemsel Öğrenci Araştırma ve Uygulama 

Merkezi- ISPARTA 

Manyetik Susseptibilite: Alfa Manyetik Susseptibilite Cihazı 

Nevşehir Hacıbektaş Veli Üniversitesi Fen- Edebiyat Fakültesi Kimya Bölümü- 

NEVŞEHİR 

ICP-Mass Spektrometresi: AGILENT 8800 TRIPLE QUAD ICP 
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Nevşehir Hacıbektaş Veli Üniversitesi Bilim Teknoloji Uygulama ve Araştırma Merkezi-

NEVŞEHİR 

Erime Noktası Tayini: EZ-Melt Automated Melting Point Apparatus 

Nevşehir Hacıbektaş Veli Üniversitesi Fen- Edebiyat Fakültesi Kimya Bölümü- 

NEVŞEHİR 

İletkenlik Ölçümleri: WTW COND 3110 SET1 İletkenlik ölçüm cihazı 

Nevşehir Hacıbektaş Veli Üniversitesi Fen- Edebiyat Fakültesi Kimya Bölümü- 

NEVŞEHİR  

3.3. Çalışma Metodu  

Bu çalışmada ilk olarak 4-(kloroasetil)bifenil maddesi, bifenilin Friedel-Crafts tepkimesi 

ile sentezlendi. Daha sonra oksim türevi olan 4-bifenilglioksilohidroksimoil klorür elde 

edildi [41]. Bu oksim bileşiğinin 2-amino-5-metilpiridin, 2-amino-5-kloropiridin, 2-

amino-5-bromopiridin aminleriyle tepkimesinden çeşitli oksim ligandları elde edildi. Bu 

ligandlar ile beraber fenilalanin ve sistein amino asitleri kullanarak Cu(II), Co(II), Ni(II) 

asetat tuzları ile kompleksler sentezlendi. Elde edilen tüm maddelerin yapıları FT-IR, 

element analizi, iletkenlik ölçümleri, TG/DTA, 1H-NMR, 13C-NMR ve manyetik 

susseptibilite yöntemleri kullanılarak aydınlatıldı. 

3.4. Deneysel Bölüm  

3.4.1. Ligand sentezi 

 3.4.1.1. 4-(Kloroasetil)bifenil sentezi  

 

Bu madde literatürde belirtildiği gibi sentezlendi [41].  

Alüminyum klorür (0,15 mol; 20 g) 35 mL diklormetan ile üç boyunlu balon içerisine 

eklendi. Üzerine 40 mL diklormetan içerisinde çözülen bifenil (0,15 mol; 23,13 g) 

eklendi. Hazırlanan çözelti -10o C’ye kadar soğutuldu. Damlatma hunisine 5 mL 
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diklorometan ve 12 mL kloroasetil klorür konuldu. Damla damla yaklaşık 60 dakika 

boyunca üç boyunlu balondaki çözeltiye damlatıldı. Hazırlanan çözelti 4-5 saat 0o C de 

karıştırıldıktan sonra 5 mL hidroklorik asit ve buz karışımına eklenerek hidroliz edildi. 

Kloroform ile ekstraksiyon yapılan maddemiz organik faza alındı. 1-2 kez saf su ile 

yıkandı ve kalsiyum klorür ile kurutuldu. Kurutulan madde etil alkol ile kristallendirilerek 

saflaştırıldı. 

Renk sarı, verim = %79,5, erime noktası = 114,6 oC, molekül ağırlığı = 230,5 g/mol, 

molekül formülü = C14H11OCI, IR (cm-1) (Şekil 3.1) Ar(C-H) 3052-3028z, 770ş, 688ş; 

alifatik (C-H) 2896z; C=O 1667ş; Ar(C=C) 1603o; C-C 1220o; C-CI 850o. 

 
Şekil 3.1. 4-(Kloroasetil)bifenilin FT-IR spektrumu 

3.4.1.2. 4-Bifenilhidroksimoil klorür sentezi  

 

Bu madde de literatürde belirtildiği gibi elde edildi [41]. 
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Üç boyunlu balonun içerisine 4-(kloroasetil)bifenil (0,01 mol; 2,303 g) ve 30 mL 

kloroform eklendi. Balonun bir boynuna içerisinde 2 mL izopentilnitril bulunan 

damlatma hunisi, diğer boynuna sülfirik asit ve sodyum klorür reaksiyonundan oluşan 

hidrojen klorür gazının geçişini sağlayan bir adaptör yerleştirildi. Geri soğutucu altında 

karıştırılarak ortamdan 10 dk kuru hidrojen klorür gazı geçirilerek ortam asidik 

yapıldıktan sonra damlatma hunisi açılarak izopentilnitril damla damla eklendi. Bir gün 

soğukta bekletme sonucu çöken madde süzülerek etüvde kurutuldu. Eter-hekzan karışımı 

ile kristallendirilerek fosfor pentoksit üzerinde kurutuldu.  

Renk krem, verim = %82, erime noktası = 169 oC, molekül ağırlığı = 259,5 g/mol, 

molekül formülü = C14H10O2NCI, IR (cm-1) (Şekil 3.2) O-H 3251y; Ar(C-H) 3069z, 745o, 

681ş; C=O 1654ş; C=N 1590o; C-C 1289o; C-CI 857ş; N-OH 1032ş.  

 

Şekil 3.2. 4- Bifenilhidroksimoil klorürün FT-IR spektrumu 
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3.4.1.3. 4-(2-Amino-5-metilpiridinfenilaminoisonitrosoasetil)bifenil (HL1) sentezi 

 

Bu madde benzer literatürlerden faydalanılarak sentezlendi [56]. 

BFKO (1,5 mmol; 0,38 g) 40 mL etil alkolde çözüldü. Üzerine 2-amino-5-metilpiridin  

(3,0 mmol; 0,32 g) 20 mL etanolde çözülerek damla damla eklendi. Çözelti 1 saat 0oC de, 

iki saat oda sıcaklığında olmak üzere 3 saat karıştırıldı. Sonra saf su ve %1’lik NaHCO3 

ile çöktürülerek süzüldü. Etil alkol ile kristallendirilerek P4O10 üzerinde kurutuldu.  

Renk haki, verim = %77, erime noktası = 245,7 oC, molekül ağırlığı = 331,37 g/mol, 

molekül formülü = C20H17N3O2, element analizi teorik (deneysel) %C: 59,11 (59,44); H: 

5,13 (5,22); N: 9,51 (9,97); IR (cm-1) (Şekil 3.3) O-H 3421y, 819o; N-H 3279z; Ar(C-H) 

3055z, 735o, 694o; alifatik (C-H) 2918z; C=O 1668o; C=N 1604o; Ar(C=C) 1419ş; C-O 

1201ş; C-N 1151o; C-C 1120o; N-O 966z, 1H-NMR(CDCl3) (Şekil 4.1)  N-OH ( s, 1H) 

9,88 ppm; N-H (s, 1H) 7,26 ppm, Ar (C-H) (m,  12H) 7,40-8,77 ppm; alifatik (C-H) (s,3H) 

2,45 ppm. 
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Şekil 3.3. 4-(2-Amino-5-metilpiridinfenilaminoisonitrosoasetil)bifenilin FT-IR 

spektrumu 

 

Şekil 3.4. 4-(2-Amino-5-metilpiridinfenilaminoisonitrosoasetil)bifenilin 1H-NMR 

spektrumu  
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3.4.1.4. 4-(2-Amino-5-kloropiridinfenilaminoisonitrosoasetil)bifenil (HL2) sentezi 

 

Bu madde benzer literatürlerden faydalanılarak sentezlendi [56].  

BFKO (1,5 mmol; 0,38 g) 40 mL etil alkolde çözüldü. Üzerine 2-amino-5-kloropiridin  

(3,0 mmol; 0,39 g) 20 mL etanolde çözülerek damla damla eklendi. Çözelti 1 saat 0oC de, 

iki saat oda sıcaklığında olmak üzere 3 saat karıştırıldı. Sonra saf su ve %1’lik NaHCO3 

ile çöktürülerek süzüldü. Etil alkol ile kristallendirilerek P4O10 üzerinde kurutuldu.  

Renk fıstık yeşili, verim = %80, erime noktası = 248,4oC, molekül ağırlığı = 351,79 

g/mol, molekül formülü = C19H14N3O2Cl, element analizi teorik (deneysel) %C: 70,09 

(69,87); H: 4,06 (4,01); N: 12,01(11,94); IR (cm-1) (Şekil 3.6) O-H 3425y, 828o; N-H 

3263z; Ar(C-H) 3126z, 738o, 698o; alifatik (C-H) 3055z; C=O 1672z; C=N 1604o; 

Ar(C=C) 1418ş; C-O 1197ş; C-N 1114o; C-C 1056z; N-O 947z; 1H-NMR(CDCl3) (Şekil 

4.1)  N-OH ( s, 1H) 10,07 ppm; N-H (s,1H) 7,28, Ar (C-H) (m,  12H) 7,41-8,80 ppm; 

13C-NMR (CDCl3) (Şekil 3.8), C(karbonil) 159,39 ppm, C(oksim) 153,10 ppm, C(aromatik) 

124,50-144,56 ppm. 
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Şekil 3.5. 4-(2-Amino-5-kloropiridinfenilaminoisonitrosoasetil)bifenilin FT-IR 

spektrumu 

 

 

Şekil 3.6. 4-(2-Amino-5-kloropiridinfenilaminoisonitrosoasetil)bifenilin 1H-NMR 

spektrumu 
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Şekil 3.7. 4-(2-Amino-5-kloropiridinfenilaminoisonitrosoasetil)bifenilin 13C-NMR 

spektrumu 

3.4.1.5. 4-(2-Amino-5-bromopiridinfenilaminoisonitrosoasetil)bifenil (HL3) sentezi 

 

Bu madde benzer literatürlerden faydalanılarak sentezlendi [56].  

BFKO (1,5 mmol; 0,38 g) 40 mL etil alkolde çözüldü. Üzerine 2-amino-5-bromopiridin 

(3,0 mmol; 0,52 g) 20 mL etanolde çözülerek damla damla eklendi. Çözelti 1 saat 0oC de, 

iki saat de oda sıcaklığında olmak üzere 3 saat boyunca karıştırıldı. Daha sonra saf su ve 

%1’lik NaHCO3 ile çöktürülerek süzüldü. Etil alkol ile kristallendirilerek P4O10 üzerinde 

kurutuldu.  

Renk fıstık yeşili, verim = %82, erime noktası = 238,4oC, molekül ağırlığı = 396,24 

g/mol, molekül formülü = C19H14N3O2Br, element analizi teorik (deneysel) %C: 61,96 

(62,29); H: 3,46 (3,56); N: 10,53 (10,60); IR (cm-1) (Şekil 3.9) O-H 3439y, 825o; N-H 

3263z; Ar(C-H) 3086z, 738o, 694o; alifatik (C-H) 3022z; C=O 1647o; C=N 1604o; 
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Ar(C=C) 1419ş; C-O 1192ş; C-N 1130z; C-C 1112o; N-O 1002z, 1H-NMR(CDCl3) 

(Şekil 4.1)  N-OH ( s, 1H) 10,07 ppm; N-H (s 1H) 7,28 ppm; Ar (C-H) (m,  12H) 7,42-

8,80 ppm; 13C-NMR (CDCl3) (Şekil 3.11), C(karbonil) 159,07 ppm, C(oksim) 152,85 ppm, 

C(aromatik) 117,98-144,62 ppm. 

 

Şekil 3.8. 4-(2-Amino-5-bromopiridinfenilaminoisonitrosoasetil)bifenilin FT-IR 

spektrumu 
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Şekil 3.9. 4-(2-Amino-5-bromopiridinfenilaminoisonitrosoasetil)bifenilin 1H-NMR 

spektrumu 

 

 

Şekil 3.10. 4-(2-Amino-5-bromopiridinfenilaminoisonitrosoasetil)bifenilin 13C-NMR 

spektrumu 
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3.5. 1. Metal Kompleklerinin Sentezi 

3.5.1.1. Fenilalanin (phe) oksim komplekslerinin sentezleri 

[CuL1(phe)(H2O)2] kompleksi sentezi: Cu(CH3COO)2·4H2O (1,5 mmol; 0,29 g) 50 mL 

ve HL1 (1,5 mmol; 0,16 g) 30 mL etanolde ayrı ayrı çözüldü. İki çözelti N2 gazı 

atmosferinde 30 dk boyunca geri soğutucu altında karıştırıldı. Üzerine 10 mL etanol 

içinde 1,5 mL 1 M etanolde 1M KOH çözeltisinde çözülen fenilalanin (1,5 mmol; 0,24 

g) eklendi. Dört saat boyunca N2 gazı atmosferinde, geri soğutucu altında karıştırılan 

çözelti soğuk etanol ve soğuk su ile yıkandı, P4O10 üzerinde kurutuldu. 

 

Şekil 3.11. [CuL1(phe)(H2O)2] kompleksinin yapısı 

Renk haki, verim = % 73,4, erime noktası = 236,2 oC, molekül ağırlığı = 594,12 g/mol, 

molekül formülü = C29H30N4O6Cu, element analizi teorik (deneysel) %C: 58,63 (58,98); 

H: 5,09 (4,85); N: 9,43 (10,27); Cu: 10,07 (10,42), B.M(μeff) = 1,40, İletkenlik (Ω-1cm2mol-

1) = 7,3, IR (cm-1) (Şekil 3.13) O-H 3437y, 821o; N-H 3253o; Ar(C-H) 3059z, 738o, 

698o; alifatik (C-H) 3028z; C=O 1667z; C=N 1625ş; Ar(C=C) 1423ş; C-O 1202ş; C-N 

1157z; C-C 1124o; N-O 1006z; M-N 504z; M-O 412z. 
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Şekil 3.12. [CuL1(phe)(H2O)2] kompleksinin FT-IR Spektrumu 

[CuL2(phe)(H2O)2] kompleksi sentezi: Cu(CH3COO)2
.4H2O (1,5 mmol; 0,29 g) 50 mL 

ve HL2 (1,5 mmol; 0,19 g) 30 mL etanolde ayrı ayrı çözüldü. İki çözelti N2 gazı 

atmosferinde 30 dk boyunca geri soğutucu altında karıştırıldı. Üzerine 10 mL etanol 

içinde 1,5 mL 1 M etanolde 1M KOH çözeltisinde çözülen fenilalanin (1,5 mmol; 0,24 

g) eklendi. Dört saat boyunca N2 gazı atmosferinde, geri soğutucu altında karıştırılan 

çözelti soğuk etanol ve soğuk su ile yıkandı, P4O10 üzerinde kurutuldu. 

 

Şekil 3.13. [CuL2(phe)(H2O)2] kompleksinin yapısı 

Renk fıstık yeşili, verim = % 71,2, erime noktası = 241,3 oC, molekül ağırlığı = 614,54 

g/mol, molekül formülü = C28H27N4O6ClCu, element analizi teorik (deneysel) %C: 54,72 

(55,04); H: 4,43 (4,47); N: 9,12 (9,67); Cu: 10,34 (10,15), B.M(μeff) = 1,64, İletkenlik (Ω-
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1cm2mol-1) = 8,1, IR (cm-1) (Şekil 3.15) O-H 3458y, 827z; N-H 3334z, 3253z; Ar(C-H) 

3116z, 738o, 698o; alifatik (C-H) 3028z; C=O 1653z; C=N 1625ş; Ar(C=C) 1421ş; C-O 

1193ş; C-N 1139z; C-C 1112o; N-O 1002z. 

Şekil 3.14. [CuL2(phe)(H2O)2] kompleksinin FT-IR Spektrumu 

[CuL3(phe)(H2O)2] kompleksi sentezi: Cu(CH3COO)2
.4H2O (1,5 mmol; 0,29 g) 50 mL 

ve HL3 (1,5 mmol; 0,26 g) 30 mL etanolde ayrı ayrı çözüldü. İki çözelti N2 gazı 

atmosferinde 30 dk boyunca geri soğutucu altında karıştırıldı. Üzerine 10 mL etanol 

içinde 1,5 mL 1 M etanolde 1M KOH çözeltisinde çözülen fenilalanin (1,5 mmol; 0,24 

g) eklendi. Dört saat boyunca N2 gazı atmosferinde, geri soğutucu altında karıştırılan 

çözelti soğuk etanol ve soğuk su ile yıkandı, P4O10 üzerinde kurutuldu. 

 

Şekil 3.15. [CuL3(phe)(H2O)2] kompleksinin yapısı 
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Renk koyu fıstık yeşili, verim = % 72,6, erime noktası = 251,2 oC, molekül ağırlığı = 

658,99 g/mol, molekül formülü = C28H27N4O6BrCu, element analizi teorik (deneysel) 

%C: 51,03 (51,50); H: 4,13 (4,13); N: 8,50 (8,37); Cu: 9,64 (10,09), B.M(μeff) = 1,73, 

İletkenlik (Ω-1cm2mol-1) = 12,6, IR (cm-1) (Şekil 3.17) O-H 3432y, 823z; N-H 3329z, 

3253z; Ar(C-H) 3034z, 738o, 698o; alifatik (C-H) 2945z; C=O 1670z; C=N 1620ş; 

Ar(C=C) 1417o; C-O 1192ş; C-N 1161z; C-C 1109ş; N-O 968z. 

 

Şekil 3.16. [CuL3(phe)(H2O)2] kompleksinin FT-IR Spekturumu 

[CoL1(phe)(H2O)2] kompleksi sentezi: Co(CH3COO)2
.4H2O (1,5 mmol; 0,37 g) 50 mL 

ve HL1 (1,5 mmol; 0,16 g) 30 mL etanolde ayrı ayrı çözüldü. İki çözelti N2 gazı 

atmosferinde 30 dk boyunca geri soğutucu altında karıştırıldı. Üzerine 10 mL etanol 

içinde 1,5 mL 1 M etanolde 1M KOH çözeltisinde çözülen fenilalanin (1,5 mmol; 0,24 

g) eklendi. Dört saat boyunca N2 gazı atmosferinde, geri soğutucu altında karıştırılan 

çözelti soğuk etanol ve soğuk su ile yıkandı, P4O10 üzerinde kurutuldu. 
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Şekil 3.17. [CoL1(phe)(H2O)2] kompleksinin yapısı 

Renk fıstık yeşili, verim = % 70,1, erime noktası= 268,3 oC, molekül ağırlığı = 589,50 

g/mol, molekül formülü = C29H30N4O6Co, element analizi teorik (deneysel) %C: 59,09 

(59,60); H: 5,13 (5,39); N: 9,50 (9,18); Co: 10,00 (9,70), B.M(μeff) = 0,95, İletkenlik (Ω-

1cm2mol-1) = 6,7, IR (cm-1) (Şekil 3.19) O-H 3431y, 821o; N-H 3259z; Ar(C-H) 3042z, 

734o, 694z; alifatik (C-H) 3014z; C=O 1664w; C=N 1625o,1606o; Ar(C=C) 1421ş; C-O 

1197ş; C-N 1157o; C-C 1126o; N-O 1002z. 

Şekil 3.18. [CoL1(phe)(H2O)2] kompleksinin FT-IR Spektrumu 
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[CoL2(phe)(H2O)2] kompleksi sentezi: Co(CH3COO)2
.4H2O (1,5 mmol; 0,37 g) 50 mL 

ve HL2 (1,5 mmol; 0,19 g) 30 mL etanolde ayrı ayrı çözüldü. İki çözelti N2 gazı 

atmosferinde 30 dk boyunca geri soğutucu altında karıştırıldı. Üzerine 10 mL etanol 

içinde 1,5 mL 1 M etanoldE 1M KOH çözeltisinde çözülen fenilalanin (1,5 mmol; 0,24 

g) eklendi. Dört saat boyunca N2 gazı atmosferinde, geri soğutucu altında karıştırılan 

çözelti soğuk etanol ve soğuk su ile yıkandı, P4O10 üzerinde kurutuldu. 

 

Şekil 3.19. [CoL2(phe)(H2O)2] kompleksinin yapısı 

Renk açıkfıstık yeşili, verim = % 67,3, erime noktası= 255,4 oC, molekül ağırlığı = 609,92 

g/mol, molekül formülü = C28H27N4O6ClCo, element analizi teorik (deneysel) %C: 55,14 

(55,13); H: 4,46 (4,93); N: 9,19 (8,74); Co: 9,66 (9,96), B.M(μeff) = 1,58, İletkenlik (Ω-

1cm2mol-1) = 8,1, IR (cm-1) (Şekil 3.21) O-H 3431y, 827o; N-H 3280z, 3130z; Ar(C-H) 

3055z, 734o,; alifatik (C-H) 2953z; C=O 1653z; C=N 1606o; Ar(C=C) 1421ş; C-O 

1193ş; C-N 1157z; C-C 1114ş; N-O 1006z.  
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Şekil 3.20. [CoL2(phe)(H2O)2] kompleksinin FT-IR Spektrumu 

[CoL3(phe)(H2O)2] kompleksi sentezi: Co(CH3COO)2
.4H2O (1,5 mmol; 0,37 g) 50 mL 

ve HL3 (1,5 mmol; 0,26 g) 30 mL etanolde ayrı ayrı çözüldü. İki çözelti N2 gazı 

atmosferinde 30 dk boyunca geri soğutucu altında karıştırıldı. Üzerine 10 mL etanol 

içinde 1,5 mL 1 M etanolde 1M KOH çözeltisinde çözülen fenilalanin (1,5 mmol; 0,24 

g) eklendi. Dört saat boyunca N2 gazı atmosferinde, geri soğutucu altında karıştırılan 

çözelti soğuk etanol ve soğuk su ile yıkandı, P4O10 üzerinde kurutuldu. 

 

Şekil 3.21. [CoL3(phe)(H2O)2] kompleksinin yapısı 

Renk Fıstık yeşili, verim = % 69,5, erime noktası= 230,1 oC, molekül ağırlığı = 654,37 

g/mol, molekül formülü = C28H27N4O6BrCo, element analizi teorik (deneysel) %C: 51,39 
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(51,19); H: 4,16 (4,56); N: 8,56 (8,49); Co: 9,01 (8,89), B.M(μeff) = 1,32, İletkenlik (Ω-

1cm2mol-1) = 15,8, IR (cm-1) ( Şekil 3.23) O-H 3430y, 823o; N-H 3288z; Ar(C-H) 3082z, 

735ş, 694o; alifatik (C-H) 2918z; C=O 1647z; C=N 1602o; Ar(C=C) 1417ş; C-O 1192ş; 

C-N 1130z; C-C 1109o; N-O 1006z. 

 

Şekil 3.22. [CoL3(phe)(H2O)2] kompleksinin FT-IR Spektrumu 

[NiL1(phe)(H2O)2] kompleksi sentezi: Ni(CH3COO)2·4H2O (1,5 mmol; 0,38 g) 50 mL 

ve HL1 (1,5 mmol; 0,16 g) 30 mL etanolde ayrı ayrı çözüldü. İki çözelti N2 gazı 

atmosferinde 30 dk boyunca geri soğutucu altında karıştırıldı. Üzerine 10 mL etanol 

içinde 1,5 mL 1 M etanolde 1M KOH çözeltisinde çözülen fenilalanin (1,5 mmol; 0,24 

g) eklendi. Dört saat boyunca N2 gazı atmosferinde, geri soğutucu altında karıştırılan 

çözelti soğuk etanol ve soğuk su ile yıkandı, P4O10 üzerinde kurutuldu. 
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Şekil 3.23. [NiL1(phe)(H2O)2] kompleksinin yapısı 

Renk çimen yeşili, verim = % 63,1, molekül ağırlığı = 589,27 g/mol, molekül formülü = 

C29H28N3O6Ni, element analizi teorik (deneysel) %C: 59,11 (59,44); H: 5,13 (5,22); N: 

9,51 (9,97); Ni: 9,96 (10,34), B.M(μeff) = 2,43, İletkenlik (Ω-1cm2mol-1) = 9,3, IR (cm-1) ( 

Şekil 3.25) O-H 3404y, 832o; N-H 3356z, 3294z; Ar(C-H) 3034z, 734o, 694z; alifatik 

(C-H) 2910z; C=O 1653z; C=N 1629o, 1602o; Ar(C=C) 1423ş; C-O 1201ş; C-N 1157o; 

C-C 1132o; N-O 1002z.  

 

Şekil 3.24. [NiL1(phe)(H2O)2] kompleksinin FT-IR Spektrumu 

[NiL2(phe)(H2O)2] kompleksi sentezi: Ni(CH3COO)2
.4H2O (1,5 mmol; 0,38 g) 50 mL 

ve HL2 (1,5 mmol; 0,19 g) 30 mL etanolde ayrı ayrı çözüldü. İki çözelti N2 gazı 

atmosferinde 30 dk boyunca geri soğutucu altında karıştırıldı.  Üzerine 10 mL etanol 
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içinde 1,5 mL 1 M etanolde 1M KOH çözeltisinde çözülen fenilalanin (1,5 mmol; 0,24 

g) eklendi. Dört saat boyunca N2 gazı atmosferinde, geri soğutucu altında karıştırılan 

çözelti soğuk etanol ve soğuk su ile yıkandı, P4O10 üzerinde kurutuldu. 

 
Şekil 3.25. [NiL2(phe)(H2O)2] kompleksinin yapısı 

Renk çimen yeşili, verim = % 60,4, molekül ağırlığı = 609,68 g/mol, molekül formülü = 

C28H27N4O6ClNi, element analizi teorik (deneysel) %C: 55,16 (55,19); H: 4,46 (4,07); N: 

9,19 (8,92); Ni: 9,63 (9,62), B.M(μeff) = 1,98, İletkenlik (Ω-1cm2mol-1) = 10,3, IR (cm-1) 

(Şekil 3.27) O-H 3430y, 827o; N-H 3246z, 3130z; Ar(C-H) 3047z, 734ş, 694o; alifatik 

(C-H) 2953z; C=O 1660z; C=N 1602o; Ar(C=C) 1421ş; C-O 1193ş; C-N 1161z; C-C 

1112o; N-O 1002z. 

 

Şekil 3.26. [NiL2(phe)(H2O)2] kompleksinin FT-IR Spektrumu 
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[NiL3(phe)(H2O)2] kompleksi sentezi: Ni(CH3COO)2
.4H2O (1,5 mmol; 0,38 g) 50 mL 

ve HL3 (1,5 mmol; 0,26 g) 30 mL etanolde ayrı ayrı çözüldü. İki çözelti N2 gazı 

atmosferinde 30 dk boyunca geri soğutucu altında karıştırıldı. Üzerine 10 mL etanol 

içinde 1,5 mL 1 M etanolde 1M KOH çözeltisinde çözülen fenilalanin (1,5 mmol; 0,24 

g) eklendi. Dört saat boyunca N2 gazı atmosferinde, geri soğutucu altında karıştırılan 

çözelti soğuk etanol ve soğuk su ile yıkandı, P4O10 üzerinde kurutuldu. 

 

Şekil 3.27. [NiL3(phe)(H2O)2] kompleksinin yapısı 

Renk çimen yeşili, verim = % 61,3, molekül ağırlığı = 654,13g/mol, molekül formülü = 

C28H27N4O6BrNi, element analizi teorik (deneysel) %C: 51,41 (51,56); H: 4,16 (4,41); N: 

8,57 (8,78); Ni: 8,97 (8,56), B.M(μeff) = 2,70, İletkenlik (Ω-1cm2mol-1) = 8,7, IR (cm-1) 

(Şekil 3.29) O-H 3430y, 821o; N-H 3241z, 3122z; Ar(C-H) 3082z, 734o, 694o; alifatik 

(C-H) 3007z; C=O 1651z; C=N 1602o; Ar(C=C) 1417ş; C-O 1188ş; C-N 1132z; C-C 

1109o; N-O 1102z. 
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Şekil 3.28. [NiL3(phe)(H2O)2] kompleksinin FT-IR Spektrumu 

3.5.1.2. Sistein (sys) oksim komplekslerinin sentezleri 

[CuL1(sys)(H2O)2] kompleksi sentezi: Cu(CH3COO)2
.4H2O (1,5 mmol; 0,29 g) 50 mL 

ve HL1 (1,5 mmol; 0,16 g) 30 mL etanolde ayrı ayrı çözüldü. İki çözelti N2 gazı 

atmosferinde 30 dk boyunca geri soğutucu altında karıştırıldı. Üzerine 10 mL etanol 

içinde 1,5 mL 1 M etanolde 1M KOH çözeltisinde çözülen sistein (1,5 mmol; 0,18 g) 

eklendi. Dört saat boyunca N2 gazı atmosferinde, geri soğutucu altında karıştırılan çözelti 

soğuk etanol ve soğuk su ile yıkandı, P4O10 üzerinde kurutuldu. 

 

Şekil 3.29. [CuL1(sys)(H2O)2] kompleksinin yapısı 
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Renk fıstık yeşili, verim = % 72,4, erime noktası = 209,2oC, molekül ağırlığı = 550,09 

g/mol, molekül formülü = C23H26N4O6SCu element analizi teorik (deneysel) %C: 50,22 

(50,58); H: 4,76 (4,60); N: 10,19 (9,99); S: 5,83 (6,16); Cu: 11,55 (11,33), B.M(μeff) = 

1,36, İletkenlik (Ω-1cm2mol-1) = 6,9, IR (cm-1) (Şekil 3.31) O-H 3425y, 815o; N-H 3298z; 

Ar(C-H) 3120z, 736ş, 698o; alifatik (C-H) 2981z; S-H 2837; C=O 1668o; C=N 1625ş; 

Ar(C=C) 1423ş; C-O 1197ş; C-N 1152o; C-C 1130o; N-O 1005z.  

 

Şekil 3.30. [CuL1(sys)(H2O)2] kompleksinin FT-IR Spektrumu 

[CuL2(sys)(H2O)2] kompleksi sentezi: Cu(CH3COO)2
.4H2O (1,5 mmol; 0,29 g) 50 mL 

ve HL2 (1,5 mmol; 0,19 g) 30 mL etanolde ayrı ayrı çözüldü. İki çözelti N2 gazı 

atmosferinde 30 dk boyunca geri soğutucu altında karıştırıldı. Üzerine 10 mL etanol 

içinde 1,5 mL 1 M etanolde 1M KOH çözeltisinde çözülen sistein (1,5 mmol; 0,18 g) 

eklendi. Dört saat boyunca N2 gazı atmosferinde, geri soğutucu altında karıştırılan çözelti 

soğuk etanol ve soğuk su ile yıkandı, P4O10 üzerinde kurutuldu. 

40060080010001200140016001800200024002800320036004000

1/cm

50

60

70

80

90

100

%T



41 

 

Şekil 3.31. [CuL2(sys)(H2O)2] kompleksinin yapısı 

Renk fıstık yeşili, verim = % 70,6, erime noktası = 227,8 oC, molekül ağırlığı = 570,51 

g/mol, molekül formülü = C22H23N4O6SClCu element analizi teorik (deneysel) %C: 46,32 

(45,93); H: 4,06 (3,84); N: 9,82 (9,75); S: 5,62 (5,06);  Cu: 11,14 (11,65), B.M(μeff) = 1,65, 

İletkenlik (Ω-1cm2mol-1) = 7,1, IR (cm-1) (Şekil 3.33) O-H  3439y, 827z; N-H 3302z, 

3222z; Ar(C-H) 3047z, 735o, 694o; alifatik (C-H) 2918z; S-H 2877z; C=O 1670z; C=N 

1625o 1606o; Ar(C=C) 1421ş; C-O 1197ş; C-N 1136z; C-C 1114ş; N-O 1006z.  

Şekil 3.32. [CuL2(sys)(H2O)2] kompleksinin FT-IR Spektrumu 
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[CuL3(sys)(H2O)2] kompleksi sentezi: Cu(CH3COO)2
.4H2O (1,5 mmol; 0,29 g) 50 mL 

ve HL3 (1,5 mmol; 0,26 g) 30 mL etanolde ayrı ayrı çözüldü. İki çözelti N2 gazı 

atmosferinde 30 dk boyunca geri soğutucu altında karıştırıldı. Üzerine 10 mL etanol 

içinde 1,5 mL 1 M etanolde 1M KOH çözeltisinde çözülen sistein (1,5 mmol; 0,18 g) 

eklendi. Dört saat boyunca N2 gazı atmosferinde, geri soğutucu altında karıştırılan çözelti 

soğuk etanol ve soğuk su ile yıkandı, P4O10 üzerinde kurutuldu. 

 

Şekil 3.33. [CuL3(phe)(H2O)2] kompleksinin yapısı 

Renk açık fıstık yeşili, verim = %71,2, erime noktası =223,7 oC, molekül ağırlığı = 614,96 

g/mol, molekül formülü = C22H23N4O6SBrCu element analizi teorik (deneysel) %C: 42,97 

(42,90); H: 3,77 (3,51); N: 9,11 (9,04); S: 5,21 (4,85); Cu: 10,33 (10,59), B.M(μeff) = 1, 

41 İletkenlik (Ω-1cm2mol-1) = 9,1, IR (cm-1) (Şekil 3.35) O-H 3425y, 823o; N-H 3307z, 

3240z; Ar(C-H) 3028z, 738o, 698z; alifatik (C-H) 2958z; S-H 2883z; C=O 1670z; C=N 

1625ş; Ar(C=C) 1417ş; C-O 1192ş; C-N1132z; C-C1109o; N-O1006z.  
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Şekil 3.34. [CuL3(sys)(H2O)2] kompleksinin FT-IR Spekturumu 

[CoL1(sys)(H2O)2] kompleksi sentezi: Co(CH3COO)2
.4H2O (1,5 mmol; 0,37 g) 50 mL 

ve HL1 (1,5 mmol; 0,16 g) 30 mL etanolde ayrı ayrı çözüldü. İki çözelti N2 gazı 

atmosferinde 30 dk boyunca geri soğutucu altında karıştırıldı. Üzerine 10 mL etanol 

içinde 1,5 mL 1 M etanolde 1M KOH çözeltisinde çözülen sistein (1,5 mmol; 0,18 g) 

eklendi. Dört saat boyunca N2 gazı atmosferinde, geri soğutucu altında karıştırılan çözelti 

soğuk etanol ve soğuk su ile yıkandı, P4O10 üzerinde kurutuldu. 

 

Şekil 3.35. [CoL1(sys)(H2O)2] kompleksinin yapısı 
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Renk açık fıstık yeşili, verim = % 69,2, erime noktası= 245,3 oC, molekül ağırlığı = 

565,04 g/mol, molekül formülü = C22H23N4O6SClCo, element analizi teorik (deneysel) 

%C: 50,64 (50,85); H: 4,80 (4,64); N: 10,27 (10,50); S: 5,88 (6,09); Co: 10,80 (11,02), 

B.M(μeff) = 3,83, İletkenlik (Ω-1cm2mol-1) = 8,2, IR (cm-1) ( Şekil 3.37) O-H 3439y, 821z; 

N-H 3350z, 3280z; Ar(C-H) 3061z, 735o, 694z; alifatik (C-H) 2985z; S-H 2891z; C=O 

1665z; C=N 1602ş; Ar(C=C) 1421ş; C-O1197ş; C-N 1153o; C-C 1122o; N-O 989z. 

 

Şekil 3.36. [CoL1(sys)(H2O)2] kompleksinin FT-IR Spektrumu 

[CoL2(sys)(H2O)2] kompleksi sentezi: Co(CH3COO)2·4H2O (1,5 mmol; 0,37 g) 50 mL 

ve HL2 (1,5 mmol; 0,19 g) 30 mL etanolde ayrı ayrı çözüldü. İki çözelti N2 gazı 

atmosferinde 30 dk boyunca geri soğutucu altında karıştırıldı. Üzerine (1,5 mL 1 M) KOH 

çözeltisi varlığında 10 mL etanol içinde çözülen sistein (1,5 mmol; 0,18 g) eklendi. Dört 

saat boyunca N2 gazı atmosferinde, geri soğutucu altında karıştırılan çözelti soğuk etanol 

ve soğuk su ile yıkandı, P4O10 üzerinde kurutuldu. 
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Şekil 3.37. [CoL2(sys)(H2O)2] kompleksinin yapısı 

Renk açık fıstık yeşili, verim = % 66,3, erime noktası= 242,1oC, molekül ağırlığı = 565,89 

g/mol, molekül formülü = C22H23N4O6SClCo, element analizi teorik (deneysel) %C: 

46,69 (47,08); H: 4,10 (4,07); N: 9,90 (9,93); S: 5,67 (5,97);  Co: 10,41 (10,04), B.M(μeff) 

= 3,60, İletkenlik (Ω-1cm2mol-1) = 7,0, IR (cm-1) (Şekil 3.39) O-H 3425y, 827o; N-H 

3356z, 3280z, 3122z; Ar(C-H) 3047z, 738o, 698z; alifatik (C-H) 2993z S-H 2897z; C=O 

1664z; C=N 1602ş; Ar(C=C) 1413ş; C-O1193ş; C-N 1136z; C-C 1112o; N-O 995z. 

 

Şekil 3.38. [CoL2(sys)(H2O)2] kompleksinin FT-IR Spektrumu 
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[CoL3(sys)(H2O)2] kompleksi sentezi: Co(CH3COO)2·4H2O (1,5 mmol; 0,37 g) 50 mL 

ve HL3 (1,5 mmol; 0,26 g) 30 mL etanolde ayrı ayrı çözüldü. İki çözelti N2 gazı 

atmosferinde 30 dk boyunca geri soğutucu altında karıştırıldı. Üzerine 10 mL etanol 

içinde 1,5 mL 1 M etanolde 1M KOH çözeltisinde çözülen sistein (1,5 mmol; 0,18 g) 

eklendi. Dört saat boyunca N2 gazı atmosferinde, geri soğutucu altında karıştırılan çözelti 

soğuk etanol ve soğuk su ile yıkandı, P4O10 üzerinde kurutuldu. 

 

Şekil 3.39. [CoL3(sys)(H2O)2] kompleksinin yapısı 

Renk açık fıstık yeşili, verim = % 68,2, erime noktası = 257,6 oC, molekül ağırlığı = 

610,34 g/mol, molekül formülü = C22H23N4O6SBrCo, element analizi teorik (deneysel) 

%C: 43,29 (43,71); H: 3,80 (3,74); N: 9,18 (9,19); S: 5,25 (5,41); Co: 9,66 (9,52), B.M(μeff) 

= 3,07, İletkenlik (Ω-1cm2mol-1) =9,0, IR (cm-1) (Şekil 3.41) O-H 3425y, 821o; N-H 

3280z; Ar(C-H) 3082z, 734o, 694z; alifatik (C-H) 2904z; S-H 2883z; C=O 1653z; C=N 

1598ş; Ar(C=C) 1417ş; C-O1193ş; C-N 1126z; C-C 1112o; N-O 1002z. 
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Şekil 3.40. [CoL3(sys)(H2O)2] kompleksinin FT-IR Spektrumu 
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BÖLÜM 4 

SONUÇLAR VE TARTIŞMA 

Bu çalışmada, Friedel-Crafts açilasyonuna göre alüminyum klorür varlığında kloroasetil 

klorürün bifenil ile reaksiyonundan 4-(kloroasetil)bifenil hazırlandı. 4-

bifenilhidroksimoil klorür, 4-(kloroasetil)bifenilin, kuru HC1 gazı varlığında isopentil 

nitrit ile reaksiyonu sonucu elde edildi [57]. Oksim ligandları, 4-bifenilhidroksimoil 

klorür ve piridin türevi aminlerin kondenzasyon reaksiyonundan sentezlendi. Oksim 

ligandları ile beraber ikincil ligand olarak fenilalanin ve sistein amino asitleri kullanılarak 

Cu(II), Co(II) ve Ni(II) geçiş metalleri ile karışık ligandlı kompleksler sentezlendi. 

Metal komplekslerinin element analiz cihazı ile C, H, N ve S tayini, ICP-MS ile metal 

tayini, FT-IR spektroskopisi, manyetik susseptibilite, iletkenlik ölçümleri ve TG/DTA 

analizlerinden yararlanılarak yapıları aydınlatıldı. Oksim ligandlarının yapı 

aydınlatılmasında 1H-NMR ve 13C-NMR spektrumlarından da faydalanıldı. Sentezlenen 

bileşiklerin yapılarındaki hesaplanan C, H, N, S, Cu, Co ve Ni yüzdelerinin, element 

analiz ve ICP-MS sonuçları ile uyum içinde olduğu gözlendi.  

4.1. FT-IR Spektrumları 

Oksim ligandının ve amino asit bağlı Cu(II), Co(II) ve Ni(II) geçiş metallerinin ayrı ayrı 

FT-IR spektrumları alındı ve elde edilen sonuçlar Bölüm 3.4’ de belirtildi. Ligandın ve 

metal komplekslerinin FT-IR spektrumları literatürde bulunan benzer bileşiklerin 

spektrumlarıyla karşılaştırılıp yapıları açıklandı.  

Ligandın FT-IR spektrumu incelendiğinde 3251 cm-1 de (O-H) piki çıkarken, 

komplekslerin spektrumunda bu pikin 3437-3458 cm-1 arasına kaydığı gözlemdi. OH 

grubunun daha düşük frekansları metal komplekslerinde suyun koordinasyona katıldığını 

göstermektedir. Ayrıca metal komplekslerinde 815-821 cm-1 arasında oluşan yeni bantlar 

koordine suyun gerilme titreşim değerlerini göstermektedir [58]. Koordinasyona dahil 

olmuş su molekülleri termal gravimetrik analiz yöntemiyle de desteklenmiştir. 

Ligandlarda 1647-1672 cm-1’ de gözlenen C=O piki metal komplekslerinde 1653-1670 

cm-1’ aralığında çıkmıştır. C=O bandının daha düşük bölgeye kayması karbonil grubunda 

bulunan oksijenin koordinasyona dahil olduğunu göstermektedir [58]. 
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Ligandlarda 1604 cm-1 de ortaya çıkan C=N titreşimleri, komplekslerde 1606-1620 cm-1 

aralığında görülmüştür. Ligandın oksim grubu merkez metal atomuna oksijen atomundan 

bağlanmaktadır. Oksim grubunun metal ile kompleks oluşturması azot atomu üzerinden 

değil de, oksijen atomu üzerinden olduğu için C=N gerilme titreşimlerinde kompleks 

oluşumu ile belirgin bir değişim gözlenmemektedir [59]. 

Ligandların spektrumunda (N-O) titreşimleri 947-1002 cm-1 aralığında güçlü bir pik 

olarak görülmüştür. Komplekslerin IR spektrumlarına bakıldığında ise, N-O gerilme 

titreşim frekansı spektrumlarında yaklaşık olarak 4-48 cm-1 aralığında daha düşük 

frekansa kaymıştır. Bu değişim oksim grubunun oksijen atomu ve metal arasında 

koordinasyon bağı oluştuğunu göstermektedir [60]. 

Sentezlenen ligandların N-H gerilme titreşimlerinin 3329-3334 cm-1 aralığında ortaya 

çıktığı ve kompleks oluşumuna N-H grubu direkt olarak katılmadığı için, komplekslerde 

NH gerilme titreşimlerinde çok fazla kayma görülmediği anlaşılmaktadır [4].  

4.2. 1H-NMR Spektrumları 

Piridin ligandlarının 1H-NMR spektrumu CDCl3 çözücü kullanılarak alınmıştır. 

Tablo 4.1. Ketoksim ligandlarının 1H NMR değerleri  

Bileşik N-OH (ppm) N-H (ppm) C-Haromatik (ppm) C-Halifatik (ppm) 

HL1 9,88 (s 1H) 7,26 (s 1H) 7,40-8,77 (m 12H) 2,45 (s 3H) 

HL2 10,07 (s 1H) 7,28 (s 1H) 7,41-8,80 (m 12H) - 

HL3 10,14 (s 1H) 7,28(s 1H) 7,42-8,80 (m 12H) - 

 

Oksim ligandlarının 1H-NMR spektrumu (Bölüm 3) incelendiğinde 9,88-10,07 ppm (1 

H) aralığında oksim protonuna ait singlet pikler gözlenmektedir. N-H protonuna ait 

singlet pik 7,28 ppm (1 H) de ortaya çıkmıştır. Aromatik C-H protonlarına ait multiplet 

pikler ise 7,41-8,80 ppm (12 H) aralığında gözlemlenmiştir [60]. 
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4.3. 13C-NMR Spektrumları 

Ligandların 13C-NMR spektrumu CDCl3 çözücüsü kullanılarak alınmıştır.  

4-(2-Amino-5-kloropiridinfenilaminoisonitrosoasetil)bifenilin 13C-NMR spektrumu 

(Şekil 3.8) incelendiğinde 159,39 ppm deki pik karbonil karbonuna aittir. 153,10 ppm 

deki çıkan pik oksim karbonunu göstermekte, 124,50-144,56 ppm arasında çıkan pikler 

aromatik karbonlara, 117,72 ppm de görülen pik Cl’a bağlı C atomunun komşu C 

atomuna, 77,33 ppm de çıkan pik NH2’ye bağlı C atomunun komşu C atomuna, 77,21 

ppm de ortaya çıkan pikler NH2’ye bağlı C atomuna, 77,01 ppm de görülen pik piridin 

halkasındaki N atomuna bağlı C atomuna, 76,69 ppm de ortaya çıkan pik ise Cl’a bağlı C 

atomuna aittir. 

4-(2-Amino-5-bromopiridinfenilaminoisonitrosoasetil)bifenilin 13C-NMR spektrumu 

(Şekil 3.11) incelendiğinde 159,07 ppm deki pik karbonil karbonuna aittir. 152,85 ppm 

deki çıkan pik oksim karbonunu göstermekte, 117,98-144,62 ppm arasında çıkan pikler 

aromatik karbonlara, 113,93 ppm de görülen pik Cl’a bağlı C atomunun komşu C 

atomuna, 77,33 ppm de görülen pik NH2’ye bağlı C atomunun komşu C atomuna, 77,21 

ppm de gözlenen pikler NH2’ye bağlı C atomuna, 77,01 ppm de görülen pik piridin 

halkasındaki N atomuna bağlı C atomuna, 76,69 ppm de görülen pik ise Br’a bağlı C 

atomuna aittir. 

4.4. Termogravimetrik (TG/DTA) Analiz 

Cu(II), Co(II) ve Ni(II) geçiş metallerinin karışık ligandlı komplekslerinin 

termogravimetrik analizleri, oda sıcaklığı ile 1000oC arasında ve azot atmosferi altında 

gerçekleştirildi. 

Metal komplekslerinin termogravimetrik analiz diyagramları incelendiği zaman (Tablo 

4.1) genellikle 1000oC’ de TG hesaplamalarına göre kalıntı olarak metal ve metal oksit 

kaldığı gözlemlenmektedir. Bazı komplekslerde ise 1000oC’de bozunma devam 

etmektedir. 
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Tablo 4.2. Komplekslerin termal analiz (TG/DTA) sonuçları 

Kompleks 

 

TG 

aralığı 

(
o
C) 

DTAmax 

(
o
C) 

Teorik 

(Deneysel, %) 

Kütle kaybı 

Değişim Kalıntı 

[CuL1(phe)(H2O)2] 21-240 

 

220 26,0 

(25,7) 

2 H2O molekülünün 

ve piridin halkasının 

yapıdan ayrılması 

 

 240-

1000 

 70,7 

(70,3) 

Organik grupların 

yapıdan ayrılması 

Cu 

[CuL2(phe)(H2O)2] 21-230  26,3 

(26,1) 

2 H2O molekülünün 

ve piridin halkasının 

yapıdan ayrılması 

 

 230-

1000 

240 32,6 

(31,7) 

Organik grupların 

yapıdan ayrılması 

Bozunma 

devam 

ediyor 

[CuL3(phe)(H2O)2] 21-245 

 

 5,4 

(5,1) 

2 H2O molekülünün 

yapıdan ayrılması 

 

 245-

1000 

250 74,6 

(74,2) 

Organik grupların 

yapıdan ayrılması 

Bozunma 

devam ediyor 

[CoL1(phe)(H2O)2] 21-265  5,7 

(5,1) 

2 H2O molekülünün 

yapıdan ayrılması 

 

 265-

1000 

270 73,7 

(72,8) 

Organik grupların 

yapıdan ayrılması 

Bozunma 

devamediyor 

[CoL2(phe)(H2O)2] 

 

21-310 

 

270 2   6,8 

5   (5,7) 

2 H2O molekülünün  

yapıdan ayrılması 

 

 310-

1000 

 44,3 

(43,9) 

Organik grupların 

yapıdan ayrılması 

Bozunma 

devam 

ediyor    

[CoL3(phe)(H2O)2] 21-280 

 

250 26,4 

(26,1) 

2 H2O molekülü ve 

piridin halkasının 

yapıdan ayrılması 

 

 280-

1000 

 68,5 

(67,7) 

Organik grupların 

yapıdan ayrılması 

 

Co 
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Tablo 4.2. Komplekslerin termal analiz (TG/DTA) sonuçları aynı tablo (devam)  

[NiL1(phe)(H2O)2] 21-280 

 

 

265 26,7 

(25,4) 

2 H2O molekülü ve 

piridin halkasının 

yapıdan ayrılması 

 

 280-

1000 

 41,2 

(40,1) 

Organik grupların 

yapıdan ayrılması 

 

NiO 

[NiL2(phe)(H2O)2] 21-268 265 26,4 

(25,7) 

2 H2O molekülü ve 

piridin halkasının 

yapıdan ayrılması  

 

 

 

268-

1000 

 31,8 

(31,5) 

Organik grupların 

yapıdan ayrılması 

 

NiO 

[NiL3(phe)(H2O)2] 21-325 265 26,2 

(25,8) 

2 H2O molekülü ve  

piridin halkasının 

yapıdan ayrılması 

 

 

 

325-

1000 

 53,8 

(52,4) 

Organik grupların 

yapıdan ayrılması 

Bozunma 

devam 

ediyor    

[CuL1(sys)(H2O)2] 21-325 225 

 

26,4 

(25,6) 

2 H2O molekülü ve 

piridin halkasının 

yapıdan ayrılması 

 

 

 

325-

1000 

 48,4 

(47,6) 

Organik grupların 

yapıdan ayrılması 

Bozunma 

devam 

ediyor    

[CuL2(sys)(H2O)2] 21-250 225 

 

26,5 

(25,6) 

2 H2O molekülü ve 

piridin halkasının 

yapıdan ayrılması 

 

 

 

250-

1000 

 25,4 

(25,1) 

Organik grupların 

yapıdan ayrılması 

Bozunma 

devam 

ediyor    

 

[CuL3(sys)(H2O)2] 21-250 240 

 

26,3 

(26,1) 

 

2 H2O molekülü ve 

piridin halkası  

yapıdan ayrılması 

 

 

 

250-

1000 

 23,1 

(22,3) 

Organik grupların 

yapıdan ayrılması 

Bozunma 

devam 

ediyor    
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Tablo 4.2. Komplekslerin termal analiz (TG/DTA) sonuçları aynı tablo (devam)  

 

[C29H30N4O6Cu] genel formülüne sahip [CuL1 (phe)(H2O)2] kompleksinin termal analiz 

diyagramındaki (Şekil 4.1) ilk basamakta 21-240oC sıcaklık aralığında tahmini % 26,0’lik 

kütle kaybı ile 2 H2O molekülünün ve piridin halkasının yapıdan ayrıldığını 

göstermektedir (hesaplanan kütle kaybı= % 25,7). İkinci basamakta ise 240-1000oC 

sıcaklık arasında % 70,7’ lük kütle kaybı organik grupların yapıdan uzaklaşmasına 

karşılık gelmektedir (hesaplanan kütle kaybı= %70,3). Son olarak molekülde Cu 

kalmıştır. 

 

[CoL1(sys)(H2O)2] 21-310 260 6,1 

(6,0) 

2 H2O 

molekülünün 

yapıdan ayrılması 

 

 

 

 

310-1000  71,6 

(71,2) 

Organik grupların 

yapıdan ayrılması 

Bozunma 

devam 

ediyor  

[CoL2(sys)(H2O)2]  21-300 

 

265 26,3 

(25,8) 

2 H2O molekülü 

ve piridin 

halkasının 

yapıdan ayrılması 

 

 

 

300-1000 

 

 51,7 

(51,2) 

Organik grupların 

yapıdan ayrılması 

Bozunma 

devam 

ediyor  

[CoL3(sys)(H2O)2] 21-300 

 

270 26,1 

(25,8) 

2 H2O molekülü 

ve piridin 

halkasının 

yapıdan ayrılması 

 

 

 

300-1000  68,8 

(68,4) 

Organik grupların 

yapıdan ayrılması 

Co 
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Şekil 4.1. [CuL1(phe)(H2O)2] kompleksinin termal analiz diyagramı 

[C28H27N4O6ClCu] genel formülüne sahip [CuL2(phe)(H2O)2] kompleksinin termal analiz 

diyagramındaki (Şekil 4.2) ilk basamakta 21-230oC sıcaklık aralığında tahmini % 

26,3’lük kütle kaybı ile 2 H2O molekülünün ve piridin halkasının yapıdan ayrıldığını 

göstermektedir (hesaplanan kütle kaybı = % 26,1). İkinci basamakta ise 230-1000oC 

sıcaklık arasında % 32,6’ lük kütle kaybı organik grupların yapıdan uzaklaşmasını 

göstermektedir (hesaplanan kütle kaybı = %31,7). 1000oC den sonra bozunma devam 

etmektedir. 
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Şekil 4.2. [CuL2(phe)(H2O)2] kompleksinin termal analiz diyagramı 

[C28H27N4O6BrCu] genel formülüne sahip [CuL3(phe)(H2O)2] kompleksinin termal 

analiz diyagramındaki (Şekil 4.3) ilk basamakta 21-245oC sıcaklık aralığında tahmini % 

5,4 (hesaplanan kütle kaybı = %5,1)’lük kütle kaybı ile 2 tane su molekülü yapıdan 

ayrıldığı, ikinci basamakta ise 245-1000oC sıcaklık arasında tahmini % 74,6’ lik kütle 

kaybı (hesaplanan kütle kaybı = %74,2) ile kalan organik grupların yapıdan ayrıldığı 

görülmektedir. Üçüncü basmakta ise bozunmanın devam ettiği gözlemlenmektedir.  
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Şekil 4.3. [CuL3(phe)(H2O)2] kompleksinin termal analiz diyagramı 

[C29H30N4O6Co] genel formülüne sahip [CoL1(phe)(H2O)2] kompleksinin termal analiz 

diyagramındaki (Şekil 4.4) ilk basamakta 21-265oC sıcaklık aralığında tahmini % 5,7’lik 

kütle kaybı ile 2 mol su molekülünün yapıdan uzaklaştığını göstermektedir (hesaplanan 

kütle kaybı = %5,1). İkinci basamakta ise 265-1000oC sıcaklık aralığında, % 73,7’lik 

kütle kaybı ligand moleküllerinin yapıdan ayrılmasına karşılık gelmektedir (hesaplanan 

kütle kaybı = %72,8). Üçüncü basmakta ise bozunmanın devam ettiği 

gözlemlenmektedir.  
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Şekil 4.4. [CoL1(phe)(H2O)2] kompleksinin termal analiz diyagramı 

[C28H27N4O6ClCo] genel formülüne sahip [CoL2(phe)(H2O)2] kompleksinin termal analiz 

diyagramındaki (Şekil 4.5) ilk basamakta 21-310oC sıcaklık aralığında tahmini % 

26,3’lük kütle kaybı ile 2 H2O molekülü ve piridin halkasının yapıdan uzaklaştığını 

göstermektedir (hesaplanan kütle kaybı = %25,8). İkinci basamakta ise 310-1000oC 

sıcaklık arasında % 51,7’ lik kütle kaybı organik grupların yapıdan ayrılmasına karşılık 

gelmektedir (hesaplanan kütle kaybı = %51,2). Üçüncü basmakta ise bozunmanın devam 

ettiği gözlemlenmektedir.  

 

. 
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Şekil 4.5. [CoL2(phe)(H2O)2] kompleksinin termal analiz diyagramı 

[C28H27N4O6BrCo] genel formülüne sahip [CoL3(phe)(H2O)2] kompleksinin termal 

analiz diyagramındaki (Şekil 4.6) ilk basamakta 21-280oC sıcaklık aralığında tahmini % 

26,4’lik kütle kaybı 2 mol su molekülünün ve piridin halkasının yapıdan ayrıldığını 

göstermektedir (hesaplanan kütle kaybı = %26,1). İkinci basamakta 280-1000oC sıcaklık 

arasında % 68,5’ lik kütle kaybı ise organik grupların yapıdan ayrılmasına karşılık 

gelmektedir (hesaplanan kütle kaybı = % 67,7). Son olarak molekülde Co kalmıştır. 
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Şekil 4.6. [CoL3(phe)(H2O)2] kompleksinin termal analiz diyagramı 

[C29H28N3O6BrNi] genel formülüne sahip [NiL1(phe)(H2O)2] kompleksinin termal analiz 

diyagramındaki (Şekil 4.7) ilk basamakta 21-280oC sıcaklık aralığında tahmini % 

26,7’lük kütle kaybı ile 2 H2O molekülü, piridin halkası yapıdan ayrıldığını 

göstermektedir (hesaplanan kütle kaybı = %25,4). İkinci basamakta 280-1000oC sıcaklık 

arasında % 41,2’ lük kütle kaybı organik grupların yapıdan ayrılmasına karşılık 

gelmektedir (hesaplanan kütle kaybı = %40,1). Son olarak molekülde NiO kalmıştır.  
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Şekil 4.7. [NiL1(phe)(H2O)2] kompleksinin termal analiz diyagramı 

[C28H27N4O6ClNi] genel formülüne sahip [NiL2(phe)(H2O)2] kompleksinin termal analiz 

diyagramında (Şekil 4.8) ilk basamakta 21-268oC sıcaklık aralığında tahmini % 26,4’lük 

kütle kaybı ile 2 mol su, piridin halkası ve fenilalanin molekülünün yapıdan uzaklaştığını 

göstermektedir (hesaplanan kütle kaybı = % 25,7). İkinci basamakta ise 268-1000oC 

sıcaklık aralığında % 31,8’ lik kütle kaybı, organik grupların yapıdan ayrılmasına karşılık 

gelmektedir (hesaplanan kütle kaybı = %31,5). Son olarak molekülde NiO kalmıştır. 
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Şekil 4.8. [NiL2(phe)(H2O)2] kompleksinin termal analiz diyagramı 

[C28H27N4O6BrNi] genel formülüne sahip [NiL3(sys)(H2O)2] kompleksinin termal analiz 

diyagramındaki (Şekil 4.9) ilk basamakta 21-325oC sıcaklık aralığında tahmini % 

26,2’luk kütle kaybı ile 2 mol su ve piridin halkasının yapıdan uzaklaştığını 

göstermektedir (hesaplanan kütle kaybı = %25,8). İkinci basamakta ise 325-1000oC 

sıcaklık arasında % 53,8’ luk kütle kaybı ise organik grupların yapıdan ayrılmasına 

karşılık gelmektedir (hesaplanan kütle kaybı = %52,4). Üçüncü basmakta ise bozunmanın 

devam ettiği gözlemlenmektedir. 
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Şekil 4.9. [NiL3(phe)(H2O)2] kompleksinin termal analiz diyagramı 

[C23H26N4O6SCu] genel formülüne sahip [CuL1(sys)(H2O)2] kompleksinin termal analiz 

diyagramında (Şekil 4.10) ilk basamakta 21-325oC sıcaklık aralığında tahmini % 26,4’lik 

kütle kaybı, 2 mol su ve piridin halkasının yapıdan ayrıldığını göstermektedir (hesaplanan 

kütle kaybı = %25,6). İkinci basamakta ise 325-1000oC sıcaklık arasında % 48,4’ lik kütle 

kaybı, organik grupların yapıdan ayrılmasına karşılık gelmektedir (hesaplanan kütle 

kaybı = %47,6). Üçüncü basmakta ise bozunmanın devam ettiği gözlemlenmektedir. 
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Şekil 4.10. [CuL1(sys)(H2O)2] kompleksinin termal analiz diyagramı 

[C22H23N4O6SClCu] genel formülüne sahip [CuL2(sys)(H2O)2] kompleksinin termal 

analiz diyagramındaki (Şekil 4.11) ilk basamakta 21-250oC sıcaklık aralığında tahmini % 

26,5’lik kütle kaybı ile 2 mol su ve molekülü ve piridin halkasının yapıdan uzaklaştığını 

göstermektedir (hesaplanan kütle kaybı = %25,6). İkinci basamakta ise 250-1000oC 

sıcaklık arasında %25,4’ lik kütle kaybı ise organik grupların yapıdan kopmasına karşılık 

gelmektedir (hesaplanan kütle kaybı = %25,1). Üçüncü basmakta ise bozunmanın devam 

ettiği gözlemlenmektedir.  
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Şekil 4.11. [CuL2(sys)(H2O)2] kompleksinin termal analiz diyagramı 

[C22H23N4O6SBrCu] genel formülüne sahip [CuL3(sys)(H2O)2] kompleksinin termal 

analiz diyagramındaki (Şekil 4.12) ilk basamakta 21-250oC sıcaklık aralığında tahmini % 

26,3’lik kütle kaybı 2 mol su ve piridin halkasının yapıdan ayrıldığını göstermektedir 

(hesaplanan kütle kaybı = %26,1). 250-1000oC sıcaklık arasında %23,1’ luk kütle kaybı 

ise organik grupların yapıdan kopmasına karşılık gelmektedir (hesaplanan kütle kaybı = 

%22,3). Üçüncü basmakta ise bozunmanın devam ettiği gözlemlenmektedir. 
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Şekil 4.12. [CuL3(sys)(H2O)2] kompleksinin termal analiz diyagramı 

[C22H23N4O6SClCo] genel formülüne sahip [CoL1(sys)(H2O)2] kompleksinin termal 

analiz diyagramındaki (Şekil 4.12) ilk basamakta 21-310oC sıcaklık aralığında tahmini % 

6,1’lik kütle kaybı 2 mol su molekülünün yapıdan ayrıldığını göstermektedir (hesaplanan 

kütle kaybı = %6,0). 310-1000oC sıcaklık arasında %71,6’ luk kütle kaybı ise organik 

grupların yapıdan kopmasına karşılık gelmektedir (hesaplanan kütle kaybı = %71,2). 

Üçüncü basmakta ise bozunmanın devam ettiği gözlemlenmektedir. 
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Şekil 4.13. [CoL1(sys)(H2O)2] kompleksinin termal analiz diyagramı 

[C22H23N4O6SClCo] genel formülüne sahip [CoL2(sys)(H2O)] kompleksinin termal 

analiz diyagramındaki (Şekil 4.12) ilk basamakta 21-300oC sıcaklık aralığında tahmini % 

26,3’lik kütle kaybı, 2 mol su ve piridin halkasının yapıdan ayrıldığını göstermektedir 

(hesaplanan kütle kaybı = %25,8). 300-1000oC sıcaklık arasında %51,7’ luk kütle kaybı 

ise organik grupların yapıdan kopmasına karşılık gelmektedir (hesaplanan kütle kaybı = 

%51,2). Üçüncü basmakta ise bozunmanın devam ettiği gözlemlenmektedir. 

-0.00 200.00 400.00 600.00 800.00 1000.00

Temp [C]

-0.00

50.00

100.00

150.00

%

TGA

-100.00

0.00

uV

DTAThermal Analysis Result

DTA
TGA



67 

 

Şekil 4.14. [CoL2(sys)(H2O)2] kompleksinin termal analiz diyagramı 

[C22H23N4O6SBrCo] genel formülüne sahip [CoL3(sys)(H2O)2] kompleksinin termal 

analiz diyagramındaki (Şekil 4.13) ilk basamakta 21-300oC sıcaklık aralığında tahmini % 

26,1’lik kütle kaybı, 2 mol su ve piridin halkasının yapıdan ayrıldığını göstermektedir 

(hesaplanan kütle kaybı = %25,8). 300-1000oC sıcaklık arasında %68,8’ luk kütle kaybı 

ise organik grupların yapıdan kopmasına karşılık gelmektedir (hesaplanan kütle kaybı = 

%68,4). Son olarak molekülde Co kalmıştır. 
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Şekil 4.15. [CoL3(sys)(H2O)2] kompleksinin termal analiz diyagramı  

4.5. Manyetik Suseptibilite 

Manyetik suseptibilite ölçümleri, komplekslerin geometrik yapısı hakkında bilgi 

vermektedir. Sentezlenen komplekslerin manyetik suseptibilite değerleri oda sıcaklığında 

ölçüldü. 

Cu(II) komplekslerinin manyetik suseptibilite değerleri ise 1,36-1,73 B.M. arasında 

değişmektedir, bu değerlerde oktahedral bakır(II) kompleksleri için hesaplanan ve tek 

çiftleşmemiş elektronun teorik manyetik suseptibilite değerine karşılık gelen 1,73 B.M. 

değerine uymaktadır. Co(II) komplekslerinin manyetik suseptibilite değerleri 0,95-3,83 

B.M. arasında değişmektedir. Bu değerler düşük spin d7 oktahedral (1,73 B.M.)  ya da 

yüksek spin d7 oktahedral (3,83 B.M.) Co(II) komplekslerinin teorik değerlerine 

uymaktadır. Ni(II) komplekslerinin manyetik suseptibilite değerleri 2,43-2,80 B.M. 

arasında çıkmıştır. Ölçülen değerler oktahedral Ni(II) kompleksleri için beklenen 2,83 

B.M. değeriyle uyum içindedir [61].  
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4.6. İletkenlik Ölçümleri 

Sentezlenen bütün komplekslerin iletkenlikleri DMF ile 1x10-3M’lık çözeltileri 

hazırlanarak oda sıcaklığında ölçüldü. Komplekslerin molar iletkenlikleri ölçüldüğünde 

değerlerin 6,7-15,8 Ω-1cm2mol-1 arasında değiştiği, bu yüzden komplekslerin elektrolit 

olmadıkları tespit edildi [62]. 

4.7. Sonuç ve Öneriler 

 Bu çalışmada, iki dişli oksim ligandı, L-fenilalanin ve L-sistein amino asitleri 

ligand olarak kullanılarak Cu(II), Co(II) ve Ni(II) metalleri ile karışık ligandlı metal 

kompleksleri sentezlendi. Stokiyometrileri ICP ve elementel analiz, spektroskopik 

özellikleri IR, 13C-NMR ve 1H-NMR spektroskopileri, manyetik özellikleri 

manyetik susseptibilite ölçümleri, termal özellikleri TG/DTA tekniği ile, 

elektrolitik özellikleri de iletkenlik ölçümleriyle belirlendi. 

 Komplekslerin hesaplanan manyetik momentlerinin teorik değerler ile uyumlu 

olduğu görüldü. 

 Komplekslerin FT-IR spektrumları incelendiğinde, bantların kaybolması, yeni 

bantların oluşması, bantların yüksek veya düşük alana kayması metal iyonlarının 

ligand ile koordinasyon bağı oluşturduğunu göstermektedir. 

 Komplekslerin termogravimetrik analiz diyagramlarında görülen kütle kayıplarının 

önerilen yapıyla uyum içinde olduğu ve 1000oC’de maddelerin parçalanarak geriye 

metal oksit ve metal sülfürlerinin kaldığı belirlendi. 

 DMF içerisinde iletkenlikleri ölçülen komplekslerin nötral olduğu görüldü. 

 Komplekslerin yapılarının aydınlatılmasına yönelik yapılan çalışmalarda elde 

edilen veriler, literatür bilgileri ile değerlendirildiğinde komplekslerin oktahedral 

geometrili yapıda olduğu önerildi. 

 Bu çalışmada komplekslerin tamamı toz şeklinde elde edilmiştir ve X ışınları tek 

kristal çalışmaları için uygun kristaller elde edilememiştir. Farklı kristallendirme 

teknikleri ile farklı çözücü veya çözücü karışımları kullanılarak uygun kristaller 

elde edilmeye çalışılacak, uygun kristaller elde edilmesi durumunda komplekslerin 

yapılarının kesin olarak aydınlatılması için X ışınları tek kristal çalışması 

yapılacaktır. 

 Antibakteriyal ve antifungal etkinlikleri incelenecektir. 
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