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OZET

Anahtar Kelimeler: Difenil Tiyazolo-Tiyazol, Giimiis Kompleksleri, Antibakteriyel,
Spektroskopi

Antibakteriyel ilag etken maddelerin {iretimi giiniimiizde saglik alaninda genis
kullanim alan1 olan bir sektor halini almistir. Bu amagla, dogal ve sentetik bir ¢ok
kimyasal Uriin gilinliik hayatta kullanim alani bulmustur. Difenil tiyazolo-tiyazol
(DTT) molekiiliiniin antibakteriyel 6zellik gosterdigi bilinmektedir. Bunun yanisira,
ilging optik 6zelliklere sahip oldugu yapilan ¢alismalar sonucunda goriilmiistiir.

Bu calismada, DTT molekiilii ve hidroksi tiirevlerinin glimiis komplekslerinin sentezi
yapilarak 6zellikleri aragtirilmistir. Fenolik hidroksi bilesiklerinin, ¢esitli amonyum
tuz yapilarinin ve yine giimiis igeren bazi organik bilesiklerin de antibakteriyel
ozellik gosterdigi bilinmektedir. Bizim calismamizda ise amonyum gruplar1 iceren
DTT molekiiliintin hidroksi tlirevlerinin giimiis kompleksleri hazirlanarak bunlarin
optik ve potansiyel antibakteriyel 6zellikleri incelenmistir. Bu amagla, sentezlenen
giimiis hidroksi DTT tiirevlerinin UV-goriintir bolge optik davranislari, FT-IR
spektroskopik ve CV voltametrik 6zellikleri 6l¢iilmiistiir. Bunun yanisira, hazirlanan
giimiis bilesiklerinin E. coli, S. aureus ve S. epidermidis bakterilerine karsi
antibakteriyel 6zellikleri dl¢iilerek birbirleriyle kiyaslanmistir.
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SYNTHESIS OF Ag THIAZOLO-THIAZOLE COMPLEXES AND
INVESTIGATION OF PROPERTIES

SUMMARY

Keywords: Diphenyl Thiazolo-Thiazole, Silver Complexes, Antibacterial,
Spectroscopy

The production of antibacterial and active drug compounds become a massive sector
with broad usage areas in medical field. For this purpose, large number of natural
and sythetic chemical produsts are used in daily life. The antibacterial property of
diphenyl thiazolo-thiazole molecule has been already known. In addition, in previous
studies, it has been demonstrated that it has interesting optical properties.

In this study, the synthesis of silver complexes of DTT molecule and its hydroxy
derivatives has been performed and their properties was investigated. The
antibacterial properties of phenolic hydroxy compounds, different amonium salt
structures and the silver complexes of some organic compounds has been known. In
our work, the silver complexes of hydroxy DTT derivatives with amonium groups
was prepared and their optical and antibacterial behaviors were studied. For this
purpose, the UV-visible optical absorption, FT-IR spectroscopic and CV voltometric
properties of the synthesized silver hydroxy DTT derivatives were measured.
Besides, the antibacterial properties of prepared silver complexes against E. coli, S.
aureus and S. epidermidis were examined and compared with each other.



BOLUM 1. GIRIS

Kullanmakta oldugumuz enerji kaynaklarmin biiyiik cogunlugu yenilenebilir enerji
kaynaklar1 degildir ve her gecen giin yenilenebilir enerji kaynaklarina artan bir talep
s6z konusudur. Giiniimiizde fosil yakit kaynaklari azalmaktadir, ayrica bu
kaynaklarin yanmasi sonucu olusan CO, gazinin tabiattaki miktarinin her gecen giin
artmasi, havanin kirlenmesine ve sera etkisiyle kiiresel 1sinmaya yol agmaktadir. Bu
yiizden, alternatif enerji kaynaklar1 arastirmalar1 bilim diinyasinda 6n plana ¢ikmakta
ve dogaya zarar vermeden {lretilecek enerji icin materyal liretme g¢alismalari her
gecen giin Onem kazanmaktadir. Bu bakis acisiyla temiz enerji i¢in, gilines pilleri
umut vadeden bir alan olusturmaktadir. Giines pillerine duyulan ilgiyle beraber yari
iletkenler de onemli hale gelmistir. Nanobilim ve karakterizasyon yontemlerinin
gelismesi, yart iletkenlerin nano boyutlu {iretilmesi ve prosesin verimini artirmaya

yonelik caligmalarin gelismesini saglamistir.

Son zamanlarda, organik yari iletkenler ve polimerler giines pilleri i¢in alternatif
malzemeler olarak goriilmektedir. Organik yapilardan elektro aktif materyal
tiretebilmek i¢in molekiiliin ya da polimerin elektron konjugasyonuna katilabilmesi
veya elektron donor-akseptdr kapasitesinin olmasi gerekir. Heterosiklik birimleri
ihtiva eden polimerler ve konjuge molekiiller optik elektroaktif materyal olarak 6nem
tasimaktadir. Boyle molekiillerde hetero atomun varlig elektron-hol hareketini artirir
ve molekiil yiik transferini saglayan ya da elektro-aktif tabakalar1 bloke eden 6zellik
gosterir. Tiyofen ve pirol igeren molekiiller bu o6zellikleri sergileyen ve serbest
elektron bulunduran aromatik halkali molekiillere 6rnek olarak gosterilebilir. Bitisik
olmayan bitiyazol i¢eren molekiiller ve polimerler elektrokimyasal, elektrokromik ve

elektroliiminesans 6zellikler gostermektedir.



Tiyazoller ve tiirevleri bu oOzelliklerinin Oncesinde yiizyilh askin bir siiredir
antibakteriyel ozelligiyle tanmmistir ve ilk olarak biyolojik aktivitesiyle 6n plana
cikmigtir, ancak son c¢alismalar bu molekiiliin yar1 iletken polimer, alan etkili

transistorlerde ve optik araclar olarak kullanimina yonelik olmustur.



BOLUM 2. TIYAZOLO-TIYAZOL BIiLESIiKLERI

2.1. Tiyazol’ler

Tiyazol halkas1 ilk olarak 19. yiizyilin sonlarina dogru Hantzsch, Hubacher,
Trauman, Miolatti, Tcherniac ve Gabriel tarafindan tiyoilire ve a-halo karbonil
bilesiklerinin reaksiyonu sonucu sentezlenmistir [1]. Renksiz sivi bir madde olan
tiyazol 1s1ya kars1 dayaniklidir, 530 °C’de bozunur, kaynama noktas1 118.2 °C’ dir.
Piridine kiyasla daha az bazik ozellik gosterir, bircok metal tuzu ile kompleks
olusturabilir. Tiyazoliin kendisi dogada bulunmamasina ragmen tiyazol halkas1 peptit
alkaloitler ve siklopeptitler gibi bir¢ok dogal {iriiniin yapisinda bulunur. B1 vitamini
ile penisilinlerin bilesimlerinde bulunmasi nedeniyle biyolojik ve farmasétik alanda
heterosiklik kimyanin 6nemli bir kismini olusturmusglardir. Benzer olarak bazi 2-
amino tiyazol tilirevlerinin, fungisit, pestisit ve bakteriyosit olarak kullanim alanlari
bulunmaktadirlar. Benzotiyazoliin énemli bir tiirevi olan 2-merkaptobenzotiyazol
bilesigi kauguk endiistrisinde hizlandirici olarak kullanildigi bilinmektedir [2].
Tiyazol ve tlirevleri azot atomunun katyonik olup olmamasina bagh olarak [3].
benzotiyazolyum grubu elektron alict ya da verici olarak boya sanayinde

kullanildiklar1 gibi fungusit 6zelliklerinden dolay1 zirai amaglarla da kullanilmaktadir

Tiyazoller ilk kez J. Weber ve A. Hantzsch tarafindan tiyofen serilerinin piridini
olarak tanimlanmistir ve piridine benzetilerek adlandirilmistir. Birkag degisik
isimlendirme kullanilmis olmasina ragmen dogru numaralandirma “The Ring Index”

ve “Chemical Abstract” tarafindan onerildigi gibidir [4].

Heteroatomlarin halkadaki konumlar1 nedeniyle 1,3 tiyazol olarak adlandirilsa da

tiyazol terimi daha yaygin olarak kullanilmaktadir (Sekil 2.1) [1].
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Sekil 2.1. Tiyazol molekiilii
Tiyazol halkas1 B; vitamini olarak bilinen tiyaminde (Sekil 2.2) ve bir¢cok dogal

tirlinde mevcuttur, bunun yani sira indirgenmis sekli olan tiyazolidin penisilin

yapisinda mevcuttur.

b””/\/

Sekil 2.2. B1 vitamini (Tiyamin) [4

Farmakolojik aktivite gosteren bircok kimyasalin yapisinda da tiyazol halka sistemi
mevcuttur. Ornegin antibakteriyel etkileri olan 6nemli bazi ‘‘siilfa” ilaglar1 da
tiyazol halkas1 igerirler.  Siilfatiyazol (2-p-aminobenzensiilfonamidotiyazol),
ultraseptil (4-metil-2-p-amino benzen siilfon amido tiyazol) ve siiksonilstilfatiyazol

gibi (Sekil 2.3) [5].



S
[/)\ P "

(a)
s
/[— )\ P "
H;C N ﬁ U
(b)

S
/[ >\ = :
N OH
HaC N N
\Q/ O

(c)
Sekil 2.3. Siilfatiyazol (a), ultraseptil (b) ve siiksonilsiilfatiyazoliin (c) yap1 formiilleri

Ayrica tiyazoliin yiiksek termal kararlilifindan &tiirli, tiyazol halkasi igeren

polimerleri de sentezlenmistir [6].
2.2. Tiyazol’iin Ozellikleri

Tiyazol, azot ve kiikiirt atomu iceren aromatik bir bilesiktir. Dort 2pz orbitali ve bir
3pz orbitalindeki elektronlar delokalize olmuslardir. Ug karbon atomu ve bir azot
atomu halkaya birer elektron verirken, kiikiirt atomu iki elektron ile katkida bulunur.
Tiyazol halkasi1 diizlemsel bir yapida olup, bu durumda kiikiirt atomu spd hibriti
yapmaktadir ve her bir atom i¢in hesaplanmis © elektron yogunluklar Sekil 2.4 teki
gibidir.
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Sekil 2.4. Tiyazol halkasindaki her bir atomun & elektron yogunluklari

Tiyazol halkasindaki m elektron fazlaligi heteroatomlar iizerinde yogunlagmistir.
Ornegin azot atomu iizerindeki yogunluktan dolay1 2 nolu karbon atomu iizerindeki
elektron yogunlugu azalmistir. Bu nedenle niikleofilik saldir1 2 nolu karbon atomu
tizerinden  gerceklesirken, elektrofilik saldirt ise 5 nolu pozisyonda
gerceklesmektedir. 5 nolu konum bloke olmus ise saldirt 4 nolu konumdan

gergeklesir.
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Sekil 2.5. Tiyazoliin rezonans yapilari

Tiyazol halkasinin rezonans formlar1 yukaridaki sekilde gosterilmistir (Sekil 2.5)..
Tiyazol halkasinda d orbitalleri olmasindan 6tiirli ek rezonans yapilari mevcuttur.
Bag yapmamis elektron cifti ihtiva eden hetero atomlar molekiiliin rezonans
yapilarim1 artirmis, konjugasyon sayesinde molekiiller optik elektroaktif materyal
olarak daha 6nemli hale gelmistir. Hetero atomun varligi elektron -hol hareketini

artirir ve molekiil ytik transferini saglar [7].

2.3. Tiyazolo-Tiyazol’lerin Sentezi

Tiyazolo[5,4-d]tiyazol bilesikleri, bitisik yapili iki tiyazol halkasini i¢eren bisiklik
aromatik tiirlerin onemli bir sinifin1 olusturmaktadir. Tiyazolo-tiyazol bilesiklerinin
ditiyoksamit ve aromatik aldehitlerden kondenzasyon ile sentezi ilk olarak Ephriam

tarafindan 1891°de agiklanmis ancak olusan {iriiniin yapist 1960’a kadar



aydinlatilamamuigstir. Johnson ve Ketcham tarafindan 1960°ta benzaldehit ve rubeanik
asit olarak da bilinen ditiyoksamit arasindaki reaksiyon sonucu olusan iiriiniin 2,5-

difenil tiyazolo[5,4-d]tiyazol oldugu ispat edilmistir (Sekil 2.6, Sekil 2.7) [8].

T

Sekil 2.6. Simetrik tiyazolo[5,4-d|tiyazol tlirevlerinin sentez semasi (PhNO,, 130 °C, 24 sa) [8].

o e — OHIFO
e =

S NH,

Benzaldehit Ditiyoksamit (Rubeanik asit) 2,5-difenil tiyazolo[5,4-d]tiyazol

Sekil 2.7. Benzaldehit ve ditiyoksamit arasindaki kondenzasyon reaksiyonu

2,5-difenil tiyazolo [5,4-d]-tiyazol (DTT) hem elektron dondr grup tiyazol halkasin
hem de elektron ¢ekici grup olarak da benzen halkasini icerir. Bu bilesiklerin ilk
olarak biyolojik aktivite gosterdigi kesfedilmistir. Fakat ilerleyen calismalarda bu
bilesiklerin daha ziyade yar1 iletken polimer uygulamalari, alan etkili transistorler,
elektroliiminesans ve fotovoltaik 0Ozellikli optik cihaz uygulamalar1 iizerinde
durulmustur [8]. Yenilenebilir enerji kaynagi olan giines pillerinin veriminin
artirtlmasi i¢in gelistirilen popiiler yontemlerden biri de boya duyarli organik giines

pilleri olmustur.

Tiyazolo[5,4-d]tiyazol yapisini iceren organik molekiillerin de bu uygulama alaninda

oldukca elverisli oldugu diistiniilmektedir [9].

Yan iletken polimer sentezinde, gilines pillerinde kullanilmasinin yani sira farkl
kullanim alanlar1 da arastirilmistir. Ornegin; Cr(III) ve AIl(III) igin floresan
kemosensor olarak etilen oksit iceren 2,5-diaril tiyazolo[5,4-d]tiyazol tiirevleri
kullanilmustir. Bu ¢alismada 2,5-diaril tiyazolo[5,4-d]tiyazol tiirevlerinin Cr" ve A"

metalleriyle olusturduklar1 komplekslerin gii¢lii floresans gosterdigi gdzlemlenmis ve



metabolizmada 6nemli rol oynayan bu metaller i¢in kemosensor olarak kullanilmasi

diisiiniilmistiir (Sekil 2.8) [10].

Sekil 2.8. Tiyazolo-tiyazol tiirevi olan molekiiliin Cr " iyonu ile gosterdigi floresans [10].

Bir diger ¢alismada ise biyolojik 6nemi oldukg¢a yiiksek olan, yaklasik {i¢ yiiz
enzimin yapisinda yer alan ¢inko metali i¢in tiyazol yapisini ihtiva eden molekiillerin

kemosensor islevi olup olmayacagi arastirilmistir [11].

Literatiirde DTT (2,5-difenil tiyazolo[5,4-d]tiyazol) molekiiliiniin sinirli sayida metal
kompleksleri  calisilmistir.  Ornegin;  2,5-di(2-piridil)  tiyazolo[5,4-d]tiyazol
molekiiliiniin bakir ve rutenyum kompleksleri, tiyazolo[5,4-d]tiyazol bilesiginin
floresans boron kompleksi, 2,5-bis (o-hidroksi fenil) tiyazolo[5,4-d]tiyazol
molekiiliiniin nikel kompleksi ve tiyazolo[5,4-d]tiyazol-2,5-dikarboksilik asit
molekiiliiniin Ag(I), Mn(II), Co(II), Zn(II) and Cu(II) koordinasyon polimerleri, DTT
molekiiliiniin Ag(I) kompleksinin sentezi voltametrik ve spektroskopik davranisi
calisilmigtir. Diboron igeren bu molekiiliin DTT ile olusturdugu molekiil elektron

dondr-akseptor ozellik tasiyan basamak seklinde bir molekiildiir (Sekil 2.9).
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Sekil 2.9. Diboron DTT molekiilii kompleksi [12].

Bu yapidaki molekiiller “ Ladder— type m conjugated compounds” olarak adlandirilir
ve OLEDs (Organic Light-Emitting Diodes) olarak organik temelli diyot
uygulamalarinda kullanilmas1 amaglanmaktadir. Tiyazol halkasin1 iceren bu
molekiillerin ¢esitli uygulamalar1 c¢alisilmis olmasina karsilik, DTT molekiiliiniin
metal komplekslerinin biyolojik aktivitesi, sivi kristalinitesi, yar1 iletkenligi, foto

duyarhilig ile ilgili bir calisma bulunmamaktadir [13].

DTT molekiilii tiyazol halkasi igerdigi i¢in, hidroksi tiirevleri ise fenolik organik

yapilar oldugu icin biyolojik aktivite gostermesi beklenmektedir.



BOLUM 3. ANTIMIKROBIYELLER

3.1. Giris

Antimikrobiyaller, endiistriyel {iriinlere ve bircok malzemeye kalite ve giivenilirlik
kazandirmas1 sebebiyle akademik arastirmalarda yerini almistir. Ancak diisiik
molekiiler agirlikli organik antimikrobiyaller toksik olmasi, tahris edici olmasi ve
antimikrobiyal etkinlik siirelerinin kisa olmasi gibi dezavantajlara sahiptir. Bu
yiizden yeni tip gilivenilir ve uygun maliyetli biyosidal malzemelerin gelistirilmesi
konusunda yogun ilgi bulunmaktadir. Antimikrobiyal maddeler mikroorganizmalara
kars1 etkin olmalarmin yam1 sira plastiklerde uygulanabilmeleri igin 1s1ya
dayaniklilik, plastiklestiricilerde ¢6ziinebilme, diisiik sizma hizi, UV’ye dayaniklilik,

cevreye zararsiz olma gibi ozellikleri de tagimalidirlar.

Kimyasal antimikrobiyal maddeler iki kullanim alani olarak iki ayr1 kategoride
incelenir. ilk kategori endiistriyel ve ticari olarak mikroorganizmalari kontrol etmek
icin kullanilan antimikrobiyal maddelerdir ve gidalarda, havalandirma sisteminde,

sogutma kulelerinde, tekstil ve kagit tiriinlerinde kullanilir [14].

Kimyasal antimikrobiyal maddelerin diger kategorisi ise ¢evrede ve dis viicut
yiizeylerindeki patojenlerin gelisimini Onlemek i¢in tasarlanan antimikrobiyal
maddelerdir ve bu kategori sterilizanlar, dezenfektanlar, sanitizerler, antiseptikleri
icerir [14]. Bazi antiseptik ve dezenfektanlarm MIK degerleri Tablo 3.1°de

verilmisgtir.
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Tablo 3.1. Bazi antiseptik ve dezenfektanlarm bakteriler igin MIK degerleri [15]

Antimikrobiyal Madde MIK (pg/mD)
S. aureus | E. coli
Hekzaklorofen 0,5 12,5
Benzalkonyum klorid 0,5 32
Triklosan 0,1 5
Fenol 2000 2000

3.2. Antibakteriyel Fenolik Maddeler

Fenol, benzenin monohidroksi tiirevidir ve bilinen en eski antiseptiklerden biridir.
Fenolin sodyum ve potasyum tuzlarni suda ¢oziilebilir [16]. Yiiksek
konsantrasyonlarda hiicre duvarimi1 pargalayan ve hiicre proteinlerini ¢okelten
protoplazmik zehir olarak, diisiik konsantrasyonlarda ise enzim sistemlerini inaktive
eder ve bakteri oliimiline yol acar [17]. Bakterisidal etkisi ¢ok giliclii olmamakla
beraber kostik ve zayif anestezik etkiye sahiptir [16]. Fenol zehirli, deride nekroz
yapabilen, kokulu ve pahali bir madde oldugundan artik kullanilmamaktadir [18].
Ancak fenoliin baz1 kimyasal tiirevlerinin (fenolikler) daha az toksik ve daha etkili
oldugu kesfedilmistir [19]. Orto-fenil fenol ve orto-benzyl-para-klorofenol seklinde
kullanilan fenol tilirevleri vardir ve fungusid, viriisid ve tliberkiilosid olarak
kullanilmaktadir. Bu kimyasal dezenfektanlar kritik olmayan tibbi cihazlarin
temizliginde kullanima uygunken kritik araglarin 6n temizligi ve dekontaminasyonu,
yar1 kritik cihazlarin ise son sterilizasyonu ya da etkin dezenfeksiyonu i¢in uygundur.
Son yirmi yilda kimyasal katkili hazir yiyeceklere artan taleple bereaber yiyecek
kaynakli hastaliklar da artis gostermistir. Dolayisiyla katki maddesi igermeyen
yiyecege yonelik yeni bir talep olugsmakta ve yapay kimyasallar yerine bitki bitki,
hayvan kokenli dogal yiyecek koruyucu antibakteriyel maddelere yonelim soz
konusu olmaktadir. Fenolik bilesikler 6zellikle bitkilerden izole edilebilen dogal

koruyucu antimikrobiyallerdir. Bu da fenolikler i¢in bir diger kullanim alanidir.

Fenolikler o6zellikle meyvelerin biiyiik bir kisminda, sebzelerde, findikta,
cekirdeklerde bunun yanisira ¢cayda ve balda da bulunmaktadir. Flavonoidlerin insan
sagliginda 6nemli rol oynadig: diisiiniilmektedir. Ciinkii genel olarak anti oksidant,

serbest radikal sondiirici ve metal selatlastirict olarak davranir ve lipit
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peroksidasyonunu inhibe eder. Bunun yanisira anti enflamatuvar, anti alerjik, anti
hipertansif ve antimikrobiyal ozellik tasir. Poli fenolikler dedigimiz flavonoidler,
dogada ozellikle sebze, meyve ve ¢ayda olduk¢a bol miktarda bulunur. Cay dikeni
olarak da bilinen yabani igde (Hippophae rhamnoides L.) yapraklarinin fenolik
bilesikler igerdigi, Gram positif ve Gram negatif bir takim bakterilere kars1 (E. coli,
S. typhi, S. dysenteriae, S.pneumoniae ve S. aureus). antimikrobiyal o6zellik

gosterdigi bulunmustur [20].

Fenolik maddelerin ¢ogu, mantarlara, bakterilere ve viriislere kars1 aktivite gosterir.
Fenolikler, duvar ve zemin yiizeyleri i¢in orta derece bir dezenfektan olarak
kullanilirlar. Fenolik bilesikler, antimikrobiyal 6zellik sergilemesinin yani sira, agri
kesici ve herbisid olarak kullanilir. Diger bir kullanim alani ise regine ve sentetik
fiberlerin  tretiminde kullanilmasidir. Fenolikler suda ¢o6ziinmediklerinden,
coziiniirlestirme i¢in sabunlarla, sentetik anyonik deterjanlarla veya yaglarla kombine

edilmektedirler [21].

Metil grubu ihtiva eden fenolik bilesikler Krezoller olarak adlandirilir [22].
Krezoller alkolde veya gliserinde ¢oziiniirler [16]. Giiglii germisidal aktivite ve diisiik
toksisite gibi ozelliklere sahiptirler. Krezoller en ¢ok sabunlu krezol halinde giiclii
mikroorganizma oldiiriicli olarak ve yerlerin, laboratuvarlardaki cam malzemelerin

ve bazen ellerin dezenfeksiyonu i¢in kullanilmaktadir [18].

3.2.1. 2,4,4'-Trikloro-2'-hidroksi difenil eter (triklosan)

Iki fenol halkasindan olusan bisfenoller gram pozitif bakterilere karsi etki
gosterirken, mantarlara ve mikro bakterilere karst daha az etki gosteren fenolik
bilesiklerdir [19,23]. Bazi bisfenoller, ornegin triklosan (Sekil 3.1), kalici
antimikrobiyal aktivite saglamak amaciyla dis fir¢alari, kesme tahtalar1 gibi

yiizeylerde ve mefrusatlarda bulunan polimerlere katilmistir.
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Cl OH

Cl Cl

Sekil 3.1. Triklosanin molekiil yapist

Triklosanin IUPAC adlandirmasi1 2,4,4'-trikloro-2'-hidroksi difenil eterdir. Genis
spektrumlu antibakteriyel etkisi olan triklosan bakteriyel yag asidi sentezini inhibe
ederek etki gosterir. Nispeten daha giivenli oldugu i¢in kullanim alan1 da artmistir ve
deodorant sabunlar, dus jelleri, koltuk alti deodorantlari, gibi kisisel bakim
tirtinlerinde de kullanilmistir. Bir diger dezenfektan olarak kullanilan kimyasal ise
hekzaklorofendir. ITUPAC adlandirmast 2,2"-metilen bis (3,4,6-triklorofenol)
seklindedir. 1950’li ve 1960’11 yillarda triklosan yerine dis macunu, koltuk alti
deodorantlar1 ve banyo sabunlarinda yaygin olarak hekzaklorofen (Sekil 3.2)
kullanilmistir. Hekzaklorofenin %3’liik ¢6zeltisi 30 saniye i¢inde stafilokoklara karsi
etki gostermesinden Otiirli yeni doganlar1 yikamak i¢in 1960 yillarinda kullanilmistir
[24]. Ancak norotoksik oldugu saptandiktan sonra 1971°de regetesiz satilan

tirtinlerden ¢ikarilmistir.

Cl Cl
OH OH

Cl Cl

Cl Cl
Sekil 3.2. Hekzaklorofen molekiil yapist

3.2.2. 5-Hidroksi 1,4-naftokinon (juglon)

Naftokinonlar bir¢cok bitkide mikroorganizmada ve bazi hayvanlarda bulunur,
Ozellikle cevizde ve tiirevlerinde en ¢ok miktarda bulunan fenolik
bilesiklerdir.Fenolik bilesikler bitkilerde ikincil metabolitler oldugundan, bitkiler

fenolikler yoniinden zengin igeriklidir.
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Fenollerin 6nemli ve en 1iyi bilinen fonksiyonlar1 bitkilerin savunma
mekanizmalarindaki etkileridir. Cevizde naftokinonlar ve flavonoidler major fenolik
bilesikler olarak kabul edilmektedir. Naftokinonlar, bazi kiiltiirlerde kozmetik
tiriinlerde ve yiyeceklerde boya olarak kullanilir. Kozmetik sektérde sa¢ boyama
amagh kullanimi s6z konusudur ve kahverengi tonlarinda bir renk saglar. Bunun
yanisira antitimor, antibakteriyel ve antienflamatuvar ilag olarak da kullanilmaktadir
[25]. Oral hijyen amaglh dis macunlarinda da kullanimi s6z konusudur. Ayrica daha
kompleks bilesiklerin sentezi i¢in oncli kimyasallar olarak kullanilmaktadir [26].
Ormnegin;  5,8-dihidroksi-1,4-naftokinon ve  5-amino-8-hidroksi-1,4-naftokinon

aglikon ve antrasiklinoe i¢in reaktant olarak kullanildig1 bilinmektedir [8].

Farmakolojik etkisiyle bilinen naftokinonlarin selat olarak baglama 6zelliginden
Otiirii bazi metallerle kompleksleri calisgilmis ve biyolojik aktivite gostermesi
ongoriilmiistiir. Organik bilesiklerin metal kompleksleri yapiya islevsellik katarak
kullanim alanlarint artirmaktadir. Naftokinonlarin metal kompleksi sitotoksisitik
ozellik sergilemektedir ve bu sayede timor hiicrelerinin yikimini gergeklestirebilir ve
antitimdr olarak iglevsellik gosterir. Naftokinon tiirevlerinin rodyum, platin, iridyum
kompleksleri bu yapidadir. Bir naftokinon tiirevi olan juglon olarak adlandirilan 5-
hidroksi 1,4-naftokinon (Sekil 3.3), kimyasal reaktivitesinden &tiirii  dikkat
cekmektedir ve antimikrobiyal aktivite gostermektedir [27]. Cevizin sadece yesil
doku ve organlarinda bulunan juglonin toksik etkileri oldugu bilinmektedir. Domates
ve yonca gibi bir¢ok bitkinin petiyoliine enjekte edildiginde, bu bitkilerin 6liimiine

yol agan juglon ayn1 zamanda tohum ¢imlenme inhibitoriidiir [28].

HO 0O
Sekil 3.3. Juglon (5-hidroksi-2,3-dihidronaftalin-1,4-dion)’un molekiil yapist
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Juglonun bakair, ¢inko, nikel ve kursun selatlarinin spektral ve termal 6zellikleri daha
once belirlenmistir. Ayrica berilyum selatlarinin sentezi de denenmis ancak
basarilamamistir. Bunun yani1 sira Co(II), Mn(II), Ni(II), Cu(Il), Fe(IlI), metallerinin
juglon ile komplekslerinin antibakteriyel 6zellik gosterdigi bilinmektedir (Sekil 3.4)
[29].

NaOH/ EtOH
e

OH (0]

10
+
(e}

5-hydroxy-2,3-dihydronaphthalene-1,4-
dione

Zn(CH,CO0),/ H,0

MCl,/ EtOH
EtOH

o le} (0] (0]
ANY'd
N i’
Cl
M= Cu(II)/ Ni(I)

Sekil 3.4. Juglon bilesiginin metal komplekslerinin hazirlanmasi [29].

Literatiirde, juglonun metal komplekslerinin antibakteriyel ozelligi ve spektral
ozellikleri calisilmistir. Juglonun antibakteriyel 6zelliginden otiirii Zn ve Ag gibi
antibakteriyel oOzellik sergileyen metallerle olusturdugu komplekslerinin de
antibakteriyel 0zelligini artiracagi distiniildii. Bu c¢alismada, daha once spektral
ozellikleri calisilmis olan Zn-juglon kompleksinin antibakteriyel 6zelligi gram pozitif

bakteri S. aureus iizerinde MIK degerlerinin 6l¢iilmesi ile belirlenmistir.
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3.3. Agir Metal iceren Antimikrobiyal Maddeler

Agir metaller terimi yogunlugu 4 veya 5’ten biiyiik olan metalleri tanimlamak icin
kullanilir Suda katyon seklinde bulunduklari i¢in agir metaller antimikrobiyal ve
toksik etkiye sahiptir [23]. Agir metaller antiseptik ve dezenfektan olarak kullanim
alan1  bulmustur. Agir metallerin mikroorganizmalar iizerinde Oldiiriici ve
tiremelerini engelleyici fonksiyon sergilemesine oligodinamik etki adi verilir. Agir
metaller, enzimlerin siilfidril (-SH) gruplan ile birleserek islevlerini bozarlar ve
mikroorganizmalar1 etkisiz hale getirirler [19]. Civa tiirevleri (saf civa, organik
bilesikleri, inorganik bilesikleri) antiseptik, dezenfektan ve koruyucu olarak

kullanilmastir [23].

Agir metallerden elemental bakir, nadir olarak kullanilirken, bakir (II) siilfat (CuSQOy)
ve diger bakir bilesikleri (bakir kloriir, bakir-8-kinolinat, bakir naftalate, bakir oksit
vs) nispeten daha sik kullanilir. Bu bilesikler boyalarda, ¢imentoda, dokumalarda ve
tahtada koruyucu olarak kullanilir. Yiizeylerde antimikrobiyal bariyer olusturmak
amaciyla bazi boyalarda yiiksek konsantrasyonlarda kullanilabilir. Bakir diisiik
konsantrasyonlarda etkili bir su dezenfektanidir [23]. Yiizme havuzlarinda ve balik
tanklarinda bakir stilfat algisid olarak kullanilmaktadir [22]. Bakir stilfat ve kalsiyum
hidroksit karigimi tarimsal uygulamalarda kullanilir. Bakir, uygun maliyetli,
kullanim1  kolay, normal konsantrasyonlarda kokusuzdur. Ancak yliksek

konsantrasyonlarda toksiktir ve suda yasayan canlilarda biyobirikimi olabilir [23].

3.3.1. Giimiis bilesikleri

Agir metal iyonlar1 arasinda giimiis, yiliksek antimikrobiyal aktivitesi ve diisiik
toksisitesi ile en 1yi agir metaldir [30]. Giimiisiin birgok alandaki mikroorganizmay1
inaktive edici ve bakterinin canlilik faaliyetini sonlandirici etkisi oldugu
bilinmektedir. Bu nedenle giimiis igeren bilesikler bir¢ok bakteri uygulamalarinda
kullanilmaktadir. Giimiisiin antimikrobiyal aktivitesinin ilk modern tanimi, bir
mantar tlirii olan Aspergillus niger’i glimiis kaplarda yetistiremedigini gozlemleyen

Raulin tarafindan 1869°da yapilmistir [31].
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Bunun yam sira kolloidal giimiisiin, Amerikan Gida ve Ilag Dairesi (Food and Drug
Administration, FDA) tarafindan yara tedavisi i¢in etkili oldugu 1920’lerde kabul
edilmigtir. 1940’larda penisilinin tanitimindan sonra antibiyotikler, bakteriyel
infeksiyonlarin standart tedavisi haline gelmis ve glimiis kullanimi azalmistir.
Glimiigiin, yanik tedavisinde tekrar kullanimi 1960’larda % 0.5 AgNOs soliisyonu
kullanim1 seklinde olmustur. Giimiis sulfadiazin kremini liretmek igin AgNOs,
stilfonamid antibiyotigi ile 1968’de birlestirilmistir. Cok yakin ge¢miste, glimiisiin
degisken miktarlarda katildig1 yara bezleri de kullanilmistir [32].

Glmiisiin  antimikrobiyal 06zelligini kullanmak amaciyla farkli bilesiklerle
kompleksleri de calistimistir. Ornegin giimiis-tiyoiire ¢itosan kompleksi ¢alisilmis ve
antimikrobiyal 6zellikleri arastirilmistir. Citosan ¢itinin deasetilasyonu ile elde edilen
dogal ve toksik olmayan dogal bir biyopolimerdir. Citosan ve tlirevleri
antimikrobiyal ve antifungal etki sergileyen bilesiklerdir. Giimiis-¢itosan
bilesiklerinin antibakteriyel 6zellik sergiledigi daha once bildirilmistir [33]. Ayrica
citosan -Zn kompleksi ve antimikrobiyal 6zellikleri ¢aligilmistir [34].

Ag()-N bagi i¢ren bilesikleden Ag-imidazolat bilesiginin antibakteriyel 6zellikleri
incelenmis ve antibakteriyel ozelliginde kayda deger degisim oldugu belirtilmistir

(Sekil 3.5) [35].

Benzer sekilde Ag(I)-N igeren imidazol kompleksleri ve yiiksek floresans 6zellige
sahip Ag(I) tris(pirazolil) borat bilesiklerinin de antimikrobiyal incelemeleri
yapilmistir [36].

b)

Sekil 3.5. Giimiisiin 1H -Imidazol bilesigi ile olusturdugu kompleksler [35].
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Yapilan bir calismada, glimiisiin difenil tiyazolo-tiyazol (DTT) kompleksi
sentezlenmis ve spektroskopik ve elektrokimyasal yontemlerle analizi yapilmigtir

(Sekil 3.6, Sekil 3.7) [37].
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Sekil 3.6. Difenil tiyazolo-tiyazol (DTT) molekiiliiniin protonasyonu [37]
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Sekil 3.7. DTT -Giimiis kompleksi olusum reaksiyonu [37]
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3.3.2. Giimiisiin etki mekanizmasi

Giimiis katyonu (Ag"), siilfiir, oksijen veya azot iceren elektron verici gruplara giiclii
olarak baglanir. Biyolojik molekiillerde, bu atomlar tiyo-, amino-, imidazol,
karboksilat ve fosfat gibi fonksiyonel gruplar seklinde bulunurlar [30]. Bakterilerde
giimiis iyonlar1, proteinlerdeki niikleofilik amino asit rezidiileri ile reaksiyon verir ve
bakterinin yapisindaki siilfidril, amino, imidazol, fosfat ve karboksil gruplarina
baglanarak protein denatiiras

yonuna sebep olur. Giimiisiin E. coli solunum zincirini inhibe ettigi ve DNA
replikasyonuna engel oldugu bilinmektedir. Giimiisiin antibakteriyel 6zelligine dair
en 6nemli mekanizmanin Ag"’ nin yiizeye baglanmasi ve membran fonksiyonlarina
hasar vermesi oldugu  disliniilmektedir  [38]. Glimiis  iyonlarinin
mikroorganizmalardaki inhibisyon mekanizmasini arastirmak i¢in yapilan bir

calismada E. coli ve S. aureus bakterileri AgNOj3 ile muamele edilmistir.

Elektron mikroskopisi ve X-ray analiz sonuglarina gore E. coli ve S. aureus’un her
ikisinde benzer degisiklikler meydana geldigi belirlenmis ve glimiis muamelesinden
sonra DNA’nin replikasyon kabiliyetini yitirdigi, proteinlerin ise inaktive oldugu

ileri siirtilmistiir [39].

Antibakteriyel etkiyi kompozitlerdeki glimiisiin katalitik aktivitesi ile iiretilen aktif

oksijen saglar (Sekil 3.8) [40].

Sekil 3.8. Salinimsiz giimiis destekli toz iceren kompozitlerin antibakteriyel etkisinin sematik diyagrami [40].
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3.4. Nano Partikiiller

3.4.1. Ag nano partikiiller

Gilimiis nano partikiillerinin istiin fizikokimyasal 6zellikleri sayesinde bu nano
yapilar kullanim alani genis nano malzemelerden biri olmustur. Nano giimiis
heterojen kataliz uygulamalarinin yanisira, antibakteriyel 6zellik sergiledigi i¢in gida
paketlemede ve tekstil iiriinlerinde katki maddesi olarak kullanilabilmesi yoniiyle
arastirma alani olarak bilim diinyasinda yer almistir. Ancak giimiisiin antibakteriyel
aktivitesi, nano partikiiller ayristifinda toksik etki gosterebilir. Bu yiizden, toksik
etkiyi ayrintili bir sekilde anlayabilmek i¢in incelemeler yapilmaktadir. Nano
giimiisten serbest birakilan Ag™ iyonlarinin rolii ve mikroorganizmalara karsi olan
toksik etkisi ile ilgili birka¢ aciklama s6z konusudur. Navarro, nano giimiisiin
toksikliginin en az oldugunu ve Ag' iyonlar1 kaynagi olarak gorev yaptigimi
savunurken, Miao, bu a¢iga ¢ikan Ag  iyonlarinin nano giimiisiin toksikligini
etkiledigini gostermistir. Fabrega ise, agiga ¢ikan Ag' iyonlarinin etkisinin dikkate
deger olmadigin1 ve toksiklige nano giimiis partikiillerinin sebep oldugunu
savunmustur. Ayrica Kawata, nanoglimiis tarafindan baslatilmis toksikligin, nano
giimiis  partikiillerinden ~ ziyade sadece serbest kalmis Ag’ iyonlarina
dayandirilamayacagini belirtmektedir ve Laban da bu goriistedir. Bakteriyel
siispansiyonlarda, yilizey, nanogiimiisiin  antibakteriyel aktivitesini  tekrar
degistirilebilen yiizey aktif madde ile modifiye edilmedik¢e, nano gilimiis
topaklasmasi sira disi degildir [41].

Yapilan bir ¢calismada, Ag icerigi ve bliylikligli kontrol altinda tutularak ve nano
yapili silika partikiilleri lizerine nano giimiis sabitleyerek, Eschericha coli bakterisine
kars1 nano glimiisiin antibakteriyel aktivitesi incelenmistir. Nanoyapili silika {izerine
nano giimiis, ates piiskiirtmeli piroliz (FSP) ile tek basamakta gerceklestirilmistir ve
Ag/ SiO; nanopartikiilleri bir filtre tlizerine toplanmistir. Bu iirlinlin Ag igerigi
agirlikca %0’dan 98’e¢ uzanan araliktadir. Ag/ SiO, nanopartikiilleri SEM, TEM,
EDX spektroskopi, X-1s1n1 kirinimu ile karakterize edilmistir, Ag ylizey alani da O,
kemisorpsiyonu ile ol¢iilmiistiir. Ag™ iyonlarinin antibakteriyel etkisi, Ag/ SiO

partikiillerinin varlig1 ve yoklugunda E. coli popiilasyonunun gelisimi denetlenerek,
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nano giimiis partikiillerinden ayirt edilmistir. Nano giimiisiin antibakteriyel aktivitesi
Ag" iyonlar1 tarafindan tayin edilmistir. Buna zit olarak, daha biiyik Ag
nanopartikiilleri kullanildiginda, serbest birakilan Ag" iyonlarmin konstrasyonu daha
diisiiktiir. E. coli hiicreleri slispansiyonlarinin floresan siddeti denetlenerek E. coli
gelisimi incelenmistir. Floresan siddeti E. coli popiilasyonu ile direk bagimnitilidir.
Daha kiiciik Ag bilesimli ve boyutlu partikiiller varliginda biiytlik olanlara gore, daha
giiclii antibakteriyel aktivite gézlenmistir [27]. Indirgeme yoluyla elde edilen metal
nanopartikiiller, indirgen, sabitleyici ve i¢cinde formlastirildiklart matriks gibi ¢esitli
faktorlerden etkilenirler. Bu nanopartikiillerin farklt morfolojileri, elde edilen
nanokompozit sistemlerin elektronik, optik, manyetik ve katalitik 6zelliklerini
etkileyebilir. Polimerler, oksidasyona ve biitiinlesmeye engel olarak soy metal
nanopartikiillerin kararliligini saglamak icin veya nanokompozitlerde matris olarak
gorev alirlar. Giimiis, kimyasal kararliligi, elektriksel iletkenligi ve katalitik
ozelliklerinden dolay1 ¢ok 1ilgi c¢ekicidir. Gilimiis nanopartikiillerinin farkh
polimerlerde uygulanmis ¢alismalari vardir. Ornegin, poli vinil piroliden (PVP), poli
vinil alkol (PVA) ve poliakrilonitrilde yapilan sentezler gibi. Ayrica dogal
polimerlere yogun ilgi gosterilmektedir. Ciinkii ¢ogu durumda, biyolojik olarak
uyumludurlar ve toksik degillerdir [28]. Dogal kaucuk, lateks, yumusak kolloid
olarak ortaya ¢ikar ve yapistirici, eldiven ve lateks bazli saglik iirtinlerinde genis
anlamda kullanilmaktadir. Latekste 316 farkli amino asidin oldugu rapor edilmistir.
Yapilmis olan bir ¢caligsmada, giimiis nanopartikiiller, giimiis tuzu i¢eren dogal kauguk
lateksten (NRL) olusan film kaliplarinin fotokimyasal indirgenmesi yoluyla dogal
kauguk  matriks  i¢inde  formlastinlmistir.  Gilimiis  nanopartikiillerinin
indirgenmesinde, NR latekste topaklasmaya sebep olabilecek kimyasallarin yerine
UV 151k kullanilmistir. Elde edilen dogal kauguk (NR) -Ag nanokompozitleri TEM,
XRD ve UV spektroskopik teknikleri kullanilarak karakterize edilmistir. Caplar1 4
nm ile 10 nm arasinda degisen bu nanopartikiiller, matriksteki NRL partikiillerinin
sinirlaria gomiilmiis sekilde farkli araylizeylerin i¢ine dagitilmistir. Arayiizeylerin
ortalama genisligi 8 nm’dir. X-1s1n1 kirnim analizi (XRD) bu nanopartikiillerin kiibik
yiizey merkezli metalik giimiisler gibi oldugunu dogrulamistir. UV goriiniir bolge
absorpsiyon spektroskopisi, nano boyuttaki giimiisiin ylizey plasmon rezonansinin
karakteristik piklerini gostermistir. 6 ay sonra dahi giimiis nanopartikiillerin NR

matriks i¢inde kararli halde olduklar1 gézlemlenmistir. Ne biiylime ne de yigilma
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meydana gelmemistir. Bu 0Ozellikle proteinlerin NR’de olas1 stabilizor etkisini
gostermistir. Glimiis nanopartikiillerin olusumunda proteinlerin oynadigi rol NR-Ag
sistemi i¢in Onemlidir. Proteinlerin olasi mekanizmasi; protein-giimiis iyon
komplekslerinde, glimiis iyonlarinin buralara adsorblanarak baglanmasiyla

immobilize edilmesidir [28].

Nanogiimiisiin indirgeme yontemiyle hazirlandig1 bir ¢alismada, AgNOs’1n aseton
icindeki ¢ozeltisi ve indirgeyici olarak Tween-20 kullanilmistir. Elde edilen giimiis
nano partikiillerinden (NP) 51-55 °C’lik mikrodalga 1sitma kullanilarak kendi

kendine olusum yontemiyle mikroteller elde edilmistir [30].

Bir diger ¢aligmada ise Ag nano partikiillerin sentezi yapilmis ve gram negatif E.
coli bakterisine kars1 antibakteriyel aktivitesi incelenmistir (Sekil 3.9, Sekil 3.10)
[42].

Sekil 3.9. Ag NP TEM goriintiisii [42]
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1 et

Sekil 3.10. TEM goriintiisii a) £. coli hiicresinin dogal goriiniimii b) 50 ug cm > Ag NP ile 4 saat inkiibe edilmis
edilmis E. coli hiicresi [42]
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ekil 3.11. Artan Ag miktarinin bir fonksiyonu olarak £. coli koloni sayis1 Ag onsantrasyonlari; (a) O,
Sekil 3.11. Artan Ag NP mik bir fonksi larak E. coli koloni Ag NP k lar; (a) O
(b) 10, (c) 20, and (d) 50 pg cm > [42].

Bu calisma sonucunda 10 pg cm konsantrasyonu olan Ag NP ortaminda bakteri
biiytimesinin %70 oraninda inhibe oldugu bulunmustur. 20 pg cm > konsantrasyonlu
Ag NP ortaminda ise biiyiik bir oranda bakteri kolonilerinin azaldigi ve agar

levhalarin sinirlarinda kolonilerin kaldig1 gozlemlenmistir (Sekil 3.11) [42].
3.4.2. ZnO nano partikiiller (ZnO NPs)

Zn0O, genis bant aralikli ve 60 meV luk baglama enerjisi olan II-IV grubu yari
iletkenidir. Ledler, seffaf iletken filmler, giines pilleri ve UV engelleyici
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malzemelerde ZnO nanokristaller icermektedir. ZnO optik, piezoelektrik, manyetik,
ve gaz sensori, giicli katalitik etkinlik, iyi adsorplama gibi bir ¢cok 6zellige sahiptir
ve dolayisiyla genis bir alanda kullanim alani bulmus bir malzemedir. ZnO nano
partikiillerinin bir ¢ok kullanim alanina ek olarak biyolojik aktivitesi ve
antimikrobiyal 6zelligine dair ¢aligmalar yapilmaktadir. Kisisel bakim iiriinlerinde
ZnO’ in bakteriyostatik ve fungistatik Ozellikleri iyi bilinmektedir. Zn bilesikleri
FDO (Food and Drug Organization) tarafindan GRAS (Generally Regarded As

Safety) yani gilivenli olarak listelenmistir.

Giliniimiizde yemek sektoriiyle ilgili hastaliklarin artmasi, saglikli ve giivenilir
antimikrobiyal kimyasala olan ihtiyact da artirmistir. ZnO bu alanda da
kullanilabilecek bir madde olma 6zelligi de tasimaktadir [43]. Yapilan ¢alismalarda
ZnO NR yapilarinin antibakteriyel o6zelligi cesitli bakteriler iizerinde ve farklh

konsantrasyon ve polimer ortamlarinda gézlemlenmistir.

Sekil 3.12. ZnO nanorod (NR) yapilarmnin disk tablet yonteminde antibakteriyel etkisini gosteren besi yeri
fotografi [44]. a) PEG 6000 polimer kalib1 -ZnO NR Staphylococcus aureus bakterisine karsi b) PEG
6000 polimer kalib1 -ZnO NR Escherichia coli bakterisine karsi ¢) PEG 6000 polimer kalib1 -ZnO NR
M. luteus bakterisine karst d) PVP 30K polimer kalib1 -ZnO NR Staphylococcus aureus bakterisine
karst e) PVP 30K polimer kalib1 -ZnO NR Escherichia coli bakterisine karsi f) PVP 30K polimer
kalib1 -ZnO NR M. luteus bakterisine kars1
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Bu c¢alisma sonucunda ZnO NR yapilarinin antibakteriyel oOzellik sergiledigi
bulunmustur. Bunun yanisira baska bir ¢alismada dort ayr1 bakteri varliginda ZnO
nano partikiillerinin (ZnO-NPs) farkli konsantrasyonlarda antimikrobiyal o6zelligi
spektroskopik yontemlerle incelenmis ve Staphylococcus aureus, Escherichia coli,
Salmonella typhimurium, ve Klebsiella pneumoniae bakterilerine karsi etkinlik
gosterdigi de gozlemlenmistir [43]. ZnO nanopartikiillerinin sentezinde, mikrodalga
ile, ¢cozelti-yanma metodu, sol-jel proses, solvo/hidrotermal reaksiyonlari, gaz fazi
yogunlagmasi, sprey piroliz, termal buharlagtirma, direk 6giitme, Anodik Aliimina
Template (AAM), Metal Organik Kimyasal Depozisyon (MOCVD), Kimyasal Buhar
Depozisyon (CVD), Elektrokimyasal Depozisyon (ECD), solvo termal metot gibi bir
cok yontem uygulanmaktadir. Farkli yontem uygulanmasiyla da farklt ZnO nano

partikiiller sentezlenmektedir (Sekil 3.12) [44].

Bir diger aragtirmada ise non-hidrolitik proses ile ZnO nanopartikiilleri sentezlenmis
Staphylococcus aureus, Escherichia coli, Salmonella typhimurium ve Klebsiella
pneumoniae bakterilerine karsi antibakteriyel aktivitesi spektral yontemlerle farkli
konsantrasyonlarda gozlenmistir. K. pneumoniae bakterisi i¢in inhibe eden minimum
nanopartikiil konsantrasyonu 5 pg/ml, E. coli, S. aureus ve S. typhimurium igin ise

15 pg/ml olarak bulunmustur (Sekil 3.13) [45].

Sekil 3.13. ZnO Nano partikiillerinin FESEM goriintiisii
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Sekil 3.14. ZnO -Bakteri etkilesimini gosteren Bio -TEM goriintiileri a) Escherichia coli, b) ZnO -E. coli bakteri
etkilesimi ¢) Klebsiella pneumoniae d) ZnO -K. pneumoniae bakteri etkilesimi [45]

Sekil 3.15. ZnO-Bakteri etkilesimini gosteren Bio -TEM Goriintiileri a) Salmonella typhimurium b) ZnO-S.
typhimurium bakteri etkilesimi c) Staphylococcus aureus d) ZnO -S. aureus bakteri etkilesimi [45]

ZnO NP’lerinin bakteri inhibisyon 6zelliklerinin incelenmesi i¢in FESEM (Field-
Emission Scanning Electron Microscopy) kullanilmistir. Sekil 3.14 ve Sekil 3.15°de
bu calismada kullanilan Escherichia coli, Klebsiella pneumoniae, Salmonella
typhimurium ve Staphylococcus aureus bakterilerinin ve bu bakterilerle ZnO NP

lerinin etkilesimini gosteren TEM (Transmission Electron Microscopy) goriintiileri
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yer almaktadir. Sekil 3.14 (a,b)’de E. coli ve E. coli ile ZnO NP’ lerinin MIC
(Minimum Inhibitory Concentration) degerinde 18 saat inkiibasyondan sonra elde
edilen TEM goriintiileri yer almaktadir. Goriintiiden anlasildigi tizere NP ler dncelikle
hiicrenin dis membranina tutunur ve bu durum hiicrenin tamamen zarar gormesiyle
sonuglanir. S. typhimurium, S. aureus, K. pneumoniae bakterileri varliginda hiicre
yikimi gézlemlenmemis, ZnO NP leri baslangigta hiicrenin en dis duvarma tutunmus,
daha sonra hiicrenin daha icgteki duvarlarmma tutunmustur. Bu antibakteriyel
aktivitenin sebebi tam olarak aciklanamasa da bazi bilimciler teori gelistirmistir.
Doménech and Prieto (1986), Zn™* iyonlarmin salinimu ile antibakteriyel aktivitenin
gozlenebilecegini savunmustur. ZnO stabil bir kimyasaldir ancak yiiksek
konsantrasyonda yahut bazik ortamda, Zn™* iyonlarimin salmimi gerceklesebilir
seklinde yorumlamislardir. Diger bir goriise gore ise ZnO’ in fotokatalitik etkiyle
hiicre membranina etki ettigini ve hiicre yikimi ile sonlanan antibakteriyel 6zellik

sergiledigi savunulmaktadir [45].

Asagidaki sekilde ZnO NP’lerinin bir hiicreyi nasil pargaladigi sematize edilmistir
(Sekil 3.16). Once hiicrenin en dis membranina tutunan ZnO NP’leri, membrandan
girdikten sonra hiicreyi katalitik etkisiyle yahut ortama salinan Zn™ molekiilleriyle

parcalar.

- A,

———
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Sekil 3.16. ZnO NP’lerinin Hiicre Yikimi 1. ZnO NP ile Bakteri ortami II. ZnO NP lerin Hiicre Duvari ile
Etkilesimi III. HiicreMembraninin Yarilmasi IV. Hiicrenin Par¢alanmas1 Ve Yikimi [45]
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3.5. Kuarterner Amonyum Tuzlar:

Kuarterner Amonyum Bilesikleri (KAB), genel olarak katyonik deterjan ozelligi
gosteren yuzeye etkili dezenfektanlardir. Bakteri hiicresinde proteinleri koagule
etmesinden otiirii bakterisid 6zellik gosterir. Etkili niifus etme 6zelligi sayesinde sert
ve yikanabilen yiizeylerin dezenfeksiyonu i¢in ve gozenekli yiizeylerin (esya, duvar,
baz1 tezgah yiizeyleri, zemin vb.) dezenfeksiyonu i¢in kolay uygulanabilen bir iirlin
olarak tercih edilmektedir [46]. Benzalkonyum kloriir, setil-piridinyum kloriir, alkil
dimetil benzil amonyum kloriir bu gruptan olan dezenfektanlardir. Saglik
kurumlarinda tansiyon mansonu ve steteskop gibi aletlerin yuzeylerinin temizliginde
kullanilabilmektedir. Alkil dimetil benzil amonyum kloriir hastanelerde en c¢ok
kullanilan bilesiktir. Fungusid, bakterisid ve virusid olarak etkinligi s6z konusudur

[47].

Yapilan arastirmalarda kuarterner amonyum bilesiklerinin Staphylococcus sp., E.
coli, Salmonella sp., Pseudomonas, Streptococcus sp. gibi gida zehirlenmelerine ve
bazi enfeksiyonlara neden olan bakteriler lizerinde etkili oldugu bulunmustur [48].
Ancak bir diger arastirma sonuglar1 baz1 Staphylococcus sp.’nin kuarterner amonyum

bilesiklerine kars1 direng saglayan genleri kodlayabildigini bildirmektedir [49].

Kuarterner amonyum bilesikleri ile polimerlerin olusturdugu bilesikler de
antibakteriyel ozellik sergilemektedir. Kuarterner amonyum dentrimerleri kuvvetli
biyosit 6zellik sergilediginden bu dentrimerlerin polimer bilesikleri calisilmis ve
kuarterner amonyum gruplarinin hidrofobik 6zelliginin ve zincir uzunlugunun

bilesigin antibakteriyel 6zelligine etki ettigi gdzlemlenmistir [50].



BOLUM 4. MATERYAL VE METOD

4.1. Materyal

Rubeanik asit olarak da bilinen ditiyoksamit (C;H4N,S, %98) ve benzaldehit
(C7H6O, %98) Sigma-Aldrich’ten temin edildi. Glimiis nitrat (AgNO3, % 99.8) Carlo
Erba’dan satin alindi. Calismada test mikroorganizmalari olarak kullanilan
Escherichia coli ATCC 25922 ve Staphylococcus aureus ATCC 29213,
Staphylococcus epidermidis ATCC 12228, Mikroorganizma Kiiltiir Kolleksiyonlari
Arastirma ve Uygulama Merkezinden (KUKENS) temin edildi. Besi ortami olarak
kullanilan Triptik Soy Broth dehidre besiyeri ve Miieller Hinton Agar dehidre
besiyeri Merck’den saglandi. Kullanima hazir halde alinan Koyun Kanli Agar

besiyeri Mikrokimyadan satin alindi.

4.2. Hidroksi DTT Tiirevlerinin Sentezi

Hidroksi DTT tiirevleriningenel sentezi islemlerinde asagida verilen yontem

uygulanmustir (Sekil 4.1) [13, 51].

10 mmol (0,92 g) rubeanik asit ve 20 mmol (2,12 g) benzaldehit veya hidroksi
benzaldehit tiirevleri 30 mL Etanol icerisinde bir balonda ¢6ziiniir. Reaksiyon
cozeltisi koyu kirmizi renk olana kadar 0,5 M NaOH eklenir. 60 dak. kaynama
kosullarinda karisan ¢ozelti ortamina 30 mL saf su eklenir ve tekrar 60 dak. isitilir.
Cozelti 0,5 M HCI ¢ozeltisi ile asitlendirilir ve {iriin etil asetat fazina ekstrakte edilir.
Coziicl ortamdan evaporator ile uzaklastirilir, elde edilen sar1 renkli katt madde DTT

molekilidiir (Sekil 4.2).
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Sekil 4.1. Aldehit ile Rubeanik asit arasindaki reaksiyon semasi R: H; COOH; Ph; Ar; CONH, vb [51]

H.N S
> .
+ 0.92 g (10 mmol) rubeanik asid
2.12 g (20 mmol) benzaldehit

H

+30 ml. H.O 60 dak. 1s1 \ o

S

Sekil 4.2. DTT Molekiiliiniin Sentez Semasi



Sentezlenen ligand molekiillerinin kimyasal yapilar1 agsagida gosterildigi gibidir;

C)=TI=)

Sekil 4.3. Ph,TT Ligand: (1)
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HO OH
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Sekil 4.4. p-(OH),-Ph,TT Ligandi (2)
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Sekil 4.5. 0,p-(OH)4-Ph,TT Ligandi (3)
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Sekil 4.6. 0-(OH),-Ph,TT Ligandi (4)
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HO

OH

Sekil 4.7. 0-(OH),-Naph,TT Ligandi (5)

Sentezlenen bu ligandlardan yola ¢ikilarak Ag' metal iyonlar1 ile kompleks
olusturulmustur. Kullanilan ligantlar ve komplekslerin numaralandirilmasi1 Tablo

4.1°de verilmistir.

Tablo 4.1. Ligand ve komplekslerin numaralandirmasi

Molekiil No Molekiil Adi

1 Ph,TT

1-Ag Ag,Ph, TT

2 p-(OH),-Ph,TT

2-Ag Ag [p-(OH),-Ph, TT]

3 0,p-(OH)4-Ph, TT

3-Ag Ag) [0,p-(OH)4-Ph, TT]
4 0-(OH),-Ph,TT

4-Ag Ag> [0-(OH),-Ph, TT]

5 0-(OH),-Naph, TT

5-Ag Ags[0-(OH),-Naph, TT]

4.3. Hidroksi DTT Tiirevlerinin Ag" Komplekslerinin Sentezi

Sentezlenmis olan bes farkli ligant farkli tlipler igerisine 0,585 mmol tartilarak
konuldu. Sirasiyla tiipler igerisindeki ligant molekiilleri 2,5 mL aseton igerisinde
¢oOziildii. Baska bir deney tiiplinde 0,5 mL saf suda 200 mg (1,17 mmol) AgNO;
¢Oziindii sonra 2,5 mL aseton ilave edildi ve hazirlanmis tiiplere sirasiyla eklenerek
karistirildi. Coken giimiis bilesikleri siizlirelek saflastirildi. Filtre edilen siiziintiiler

ayr1 kaplara alinarak ¢oziiciileri uzaklastirildi ve kurutularak saklandi (Tablo 4.2).
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Olusan
Molekiil AgNO;3 Kompleks
No (mmol) Ligant Miktar Miktar1
(mmol) Ligant Miktar (mg) (mg)
1 1,17 0,585 172 50
) 1,17 0,585 190 16
3 1,17 0,585 209 18
4 1,17 0,585 190 140
5 1,17 0,585 243 50

Stiziilen giimiis kompleks yapili bu kat1 partikiiller optik mikroskop yardimi ile

incelendi.
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1-Ag bilesigi olan Ag,Ph,TT’ nin muhtemel yapist ve olusan {irlinlin optik

mikroskop goriintiisii asagida verilmistir (Sekil 4.8, Sekil 4.9).

Ag+ NO3_

N
N

’

i TR
S
N S
y
Ag+ NO3-

Sekil 4.8. Ag,Ph,TT kompleksi sentezi (1-Ag)

Sekil 4.9. Ag,Ph,TT kompleksinin optik mikroskop goriintiisii (1-Ag)
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2-Ag bilesigi olan Agy [p-(OH),-Ph,TT]’ nin muhtemel yapis1 ve olusan iirliniin
optik mikroskop goriintlisii asagida verilmistir (Sekil 4.10, Sekil 4.11).

Ag+ NO3_

A X
S'IN\
HO OH
{ >—<\N | ,s>—< }
A"

Ag+ NO3-

Sekil 4.10. Ag, [p-(OH),-Ph,TT] kompleksi sentezi (2-Ag)

Sekil 4.11. Ag, [p-(OH),-Ph,TT] kompleksinin optik mikroskop goriintiisii (2-Ag)
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3-Ag bilesigi olan Agy[o,p-(OH)4-Ph,TT]” nin muhtemel yapis1 ve olusan iirliniin
optik mikroskop goriintiisii asagida verilmistir (Sekil 4.12, Sekil 4.13).

HO \ ‘ \ OH

Sekil 4.12. Ag,[o0,p-(OH),-Ph,TT] kompleksi (3-Ag)

Sekil 4.13. Ag, [0,p-(OH)4-Ph,TT] kompleksinin optik mikroskop goriintiisii (3-Ag)
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4-Ag bilesigi olan Agy[0-(OH),-Ph,TT]’ nin muhtemel yapis1 ve olusan iirliniin optik
mikroskop goriintiisii asagida verilmistir (Sekil 4.14, Sekil 4.15).

Sekil 4.14. Agy[0-(OH),-Ph,TT] kompleksi sentezi (4-Ag)

Sekil 4.15. Agy[0-(OH),-Ph,TT] kompleksinin optik mikroskop goriintiisii (4-Ag)
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5-Ag bilesigi olan Agy[0-(OH),-Naph,TT]” nin muhtemel yapis1 ve olusan iriiniin
optik mikroskop goriintiisii asagida verilmistir (Sekil 4.14, Sekil 4.15).

A |
g N
| N
N\
N S
o ,}‘ 4
Ag*

Sekil 4.16. Agy[0-(OH),-Naph,TT] kompleks sentezi (5-Ag)

Sekil 4.17. Ag,[0-(OH),-Naph,TT] kompleksinin optik mikroskop goriintiisii (5-Ag)
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4.3. Hidroksi DTT Tiirevlerinin Karakterizasyonu

Glimis komplekslerinin analiz ve karakterizasyonu icin UV absorpsiyon
spektroskopisi (SHIMADZU-2401 PC), FT-IR spektroskopisi (SHIMADZU-
Prestige) ve CV olglimleri (Gamry 750 EQCM model potantiyostat) kullanilmistir.
Bazik ortamda alinan UV spektrumlari, 6l¢iilen bilesigin ¢ozltisine 1-2 damla 0,5 M

NaOH ilave edilerek alinmistir.



BOLUM 5. DENEYSEL BULGULAR

5.1. Mor otesi -Goriiniir Bolge Absorpsiyon Spektroskopisi

Difenil tiyazolo[5,4-d]tiyazol bilesiginin ultraviyole -goriiniir bolge spektrumu Sekil
5.1.'de gosterilmistir. 264 nm ve 361 nm dalga boylarinda iki pik, 480 nm'de ise bir
omuz bulunmaktadir. Onset ise 445 nm'de gozlenmistir. 264 nm’de gdzlenen pikin
elektron yogunlugu yiiksek olan S atomuna, 361 nm’deki pikin ise N atomuna ait
oldugu diistiniilmektedir. Genis bant spektrumu seklinde gézlenen pikler ise aromatik
gruplardan kaynaklanan absorpsiyonun S ve N atomu tarafindan perdelenmesi

sonucu olmustur (Sekil 5.1).

4,000 | |

3,000

2,000

Abs,

1,000

0,000 '

200,0 400,0 600.0 8000
nm.

Sekil 5.1. Ph,TT ligandinin UV-goriiniir bolge spektrumu

Difenil tiyazolo[5,4-d]tiyazol bilesigine Ag' iyonunun koordinasyon bagi ile
baglanmasiyla olusan Ag,Ph,TT kompleksinin ultraviyole -goriiniir bolge spektrumu

Sekil 5.2.'de gosterilmistir. S atomuna ait pik dalga boyunda 5 nm' lik bir azalma
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gistermis ve absorpsiyon siddeti diismiistiir. N atomuna ait pik ise 16 nm'lik bir

azalma gostermistir. Absorpsiyon siddetinde de azalma gozlenmektedir (Sekil5.2).

2,000 | |
Ag+ NOS_

259 nm < N

1500 @_< :

1,000

Abs.

0,500

0,000 ' '
200,0 400,0 600,0 800,0
nm.

Sekil 5.2. Ag,Ph,TT kompleksinin UV-Goriiniir bolge spektrumu

Sekil 5.3'te Difenil tiyazolo[5,4-d|tiyazol bilesiginin 0,5 N 1 mL NaOH eklenmesiyle
bazik ortamda alinan ultraviyole-goriiniir bolge spektrumu gosterilmistir. S atomuna
iliskin pik dalga boyunda 5 nm' lik bir artisla 269 nm'de, N atomuna iligskin pik ise
dalga boyunda 22,5 nm' lik bir azalmayla 338,5 nm’de gozlenmistir. Coziicli
ortamindaki spektrumda 408 nm’de gozlenen omuz ise 440,5 nm' ye kaymistir.

Onset ise 520 nm'de gézlenmektedir.
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4,500 : :
269 nm
4,000 338.5 nm S N B
A\
§ )< I
N S
3,000~ —
+

»
e
<

2,000 NaOH _

440.5 nm
1,000 —
0,000
200,0 400,0 600,0 800,0

Sekil 5.3. Ph,TT ligandinin bazik ortamdaki UV-goriiniir bolge absorpsiyon spektrumu

Sekil 5.4’te Ag,Ph,TT kompleksinin bazik ortamdaki ultraviyole-goriiniir bolge
absorpsiyon spektrumu gosterilmistir. S atomuna ait pik, 8 nm' lik bir azalma ile 313
nm' ye kaymustir. 440,5 nm’deki omuz 430 nm’de gozlenmistir. Onset ise 600 nm’de

gozlenmistir.

3,500

261 nm
3,000

2 000}

1,000 'ﬂ

0,000 ' '
200,0 400,0 600,0 800,0
nm.

Abs.

Sekil 5.4. Ag,Ph,TT kompleksinin bazik ortamdaki UV-g6riiniir bolge absorpsiyon spektrumu
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4,000 |

3,000} .

Ph,TT
= 2,000 -
AgzphzTT/
1,000( NaOH _
AgzphzTT
0,000 4
2000 400,0 600,0 800,0

nm

Sekil 5.5. UV-goriiniir bélge spektrumlarinin kiyaslamali gosterimi

Sekil 5.5’te Ph,TT, AgPh,TT, Ag,Ph,TT/ NaOH (bazik ortam) bilesik ve
komplekslerine ait UV-goriiniir bolge spektrumlart  kiyaslamali  olarak

gosterilmektedir. Tablo 5.1°de ise bu spektrumlara iliskin absorpsiyon dalga boylari

gosterilmistir.
Tablo 5.1. UV-goriiniir bolge spektrumlarindaki piklerin dalga boylari
Pik gozlenen dalga boylari (nm)
Coziicii: DMSO Amax Aonset
Ph,TT 264 361 | 408 | 445
Ag,Ph, TT 259 | 345 400
Ph,TT/ NaOH 269 | 338.5 | 440 | 520
Ag,Ph, TT/ NaOH 261 313 1400 | 600

Ph,TT ligandina Ag' iyonu baglandiktan sonra S ve N atomlarina ait olan 264 ve 361
nm’deki piklerin dalga boyu kiigiilmiistiir yani maviye kayma gozlenmistir. Ag"
iyonunun baglanmasiyla absorpsiyonda biiyiik bir diisiis gdzlenmistir. Ozellikle 361
nm’deki pikin absorpsiyonu 264 nm’deki pikin absorpsiyonuna gore daha fazla

azalmistir (Tablo 5.1).

Bu azalma Ag' iyonunun S atomundansa N atomuyla daha kuvvetli etkilesim iginde

oldugunun gostergesidir. Ote yandan ortama baz ilavesiyle alman ultraviyole
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spektrofotometresi, OH grubunun N ve S atomlariyla etkilestigini ve Ag" iyonunun S
ve N atomlaria baglanmasini etkiledigini gosterir. PhoTT ligandinin bazik ortamdaki
UV spektrofotometresi, S atomunun OH grubuyla daha az etkilestigini, N atomuyla
daha kuvvetli bir etkilesimde olan OH grubundaki O atomu iizerindeki serbest
elektronlarin dalga boyunun diismesine yani maviye kaymaya sebep oldugu
gozlenmistir. AgoPh, TT kompleksinin bazik ortamdaki UV spektrofotometresi ise, N

ve S atomlarina Ag' iyonunun baglanmasini etkiledigini gostermektedir.

4,500 T 1
274 nm
4 000 E
S N
H04©—<\ I \>—©70H
3,000} N S ]
]
A£
o
2,000 -
1,000+~ 4l
0,000 - -
200,0 4000 600.0 800.0

nm.

Sekil 5.6. p-(OH),-Ph,TT ligandinin UV-goriiniir bolge spektrumu

Sekil 5.6.°da p-(OH),-Ph,TT ligandinin ultraviyole -goriiniir bolge absorpsiyon

spektrumu verilmistir. 274 nm'de genis bant, 320 nm’de ise onset gézlenmektedir.
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3,500 s r
284.5 nm
3,000 Ag* NO -1
AN
S N\
HO OH
~ )= I > )
2,000} N s 4
@ . N ¥
-,g Ag* NOy
1,000 4]
320 nm
0,000 -
200,0 400,0 600.0 800.0

nm.

Sekil 5.7. Ag,[p-(OH),-Ph,TT] kompleksinin UV-goriiniir bélge spektrumu

Sekil 5.7.°de Ag[p-(OH),-Ph,TT]  kompleksinin ultraviyole -goriiniir bolge
absorpsiyon spektrumu verilmistir. 284,5 nm'de genis bant, 320 nm’de ise onset
gdzlenmektedir. Ligant molekiiline Ag" iyonu baglandiktan sonra absorpsiyonda

10,5 nm'lik bir artis, yani kirmiziya kayma gozlenmistir. Absorpsiyon siddeti de

azalmstir.
5,000
4,000
3,000 -
@
)
=
2,000 4

1,000

0,000
2000 400.0 600.0 8000
nm.

Sekil 5.8. p-(OH),-Ph,TT ligandinin bazik ortamdaki UV-goriiniir bolge spektrumu
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Sekil 5.8.’de p-(OH),-Ph,TT ligandinin 0,5 N 1 mL NaOH eklenmesiyle elde edilen
ultraviyole-goriiniir bolge absorpsiyon spektrumu verilmistir. 258,5 nm’de pik, 351

nm'de genis bant, 600 nm’de ise onset gozlenmektedir.

5,000 1 1
1 351.5 nm
4,‘.}00'— Ag* OH- -
AN
S N
3,000 N s -
2 258 N
" nm Ag* OH"
2,000 o
1,000 )
435.5 nm
600 nm
0,000 : !
2000 400,0 600.0 800.,0
nm.

Sekil 5.9. Ag,[p-(OH),-Ph,TT] kompleksinin bazik ortamdaki UV-goriiniir bolge spektrumu

Sekil 5.9.°da Agy[p-(OH),-Ph,TT] kompleksinin 0,5 N 1 mL NaOH eklenmesiyle
elde edilen ultraviyole-goriiniir bolge absorpsiyon spektrumu verilmistir. 258 nm’de

pik, 351,5 nm'de genis bant, 600 nm’de ise onset gozlenmektedir.

5,000 T | |

4. 000
> p-(OH)-Ph,TT

3,000
Ags [p-(OH),-Ph, TT] /

NaOH

Abs,

2,000

1,000
’ Ag [p-(OH),-Ph, TT]

1

0,000
200,0 400,0 00,0 800,0
nm.

Sekil 5.10. UV-goriiniir bolge spektrumlarinin kiyaslamali gosterimi
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Sekll 5.10°da p—(OH)z—thTT, Ag2 [p—(OH)z—thTT], Agz [p—(OH)z—thTT]/ NaOH
ligandina ve komplekslerine ait UV-goriiniir bolge spektrumlar kiyaslamali olarak
gosterilmektedir. Tablo 5.2°de ise bu spektrumlara iliskin absorpsiyon dalga boylar

gosterilmistir.

Tablo 5.2. UV-goriiniir bolge spektrumlarindaki piklerin dalga boylari

Pik gozlenen dalga boylari (nm)

Coziicii: DMSO Amax Aonset
p-(OH),-Ph,TT 274 320
Ag> [p-(OH),-Ph TT] 284.5 320
p-(OH),-Ph, TT / NaOH 258,5| 351 |447,5| 600
Ag> [p-(OH),-Ph, TT] / NaOH 258 [351,5/435,5]| 600

p-(OH),-Ph,TT ligandina Ag" iyonu baglandiktan sonra 274 nm’deki pikin dalga
boyu 284,5 nm’ye yiikselmistir yani kirmiziya kayma goézlenmistir. Yapidaki OH
gruplari da Ag' iyonu ile etkilesime girerek oksijenin iizerindeki serbest elektronlarin
kromofor etkisini azaltmistir ve bu sayede kirmiziya kayma gozlenmistir. Ag" iyonu

baglanmasiyla absorpsiyonda diisiis gdzlenmistir (Tablo 5.1).

5,000

4,000

3,000

Abs,

2,000

1,000

0,000
2000 400.0 600.0 8000
nm.

Sekil 5.11. 0,p-(OH)4-Ph,TT ligandinin UV-g6riiniir bolge spektrumu

0,p-(OH)4-Ph,TT ligandinin ultraviyole -goriiniir bolge spektrumu Sekil 5.11.°de

verilmistir. 261,5 nm ve 411 nm’de pik, 416 nm’de ise genis bant gézlenmistir.
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1,000

Abs,

0,500

0,000

279.5 nm

309 nm

HO

OH

200,0

400,0

nm

500,0 800,0

Sekil 5.12. Ag, [0,p-(OH)4-Ph,TT] kompleksinin UV-goriiniir bdlge spektrumu

Sekil 5.12°de Agy [0,p-(OH)4-Ph,TT] kompleksinin ultraviyole -goriiniir bolge

spektrumu verilmistir. 279,5 nm’de genis bant, 430 nm’de ise onset gézlenmistir.

5,000

4,000

3,000

Abs,

267.5 nm

323 nm

2.000

1,000

0,000

366 nm

|
455 nmy 483

HO

550.5 nm

nim

I
HO
s N\
OH
\NIS%Q )=
OH

+ NaOH

200,0

400,0

nm.

600,0 800,0

Sekil 5.13. 0,p-(OH)4-Ph,TT ligandmin bazik ortamdaki UV-goriiniir bolge spektrumu

Sekil 5.13’te 0,p-(OH)4-Ph,TT ligandinin bazik ortamdaki ultraviyole -goriintir bolge
spektrumu verilmistir. 267,5 nm’de; 366 nm’de; 455 nm’de; 483 nm’de; pik, 323
nm’de, 550,5 nm’de genis bant, 7200 nm’de ise onset gdzlenmistir.
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3,500 I I
261 nm

3,000

2,000

Abs,

1,000

0,000 L L
200,0 400,0 500,0 800,0
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Sekil5.14. Ag, [0,p-(OH)4-Ph,TT] kompleksinin bazik ortamdaki UV-gériiniir bolge spektrumu

Sekil 5.14°te Agy[o,p-(OH)4-Ph,TT] kompleksinin bazik ortamdaki ultraviyole-

goriiniir bolge spektrumu verilmistir. 261 ve 321 nm’de iki pik, 600 nm’de ise onset

gozlenmistir
5,000 |
4,000 |
0,p-(OH)4-Ph, TT
_ 3,000 |
§ Ag> [0,p-(OH)4-Ph, TTY/
NaOH
2,000 |
1.000 Ag [0,p-(OH)4-P,TT] |
0,000 | .
200,0 400,0 600,0 800,0
nm.

Sekil 5.15. UV-goriiniir bolge spektrumlarinin kryaslamali gdsterimi

Sekil 5.15’te o,p-(OH)4-Ph,TT, Ag, [0,p-(OH)4-Ph,TT], Ag, [0,p-(OH)4-Ph, TT]/

NaOH ligandia ve komplekslerine ait UV-goriiniir bolge spektrumlari kiyaslamali
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olarak gosterilmektedir. Tablo 5.3’te ise bu spektrumlara iliskin absorpsiyon dalga

boylar1 gosterilmistir.

Tablo 5.3. UV-goriiniir bolge spektrumlarindaki piklerin dalga boylari

Pik gozlenen dalga boylari (nm)
Coziicii: DMSO Amax Aonset
0,p-(OH)4-Ph,TT 416 | 261,5 |411] 520
Ag> [0,p-(OH)4-Ph, TT] 309 |279,5 430
0,p-(OH)4-Ph,TT /NaOH 550 | 267 |366| 720
Ag> [0,p-(OH)4-Ph, TT] / NaOH 440 | 321 |261| 600
3,500
3,000 Ho -
. 2 000 -
<
1,000 -
0,000 ' '
2000 4000 6000 8000

nm.

Sekil5.16. 0-(OH),-Ph,TT ligandinin UV-gdriiniir bolge spektrumu

Sekil 5.16.’da 0-(OH),-Ph,TT ligandinin ultraviyole -goriiniir bdlge spektrumu

verilmistir. 260 nm’de pik ve 297,5 nm’de bant gézlenmistir.
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Sekil 5.17. Ag, [0-(OH),-Ph,TT] kompleksinin UV-gdriiniir bolge spektrumu

Sekil 5.17°de Ag[0-(OH),-Ph,TT] kompleksinin ultraviyole -goriinlir bolge

spektrumu verilmistir. 256,5 nm’de pik ve 400 nm’de onset gozlenmistir.

5,000 . .
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3115 nm HO

4,000

3,000
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Sekil 5.18. 0-(OH),-Ph,TT ligandinin bazik ortamdaki UV-goriiniir bolge spektrumu

Sekil 5.18’de 0-(OH),-Ph,TT ligandinin bazik ortamdaki ultraviyole -goriiniir bolge
spektrumu verilmistir. 269,5 nm’de; 311,5 nm’de; 412 nm’de ve 505 nm’de pik ve

580 nm’de onset gdzlenmistir.
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Sekil 5.19. Ag, [0-(OH),-Ph,TT] kompleksinin bazik ortamdaki UV-g6riiniir bolge spektrumu

Sekil 5.19°da Ag, [0-(OH),-Ph,TT] kompleksinin bazik ortamdaki ultraviyole -
gorliniir bolge spektrumu verilmistir. 259 nm’de; 316 nm’de; 445,5 nm’de pik ve 600

nm’de onset gozlenmistir.

3,500 :

3,000
O-(OH)z-PhQTT

2,000~

Abs.

Ag2 [O-(OH)Z'thTT]/
NaOH

1,000
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Sekil 5.20 UV-goriiniir bolge spektrumlarinin kryaslamali gdsterimi

Sekll 5.20’de 0-(0H)2-Ph2TT, Ag2 [O-(OH)Q-thTT]/ NaOH, Ag2 [0-(0H)2-Ph2TT]
ligandina ve komplekslerine ait UV-goriiniir bolge spektrumlar1 kiyaslamali olarak
gosterilmektedir. Tablo 5.4’te ise bu spektrumlara iliskin absorpsiyon dalga boylari

gosterilmigtir.
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Tablo 5.4. UV-goriiniir bolge spektrumlarindaki piklerin dalga boylari

Pik g6zlenen dalga boylar1 (nm)

Coziicii: DMSO Amax Aonset
0-(OH)2-Ph2TT 297,5| 260 380
Ag2 [0-(OH)2-Ph2TT] 256,5 400
0-(OH)2-Ph2TT/ NaOH 505 [269,5|311,5| 580
Ag2 [0-(OH)2-Ph2TT]/ NaOH 445,51 259 | 316 600

4,000 | I
2605nm 3755 nm
3,000 -
3 2 000} -
1,000 .—‘m s
0,000 ' '
2000 4000 600.0 8000

nm.

Sekil 5.21. 0-(OH),-Naph,TT ligandinin UV-goriiniir bolge spektrumu

Sekil 5.21°de o-(OH),-Naph,TT ligandinin ultraviyole -goriiniir bolge spektrumu
verilmigtir. 269,5 nm’de; 332 nm’de; 375,5 nm’de pik ve 445 nm’de onset

gozlenmistir.
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Sekil 5.22. Ag, [0-(OH),-Naph,TT] kompleksinin UV-goriiniir bolge spektrumu

Sekil 5.22°de Ag, [0-(OH),-Naph,TT] kompleksinin ultraviyole-goriiniir bolge

spektrumu verilmistir. 260 nm’de pik ve 520 nm’de onset gozlenmistir.
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Sekil 5.23. 0-(OH),-Naph,TT ligandinin bazik ortamdaki UV-goriiniir bolge spektrumu

Sekil 5.23’te 0-(OH),-Naph,TT ligandinin bazik ortamdaki ultraviyole-goriiniir bolge
spektrumu verilmistir. 306,5 nm’de; 349 nm’de; 475,5 nm’de bant ve 560 nm’de

onset gbzlenmistir.
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Sekil 5.24. Ag, [0-(OH),-Naph,TT] kompleksinin bazik ortamdaki UV-gériiniir bolge spektrumu

Sekil 5.24'te Agy[0-(OH),-Naph,TT] kompleksinin bazik ortamdaki ultraviyole -
goriiniir bolge spektrumu verilmistir. 264 nm’de; 483 nm’de; 517 nm’de pik; 445

nm’de bant ve 600 nm’de onset gozlenmistir.

4 500 :
4,000 .
0-(OH),-Naph,TT
3,000 / (OH),-Naph, i
§' Ags [0-(OH),-Naph,TT]/
2 000} NaOH |

Ag, [0-(OH),-Naph,TT]

1,000

0,000 '
200,0 400,0 600,0 800,0
nm.

Sekil 5.25. UV-goriiniir bélge spektrumlarinin kiyaslamali gosterimi

Sekil 5.25’te 0-(OH),-Naph,TT, Agy[0-(OH),-Naph, TT]/ NaOH,
Agr[0(OH);Naph,TT] ligandina ve komplekslerine ait UV-goriiniir bolge
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spektrumlar1 kiyaslamali olarak gosterilmektedir. Tablo 5.4’te ise bu spektrumlara

iligkin absorpsiyon dalga boylar1 gosterilmistir.

Tablo 5.5. UV-goriniir bolge spektrumlarindaki piklerin dalga boylart

Pik gozlenen dalga boylar1 (nm
Coziicii: DMSO Amax Aonset
0-(OH)2-Naph2TT 375,5| 269 [332| 455
Ag2 [0-(OH)2-Naph2TT] 260 520
0-(OH)2-Naph2TT/ NaOH 475,51306,5 349 | 560
Ag2 [0-(OH)2-Naph2TT] / NaOH 517 | 264 1483 | 600

5.2. Kizilotesi Spektroskopisi

Sentezlenen molekiillerdeki  fonksiyonel gruplarin  belirlenmesi i¢in IR

spektroskopisinden faydalanildi. 1 numarali bilesik olan Ph,TT ligandinin FT-IR

spektrumu Sekil 5.26’da verilmistir.

924
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857

80

751

70

%T

60

557

50

45|

65

|
3059.44cm-1

| \
5 1262.41cm-1
3367.55cm-1 | 1073.15cm-1

\
1099.54cm-1

1642.60cm-1
1699.20cm-1

I i 6 5

/
3 55.86cm-1

614.65cm-1

/
5 754.79cm-1

686.17cm-1

42 T T T T T T |
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 600

cm-1

Sekil 5.26. Ph,TT ligandinin FT-IR spektrumu

FT-IR spektrumunda ilgili piklere ait fonksiyonel gruplar ve titresim frekanslari ise

Tablo 5.6’da yer almaktadir.



Sentezlenen

Tablo 5.6. Ph,TT ligandinin IR spektrum degerleri

No cm” Bag Cesidi

1 3367,5 | O-H bag titresimi

2 3059,4 | Aromatik C-H bagi titresimi
3 1699,2 | C=N bagi titresimi

4 1642,6 | C=C bag titresimi

5 1455,8 | Aromatik C=C bag titresimi
6 1262,4 | C-N bag titresimi

7 1099,5 | C-S bag titresimi

molekiillerdeki  fonksiyonel gruplarin  belirlenmesi
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icin IR

spektroskopisinden faydalanildi. 2 numarali bilesik olan p-(OH),-Ph,TT ligandinin

ligandinin FT-IR spektrumu Sekil 5.27°de verilmistir.

100,

957

901
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757

709

%T

65
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551

50

457

40

2967.80cm-1

3044.35cm-1

3161.10cm-1

2755.08¢cm-1

2879.84cm-1

_— |
1665.40cm-1 | 1451.63cm-1
1595.710m-1

_—
1285.22cm-1 |

858.79cm-1

1113.40cm-1

—T159.13cm-1

1217.00cm-1

/

[/
704.30fm-1

642.10cm-1

_832.34cm-1 603.19cm-1

39
4000

3500

3000

2500 2000 1500
cm-1

Sekil 5.27. p-(OH),-Ph,TT ligandinm FT-IR spektrumu

1000

600

FT-IR spektrumunda ilgili piklere ait fonksiyonel gruplar ve titresim frekanslari ise

Tablo 5.7°de yer almaktadir.
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Tablo 5.7. p-(OH),-Ph, TT kompleksinin IR spektrum degerleri

Tablo No | em” Bag Cesidi

1 3161,1 O-H bag titresimi

2 3044,3 | Aromatik C-H bagi titresimi
3 1665,4 C=N bag titresimi

4 1595,7 C=C bag titresimi

5 1451,6 | Aromatik C=C bagi titresimi
6 1285,2 C-N bagi titresimi

7 1159,1 C-S bagi titregimi

2-Ag numarali bilesik olan Ags[p-(OH),-Ph,TT] kompleksinin FT-IR spektrumu
Sekil 5.28’de verilmistir.

719

657

60

551
1659.740m-1

1644.02cm-1

%T

50

45 h

|
1582.80cm-1

|
“ 3046.76cm-1
3189.62cm-1

1 2

401

31 . . . . . , ,
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 600
cm-1

Sekil 5.28. Ag, [p-(OH),-Ph,TT] kompleksinin FT-IR spektrumu

FT-IR spektrumunda ilgili piklere ait fonksiyonel gruplar ve titresim frekanslari ise

Tablo 5.8’de yer almaktadir.

Tablo 5.8. Agy[p-(OH),-Ph,TT] kompleksinin IR spektrum degerleri

No cm’ Bag Cesidi

1 3189.,6 O-H bag titresimi

2 3046,7 Aromatik C-H bagi titregimi
3 1659,2 C=N bag titresimi

4 1582,9 C=C bagi titresimi

5 1428 Aromatik C=C bagi titregimi
6 1317,3 C-N bagi titresimi

7 1070,5 C-S bag titresimi




59

3 numaral bilesik olan o,p-(OH)4-Ph,TT ligandinin FT-IR spektrumu Sekil 5.29°da

verilmistir.
96
90+
857
80 2750 680m-1
751 \‘
3027.28cm-1
704 ‘
657 3261 %‘37cm-| 2
s
3 601 1
557
501
457 |
_ 968.18cm-1 \
40] 145937cm4 / 737.14cm-1
_— 802.31cm-1
1627.00cm-1 132353011 i
35 ‘ 5/ 0 /
| 1239 8dem-1 — 606.99cm-1
w0l 1507.540m-1 ¢ S0 Soom-1 1122.850m-1
28
4000 3000 2500 2000 1500 10007 600

cm-1

Sekil 5.29. o0,p-(OH),-Ph,TT ligandmnimn FT-IR spektrumu

FT-IR spektrumunda ilgili piklere ait fonksiyonel gruplar ve titresim frekanslar ise

Tablo 5.9’da yer almaktadir.

Tablo 5.9. 0,p-(OH)4-Ph, TT ligandinin IR spektrum degerleri

No cm’! Bag Cesidi

1 3261,6 O-H bag titresimi

2 3027,2 | Aromatik C-H bag titresimi
3 1627 C=N bag titresimi

4 1597,5 C=C bag titresimi

5 1469,8 | Aromatik C=C bag titresimi
6 1323,5 C-N bag titresimi

7 1122,8 C-S bag titresimi




60

3-Ag numaral1 bilesik olan Ag, [0,p-(OH)4-Ph,TT] kompleksinin FT-IR spektrumu
Sekil 5.30°da verilmistir.

814

801
78
769

74

%T

72

H |
70 I T 1594.15¢cm-1
3188.050m-1 |

3029.52cm-1

68 1 3
66
1077.72cm-1
641 1313.350m-1 | 4
63 . . . . . . ,
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 600
cm-1

Sekil 5.30. Ag, [0,p-(OH),-Ph, TT] kompleksinin FT-IR spektrumu

FT-IR spektrumunda ilgili piklere ait fonksiyonel gruplar ve titresim frekanslari ise

Tablo 5.10°da yer almaktadir.

Tablo 5.10. Ag, [0,p-(OH)4-Ph,TT] kompleksinin IR spektrum degerleri

No cm’”! Bag Cesidi
1 3188 O-H bag titresimi
2 3029,5 Aromatik C-H bagi titresimi
3 1594,1 C=N bag titresimi
4 1313,3 C-N bagi titresimi
5 1077,7 C-S bag titresimi
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4 numarali bilesik olan 0-(OH),-Ph,TT ligandinin FT-IR spektrumu Sekil 5.31°de

verilmigtir.

%T

95,

90

85

801

751

70

657

60

3380.07cm-1

cm-1

Sekil 5.31. 0-(OH),-Ph,TT ligandinm FT-IR spektrumu

|
1 3196.640m-1
2 1680.450m1 /. N
1595.53cm-1 1099 94cm-1
L 1242.31cm-1 N
3 4 1380 58cm-1 Vi
Tas6.07ck-1 7
I
750.61cm-1
% ! Y Y v T v
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000

FT-IR spektrumunda ilgili piklere ait fonksiyonel gruplar ve titresim frekanslari ise

Tablo 5.11°de yer almaktadir.

Tablo 5.11. 0-(OH),-Ph, TT ligandinin IR spektrum degerleri

No cm’! Bag Cesidi

1 3380 O-H bag titresimi

2 3196,6 | Aromatik C-H bagi titresimi
3 1680,4 C=N bag titresimi

4 1595,5 C=C bagi titresimi

5 1456 Aromatik C=C bagi titresimi
6 1380,5 C-N bagi titresimi

7 1099,9 C-S bag titresimi
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4-Ag numarali bilesik olan Ags[0-(OH),-Ph,TT] kompleksinin FT-IR spektrumu
Sekil 5.32°de verilmistir.

644

621
60
581
v
561 1664.00cm-1 |
| mogsecm
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=
R 52 1 2 |
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44
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4000 3500 3000 2500 2000 1500 100(?() 600

cm-1

Sekil 5.32. Agy[0-(OH),-Ph,TT] kompleksinin FT-IR analizi

FT-IR spektrumunda ilgili piklere ait fonksiyonel gruplar ve titresim frekanslari ise

Tablo 5.12°de yer almaktadir.

Tablo 5.12. Agy[0-(OH),-Ph,TT] kompleksinin IR spektrum degerleri

No cm’! Bag Cesidi
1 31954 O-H bag titresimi
2 3052,8 | Aromatik C-H bagi titresimi
3 1664 C=N bag titresimi
4 1608.3 C=C bagi titresimi
5 1416,3 | Aromatik C=C bag titresimi
6 1071 C-S bagi titresimi
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5 numaral bilesik olan o-(OH),-Naph,TT ligandinin FT-IR spektrumu Sekil 5.32’de

verilmigtir.
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Sekil 5.33. 0-(OH),-Naph,TT ligandinin FT-IR spektrumu

FT-IR spektrumunda ilgili piklere ait
Tablo 5.13’te yer almaktadir.

fonksiyonel gruplar ve titresim frekanslari ise

Tablo 5.13. 0-(OH),-Naph,TT ligandinin IR spektrum degerleri

No cm’! Bag Cesidi

1 3041,1 O-H bag titresimi

2 2644,1 Aromatik C-H bagi titresimi
3 1616,7 C=N bag titresimi

4 1560 C=C bag titresimi

5 1456,4 | Aromatik C=C bag titresimi
6 1400,8 C-N bagi titresimi

7 1188,4 C-S bag titresimi
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5-Ag numarali bilesik olan Ag,[0-(OH),-Naph,TT] kompleksinin FT-IR spektrumu
Sekil 5.34’te verilmistir.
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Sekil 5.34. Agy[0-(OH),-Naph,TT] kompleksinin FT-IR spektrumu

FT-IR spektrumunda ilgili piklere ait fonksiyonel gruplar ve titresim frekanslar ise

Tablo 5.14’°te yer almaktadir.

Tablo 5.14. Agy[0-(OH),-Naph,TT] kompleksinin IR spektrum degerleri

No cm’! Bag Cesidi
1 2686,1 Aromatik C-H bagi titresimi
2 1618,3 C=N bag titresimi
3 1562,7 C=C bagi titresimi
4 1296,7 C-N bag titresimi
5 1189,7 C-S bag titresimi
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5.3. Dongiisel Voltametri

Ph,TT ligandinin, Ag,Ph,TT kompleksinin, Ag,Ph,TT kompleksinin bazik ortamdaki

dongiisel voltamogramlari sekil 5.35’te verilmistir.

60.00 uA 8000 uA 100.0 ua
40.00 uA 40.00uA
$0.00 uA
20.00 ua 2000 uA
g 2 ET
H E £
0,000 & 0,000 A
-50.00 ua
-20.00 ua 20,00 v
-40.00 uA 4000 uA -100,0 vA
2,000V ~1.000V 0.000V 1,000V 2000V -2000V -1000V 0000V 1000V 2000V 2000V ~1,000V 000V 1000V 2000V
VI(Vvs. Ref) VE(Vvs Ref) VI(Vvs Ref)

Sekil 5.35. a. Ph,TT ligandinin dongiisel voltamogrami b. Ag,Ph,TT kompleksinin dongiisel voltamogrami c.

Ag,Ph, TT kompleksinin bazik ortamdaki dongiisel voltamogrami

p-(OH),-Ph,TT ligandinin, Ag,[p-(OH),-Ph,TT] kompleksinin, Ag,[p-(OH),-Ph,TT]
kompleksinin bazik ortamdaki bazik ortamdaki dongiisel voltamogramlar1 Sekil

5.36’da verilmistir.

60.00 vA. 80,00 ua 100.0 wA
a b C
40.00uA 4000 uA
50.00 ua
2000uA 20,00 uA
2 z T oo00A
E E E
0,000 A ©0.0004
-50,00 uA
2000 uA -20,00 uA
40,00 uA 40,00 uA -100.0 uA
-2 1,000V 0,000V 1,000V 2000V -2,000V ~1,000V 0,000V 1,000V 2,000V 2000V -1,000V 0,000V 1,000V 2,000V
VIV vs Ref) VIV vs Ref) VIV vs. Ret)

Sekil 5.36. a. p-(OH),-Ph,TT ligandinin dongiisel voltamogrami b. Ag,[p-(OH),-Ph,TT] kompleksinin
dongiisel voltamogrami c. Agy[p-(OH),-Ph,TT] kompleksinin bazik ortamdaki dongiisel

voltamogrami

0,p-(OH)4-Ph, TT  ligandinin, Agy[0,p-(OH)s-Ph,TT] kompleksinin, Ag[o,p-
(OH)4Ph,TT] kompleksinin bazik ortamdaki dongilisel voltamogramlari Sekil
5.37°de verilmistir.
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60.00 uA 0,00 uA 100,0 uA
40,00 uA 40,00 uA
0,00 uA
2000 uA 20,00 uA
g 2
E | : |
0,000 A 00004
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20,00 vA -20,00 uA
-40.00 vA 40,00 uA 50,00 uA
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Sekil 5.37. a. 0,p-(OH)4-Ph,TT ligandinin dongiisel voltamogrami, b. Ag,[0,p-(OH),-Ph,TT] kompleksinin
Ag,[0,p-(OH),;-Ph,TT] kompleksinin bazik ortamdaki dongiisel voltamogrami1

0-(OH),-Ph,TT ligandinin, Ag, [0-(OH),-Ph,TT] kompleksinin, Ag, [o0-(OH);-

Ph,TT] kompleksinin bazik ortamdaki dongiisel voltamogramlar1 Sekil 5.38’de

P oA 1000ua
4000 uA 4000ua 50,00uA
20,00 vA 20,00 uA 00004
2 g s
g E £
T a000A 0,000 A 50,00 uA
2000uA 2000 uA SRS
4000 uA ~40.00 uA 100uA
2000V 1000V 0000V 1000V 2000V 2000V 1000V 0000V 1000V 2000V il L o il o
VIV vs. Ret)

VIV vs Ret) VIV vs. Ref)

Sekil 5.38. a. 0-(OH),-Ph,TT ligandinin dongiisel voltamogrami b. Ag,[o-(OH),-Ph,TT] kompleksinin c. Ag,[o-

0O-

(OH),-Ph,TT] kompleksinin bazik ortamdaki dongiisel voltamogrami

(OH),-Naph,TT ligandinin, Ag, [0-(OH),-Naph,TT] kompleksinin , Ag, [0-(OH),-

Naph,TT] kompleksinin bazik ortamdaki dongiisel voltamogramlar1 Sekil 5.39°da

verilmistir.
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60.00 uA 60,00 A 1000uk

40.00 uA 4000 uA
50,00 uA
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Sekil 5.39. a. 0-(OH),-Naph,TT ligandinin dongiisel voltamogrami b. Ag,[0-(OH),-Naph,TT] kompleksinin
dongiisel voltamogrami c. Ag,[0-(OH),-Naph,TT] kompleksinin bazik ortamdaki dongiisel

voltamogrami

5.4. Antimikrobiyal Analiz

5.4.1. Besiyerlerinin hazirlanmasi

Calismada kullanilan Miieller Hinton Agar besiyerini hazirlamak i¢in 34 gr Miieller
Hinton Agar (toz dehidre besiyeri) lizerine distile su ilave edilerek 1000 ml’ye
tamamlandi. Balon jojedeki besiyeri ¢ozeltisi 1yice karistirildiktan sonra jojenin agzi
kapatilarak 121 °C’de, 1 atm. basing altinda 15 dakika boyunca steril edildi.
Otoklavdan bekletilen besiyeri 50°C’ye kadar sogutuldu. Aseptik sartlarda steril petri
kaplarina 4 mm (~20 ml) kalinliginda dokiilerek katilasmasi beklendi. Katilasan
besiyerleri kullanilana kadar +4 “C’de buzdolabinda bekletildi.

Triptik Soy Broth besiyerini hazirlamak ic¢in 30 gr Triptik Soy Broth (toz) iizerine
distile su ilave edilerek 1000 ml’ye tamamlandi. Balon jojedeki besiyeri c¢ozeltisi
tyice karistirildiktan sonra vida kapakli kisa deney tiiplerinin her birine 5 ml besiyeri
aktarildiktan sonra 121 °C’de, 1 atm. basing altinda 15 dakika boyunca steril edildi.
Otoklavdan ¢ikarilan besiyerlerinin kapaklari sikica kapatildi ve kullanilana kadar +4

°C’de buzdolabinda bekletildi.

5.4.2. Bakteri Kkiiltiiriiniin hazirlanmasi

Calismada test mikroorganizmasi olarak Escherichia coli ATCC 25922 ve
Staphylococcus aureus ATCC 29213, Staphylococcus epidermidis ATCC 12228
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bakteri suglar1 kullanildi. Mikroorganizmalar 24 saat 37+1 "C’de Triptik Soy Broth
besiyerinde zenginlestirildikten sonra Koyun Kanli Agara ekilerek 24 saat 37+1
°C’de inkiibe edildi.

5.4.3. Deneyin yapilis

3 mg/ mL konsantrasyonunda etken madde DMSO da ¢oziildii. Kontrol olarak
DMSO emdirilmis disk ve bos disk kullanilir. Bakteri suslar1 Triptik Soy Broth
(MERCK) besiyerine asilanmis, 37°C’de 24 saat inkiibe edilerek aktiflestirilmistir.

Inkiibasyon sonunda bakteri yogunlugu densitometre (BIOSAN) kullanilarak 0.5

MacFarland’a ayarlanmigtir.

Hazirlanan numunelerin antibakteriyel aktivitesi disk diflizyon metodu kullanilarak
belirlenmistir.6 mm ¢apindaki steril disklere (ROTILABO) hazirlanan numunelerden
30 pl/disk emdirilmistir. Kontrol olarak DMSO emdirilmis diskler kullanilmstir.
Mueller Hinton Agara yogunlugu ayarlanmis bakteri siispansiyonundan steril
ekiivyon ¢ubuk ile ekim yapilmistir. Agar iizerine diskler hafifce bastirilarak aseptik
kosullarda yerlestirilmistir. Bu sekilde hazirlanan petriler 37 °C’de 24 saat boyunca
inkiibe edilmistir. Inkiibasyon sonunda meydana gelen inhibisyon zon gaplari
oOlgiilerek antibakteriyel aktivite tayini yapilmistir. Aktivite sonuglar1 Tablo 5.16°da

verilmistir.

Tablo 5.15. Komplekslerin antibakteriyel aktivitesini gdsteren inhibisyon zon gaplar1

Inhibisyon Zon Capi (mm)
Molekiil S. aureus S. epidermidis E. coli

1-Ag 13,4 14,2 15.2
2-Ag 15,4 15,5 13.9
3-Ag 0 0 8.9
4-Ag 13 14 15.1
5-Ag 19 18,8 17.8
Berberin 12,4 11,4 8.7
Juglan 15,4 15,1 9.9

DMSO 0 0 0

Bos disk 0 0 0




BOLUM 6. SONUC VE TARTISMA

Tiyazolo-tiyazol iki bitisik tiyazol halkasi igeren dnemli bir aromatik bilesiktir. Son
yillarda tiyazolo-tiyazol bilesiginin yeni tiirevleri lizerine yapilan ¢aligmalar artmigtir
ve bu ¢aligmalarin sonucunda bilesiklerin ilging elektro-optik, non-lineer optik, likit
kristalin, floresans ve yar1 iletken oOzellikleri oldugu bulunmustir. Bizim
calismamizda ise antibakteriyel 6zellik sergileyen difenil [5,4-d] tiyazolo-tiyazol
bilesiginin ve hidoksil grubu igeren tiirevlerinin Ag metali ile kompleksleri
sentezlenmistir. Sentezlenen bu bilesiklere antibakteriyel o6zellik sergileyen Ag
metalinin  baglanmasiyla degisen Ozelliklerinin incelenmesi hedeflenmistir.
Ag,Ph, TT, Agy[p-(OH),-Ph, TT], Agy[0,p-(OH)4-Ph, TT], Ag, [0-(OH),-Ph,TT], Ag,
[0-(OH),-Naph,TT] komplekslerinin bazik ve normal ortamda spektroskopik ve
antibakteriyel ozellikleri arastirilmistir. Giimiis komplekslerinin UV absorpsiyon
spektroskopisi, CV ve IR spektroskopisi ile karakterizasyonu yapilmistir.
Mikrobiyolojik Ol¢iimler i¢in, disk yiizeyine emdirilen bielsiklerin ayni dozlardaki

inhibisyon zon ¢aplar1 tespit edilerek antibakteriyel 6zellikleri kiyaslanmastir.
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