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ÖZET 

 

 

Anahtar kelimeler: Benzoizoksazoller, şalkonlar, Diels-Alder katılması, sensör 

özellik. 
 

Şalkonlar (flavonoidler), meyveler, sebzeler ve çeşitli yararlı biyokimya üzerinde 

antioksidan etkiye sahip, fizyolojik düzenleyiciler veya hücre döngüsünün 

inhibitörleri olarak kimyasal haberci olarak etki gösteren aromatik pigment 

bileşikleridir. Flavonoidlerin son yıllarda çeşitli kimyasal yapılardaki (pirazolin, 

oksadiazol, kumarin, ksantin, şalkon vb.) MAO-B (monoamin oksidazlar B 

izoformu) inhibitörü bileşiklerin gelişimi, yapı-aktivite ilişkileri ve nörodejeneratif 

hastalıklardaki incelemeleri dikkat çekmektedir.  

 

Tüm bu bilgiler ışığında 4-hidroksibenzaldehit ile benzil klorür DMF varlığında 4-

(benzyloxy)benzaldehyde (1) eldesinden yola çıkarak, bu moleküle SOCl2 ve etanol 

ilave edilerek (E)-3-(4-(benzyloxy)phenyl)-1-(4-hydroxyphenyl)prop-2-en-1-one (2) 

nolu molekülün sentezi gerçekleştirildi. 2 nolu molekülden (1Z,2E)-3-(4-

(benzyloxy)phenyl)-1-(4-hydroxyphenyl)prop-2-en-1-one oxime (3) molekülü 

hidroksilamin hidroklorür reaktifi kullanılarak sentezlendi. 3 nolu molekül DDQ 

reaktifi kullanılarak halka kapanması sonucunda 4-(5-(4-

(benzyloxy)phenyl)isoxazol-3-yl)phenol (4) elde edildi. Takip eden reaksiyonda ise 

asetatlama reaksiyonu ile 4-(5-(4-(benzyloxy)phenyl)isoxazol-3-yl)phenyl acetate (5) 

nolu molekül, son olarak da 4 nolu molekül akriloil klorür ve trietilamin reaktifi ile 

muamele edilerek çift bağların Diels-Alder katılma yöntemiyle 4-(5-(4-

(benzyloxy)phenyl)isoxazol-3-yl)phenyl acrylate (6) elde edilerek yeni molekül 

sentezlendi. Elde edilen son molekül için sensör özelliği incelendi. Tüm metallere 

karşı sensör özellik bakıldı ve “turn off” olan moleküle (6) amino asitle (sistein) 

muamele edilerek “turn on” olması sağlandı. Sentezlenen moleküller, 1H NMR, 13C 

NMR ve FT-IR spektroskopik verileri kullanılarak karakterize edildi. 
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SYNTHESIS OF NEW MOLECULES FROM HYDROXYL AMINE 

TO DIELS-ALDER ADDITION 

 

SUMMARY 

 

 

Keywords: Benzoisoxazoles, challones, Diels-Alder addition, sensor feature. 

 

Chalcones (flavonoids) are aromatic pigment compounds that have an antioxidant 

effect on fruits, vegetables and various beneficial biochemistry, acting as chemical 

messengers as physiological regulators or inhibitors of the cell cycle. The 

development of MAO-B (monoamine oxidases B isoform) inhibitor compounds in 

various chemical structures (pyrazoline, oxadiazole, coumarin, xanthine, chalcone, 

etc.), structure-activity relationships and neurodegenerative diseases have attracted 

attention in recent years. 

 

In the light of all this information, starting from the obtaining of 4- (benzyloxy) 

benzaldehyde (1) in the presence of 4-hydroxybenzaldehyde and benzyl chloride 

DMF, SOCl2 and ethanol were added to this molecule and synthesis of the molecule 

(E)-3-(4-(benzyloxy)phenyl)-1-(4-hydroxyphenyl)prop-2-en-1-one (2) was 

performed. The molecule number 2 (1Z, 2E) -3- (4- (benzyloxy) phenyl) -1- (4-

hydroxyphenyl) prop-2-en-1-one oxime (3) molecule was synthesized using 

hydroxylamine hydrochloride reagent. As a result of ring closure using 3 molecule 

DDQ reagent, 4- (5- (4- (benzyloxy) phenyl) isoxazol-3-yl) phenol (4) was obtained. 

In the following reaction, 4- (5- (4- (benzyloxy) phenyl) isoxazol-3-yl) phenyl 

acetate (5) molecule was obtained by the acetate reaction. Finally, the molecule 

number 4 was treated with acryloyl chloride and triethylamine reagent and 4- (5- (4- 

(benzyloxy) phenyl) isoxazol-3-yl) phenyl acrylate (6) was obtained by the Diels-

Alder addition method of double bonds and the new molecule was synthesized. .The 

sensor property was examined for the last molecule obtained. Sensory properties 

against all metals were examined and the molecule that was "turn off" (6) was treated 

with amino acid (cysteine) and turned on. The synthesized molecules were 

characterized using 1H NMR, 13C NMR and FT-IR spectroscopic data. 

 

 

 



 
 

 
 

 

 

 

BÖLÜM 1. GİRİŞ 

 

 

Şalkonlar (flavonoidler, kalkonlar); yararlı antioksidan etkiye sahip, fizyolojik 

düzenleyiciler ve hücre döngüsü inhibitörleri gibi etki gösteren aromatik pigment 

bileşikler olarak bilinmektedirler [1]. Yapılan araştırmalarda, bazı şalkonların, çoklu 

hastalıklar için terapötik potansiyele sahip olabilen çok çeşitli sitoprotektif ve 

modülatör fonksiyonlara sahip olduğu bulunmuştur. Bu tür bileşiklerin 

fizikokimyasal özellikleri, biyolojik aktivite derecesini belirlemede etkili olduğu 

görülmektedir [2]. Çok sayıda çalışmada, swertifrancheside, glycyrrhizin [3] ve 

chrysin [4] gibi şalkonların çeşitli mikroorganizmalara karşı in vitro ortamında 

antimikrobiyal olarak etkili oldukları kanıtlanmıştır [5]. Birden fazla çalışma, flavon 

türevlerinin solunum sinsityal virüsü inhibe ettiği bulunmuştur [6].  

 

Çeşitli biyolojik aktiviteler gösteren (anti kanser, antifungal, antimikrobiyal, 

antiviral) oksazol ve izoksazoller, denizdeki canlılar ve mikro organizmalar da dâhil 

olmak üzere tabiatın çeşitli yerlerine yayılmıştır. Özellikle denizde bulunan birçok 

çeşit omurgasız hayvanda bu bileşiklerin varlığı kanıtlanmıştır. Son 20 yılda yapılan 

araştırmalarda bu tarz doğal bileşikler ve bu bileşiklerin biyolojik aktiviteleri geniş 

kapsamlı olarak yer almaktadır [2]. 

 

Şalkonlar ayrıca konjuge yapıları sayesinde elektron geçişini sağladıkları için genel 

olarak floresans özellik göstermektedir. Kalkonlar bu floresans özelliklerinden dolayı 

optik alanında da birçok kullanım alanı edinmiştir [7]. Bu yapılarda floresans özelliği 

etkileyen birkaç faktör (absorbans, emisyon, dalga boyu, çözücü türü) vardır [8-10]. 

Kalkonların bu yapısal özelliklerinden dolayı geniş çapta araştırma konusu olmuştur. 

 

Tüm bu bilgiler doğrultusunda çalışmada şalkon ve izoksazol türevli, floresans 

özellik gösterebilecek bileşik sentezlemektir. 
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Ve bu bileşiğin sensör özelliklerini inceleyerek, metaller üzerindeki seçicilikleri 

floresans ve UV-Vis spektrometre cihazları kullanılarak tespit etmektir. Çalışmada 

sentezlenen bütün moleküller, 1H NMR, 13C NMR ve FT-IR spektroskopik verileri 

kullanılarak karakterize edilmektedir. 

 

 

 

 

 



 
 

 
 

 

 

BÖLÜM 2. ŞALKON BİLEŞİKLERİ 

 

 

2.1. Şalkonların Özellikleri 

 

Doğal veya sentetik bileşiklerden olan şalkonlar (1,3-diaril-2-propen-1-on), 

flavonoid ailesine mensuptur (Şekil 2.1.). Şalkonların yapısı incelendiğinde, üç 

karbonlu bir α,β-doymamış karbonil sistemi bulunan, uç karbonlarda iki aromatik 

halka bağlanmış bileşiklerdir. 

 

Şekil 2.1. Şalkon yapısı. 

 

2-Propen-1-on’lar ilk olarak 1880 yılında Alman kimyacı J.G. Schmidt ve 1881 -

1889 yılları arasında Ludwig Claisen tarafından keşfedilmiştir. Şalkon sentezi 

Claisen-Schmidt kondenzasyonu ile aromatik aldehitler ve metil aril ketonlar 

arasında gerçekleşen reaksiyon sonucunda oluşur (Şema 2.1.) [11]. Bu reaksiyon 

geleneksel metoda göre genellikle NaOH, KOH gibi bazik ortamda 

gerçekleştirmenin yanı sıra asidik ortamda ve farklı katalizörler eşliğinde de 

gerçekleştirilmektedir. 

 

 

Şema 2.1. Claisen-Schmidt kondenzasyonu ile şalkon sentez yöntemi. 

 



4 
 

 

Şalkon, basit bir kimyasal iskeleti olan ve sebze, meyve, çay ve diğer çeşitli 

bitkilerde bulunan bir bileşiktir [12-16]. Şalkon kelimesi çoğu doğal kalkonun reni 

olan yunanca bronz anlamına gelen “chalcos” kelimesinden türetilmiştir [14,17]. 

Şalkonlar, sentetik ve biyosentetik yapılarının yanında geniş çaplı biyolojik 

aktivitelerinden dolayı da ilgi görmüştür. Şalkonların terapitök uygulamaları kanser, 

iltihaplanma ve diyabeti gibi hastalıkların tedavisinde çok uzun zamanlar önce 

yapılmaya başlamıştır [12,17]. Birkaç şalkon yapısı klinik kullanım amaçlı olarak 

onay almıştır. Örneğin sofalcone, ülser önleyici ve mukoprotektif ilaç olarak 

kullanılmıştır [13,14]. Şalkonlar birçok yayında geniş çaplı olarak ele alınmıştır. 

Ancak bunun yanında şalkonların biyolojik aktivitelerinin etki mekanizmaları tam 

olarak anlaşılamamıştır [18-22]. Yapılan başka çalışmada şalkon yapısının bir 

türünün antimalaryeller aktivitesi gösterdiği tespit edilmiştir [23]. 

 

2.1.1. Şalkonların floresans özellikleri 

 

Şalkonlar konjuge yapıları sayesinde elektron geçişini sağladıkları için genel olarak 

floresans özellik göstermektedir. Bu tür yapılarda floresans özelliği etkileyen birkaç 

faktör (absorbans, emisyon, dalga boyu, çözücü türü) vardır [24-26]. Şalkonların bu 

yapısal özelliklerinden dolayı geniş çapta araştırma konusu olmuştur. Amino yapılı 

fenil içeren şalkonlar fiziksel özelliklerinden dolayı genel olarak floresans özellik 

gösterirler [27-30]. Şalkonlar bu floresans özelliklerinden dolayı optik alanda da 

birçok kullanım alanı edinmiştir [31]. 

 

2.1.2. Şalkonların antitümör aktiviteleri 

 

Kötü huylu mutasyon, genlerin işlev kaybıyla birlikte genlerin kötü yönde 

mutasyonuyla birlikte, hücresel stresin artmasıyla meydana gelir [32]. Yapılan 

çalışmalarda bu tip moleküllerin hasta hücreleri yok edip, sağlıklı hücreleri tahrip 

etmediği gözlemlenmiştir [33]. Bunun yanında dünyada en çok görülen kanser tipi 

olan akciğer kanserinin bir çeşidi olan küçük hücreli olmayan akciğer kanseri 

üzerinde de çalışmalar yapılmıştır [34]. Yapılan bu çalışmalarda kullanılan 

moleküllerin bir kısmı doğal bitkilerde de bulunmakta ve çeşitli hastalıkların 
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tedavilerinde de kullanılmaktadır [35-39]. Buna ek olarak insanlarda görülen prostat 

kanseri de dâhil olmak üzere birçok kanser çeşidi üzerinde, kalkon yapıları ile 

deneyler yapılmış ve bu kanser hücrelerinin çoğalmasını yavaşlattığı hatta 

durdurduğu gözlemlenmiştir [40-41]. 

 

2.1.3. Şalkonların antikanser aktiviteleri 

 

Şalkonların belirli türevleri birçok kanser türü bakımından sitoprotektif, biyolojik ve 

antikanser aktivite göstermiştir. Şalkonların yapısındaki doymamış karbonil sistemler 

ve hidroksil gruplar sayesinde yüksek biyolojik aktiviteye sahiptir [42]. Şalkonlar 

bunlara ek olarak antikanser ajanı olarak dirençli olan kanserli hücre hatlarında dâhil 

etkili olduğu yapılan araştırmalarda kanıtlanmıştır [42,43]. En çok ve en etkili 

biyolojik aktivite içeren doğal şalkon türlerinden; 

- flavokawin,  

- butein,  

- xanthoangelol,  

- 4-hydroxyderricin,  

- cardamonin,  

- 4-dihidroxychalcone,  

- isoliquiritigenin,  

- isosalipurposide, 

- naringenin bileşiği bunlardan bazılarıdır (Şekil 2.2.) [44]. 

 

 

Şekil 2.2. Biyolojik aktivite içeren doğal şalkon türleri. 
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Şekil 2.2. Biyolojik aktivite içeren doğal şalkon türleri (devamı) 

 

2.2. Oksimler 

 

2.2.1. Oksimlerin özellikleri 

 

Oksimler, aldehit veya ketonların hidroksil amin ile reaksiyonu sonucu oluşan ve 

içerisinde -C=N-OH yapısı içeren moleküllerdir (Şekil 2.3.). Oksimler eğer 

aldehitten elde edilmişse aldoksim, ketondan elde edilmişse ketoksim olarak 

adlandırılır. Ayrıca içerdiği oksim yapısının sayısına göre mono, di ve tri oksim 

içerebilmektedir. Oksimler genellikle yapılarında bulunan N ve O yapılarından 

dolayı çok yönlü ligandlar da oluşturabilirler [45]. 

 

 

Şekil 2.3. Oksimlerin genel yapısı. 
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Oksimler genellikle renksiz ve eridiklerinde bozulan yapılardır. Oksim bileşikleri 

şelat oluşturma, biyolojik olarak parçalanabilme, oksijen tutma özelliklerinin yanı 

sıra biyolojik ve fotokimyasal reaksiyonlardaki değişken etkinlikleriyle 

tanınmaktadır. Son yıllarda oksimler boyar maddelerde ara ürünler, yakıtlarda oktan 

miktarının arttırılmasında, manyetik teyp bantlarının yapısında, değerli metallerin 

geri kazandırılmasında, tatlandırıcılarda, parfümlerde ve kozmetik nemlendiricilerde 

kullanılmaktadır [46]. 

 

2.2.2. Oksimlerin biyolojik aktiviteleri 

 

Bazı bilim insanları oksimlerin antifungal ve antibakteriyel özellikleri hakkında 

çalışmışlardır ve bu tip moleküllerde güçlü biyolojik aktiviteler tespit etmişlerdir 

[47-50]. Oksimlerin Aspergillus flavus ve Fusarium solaniye karşı antifungal etkileri 

kanıtlanmıştır. Bunun yanı sıra birkaç bilim insanı [51] penisilin ve türevleri 

üzerinde çalışmış fakat antibakteriyel etkileri zayıf olmuştur. Bunun açıklamasını da 

çalıştıkları ürünlerdeki oksimlerin E konfigürasyonuna sahip olduğunu fakat 

piyasadaki ürünlerin Z konfigürasyonuna sahip olduğu için moleküllerinin zayıf 

biyolojik aktivite gösterdiğini açıklamışlardır. İleriki çalışmalarında moleküllerinin 

daha yüksek seviyede biyolojik aktivite göstermesini beklemektedirler. 

 

2.3. Şalkon Oksimler 

 

Oksimler ve ilgili bileşikler, organik sentezde ara maddeler olarak sentetik değerleri 

ve endüstriyel önemi nedeniyle önemli ilgi çekmektedir [52]. Şalkon oksimler (Şekil 

2.4.) de organik kimyada önemli bileşiklerdir [53,54]. 

 

 

 

Şekil 2.4. Şalkon oksimlerin genel yapısı. 
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2.3.1. Şalkon oksimlerin biyolojik aktiviteleri 

 

Şalkon oksimler geniş biyolojik aktiviteleri, bunun yanında düşük toksisiteleri ile iyi 

bilindiği için şalkon oksimler tarafımızca çalışma konusu olarak belirlenmiştir [55]. 

Daha önceki çalışmalarda şalkon oksimler tirosinaz inhibitörü olduğu rapor 

edilmiştir [56,57]. Bazı şalkon oksimlerin de immünospuresif aktiviteler gösterildiği 

bildirilmiş ve fareler üzerinde yapılan aktivite ve toksisite deneyleri başarılı sonuçlar 

vermiştir [58]. Şalkon oksimler bu aktivitelerin yanında yapılarında bulunan oksim 

gruplarından (=NOH) dolayı mikroorganizmalar üzerinde antimikrobiyal aktiviteler, 

kolestanlar, deoksikortikosteronlara karşı aktivite göstermiş ve bunların yanında anti-

mikrobiyal, anti-enflamatuar gibi biyolojik aktiviteler, hipotansif, hipokolesterolemik 

ve diüretik aktiviteler gibi pekçok alanda yüksek aktiviteler göstermiştir [59-64]. 

 

2.4. Oksazoller 

 

Molekülünde azot ve oksijen atomu bulunduran geniş bir sınıfın ana iskelet yapısıdır. 

Bu oksazol parçasının benzersiz yapısı, türevlerini hidrojen gibi çeşitli zayıf 

etkileşimler uygulayarak sağlar. Yapısındaki koordinasyon bağları, iyon-dipol, p-p 

istifleme, hidrofobik etki, van der Waals kuvveti vb. sayesinde ilaç sektöründe 

kendine geniş bir alan bulmuştur [65]. Biyolojik sistemlerimizde çeşitli enzimler ve 

reseptörler ile etkileşim ve antibakteriyel, antifungal, antiviral, antitüberküloz, 

antikanser, antiinflamatuar vb. gibi çok çeşitli biyolojik aktiviteler de göstermektedir. 

Günümüze kadar pekçok oksazol bazlı tibbi ilaçlar ortaya çıkmıştır [66]. Ana iskelet 

yapısı oksazol olan pek çok türevi vardır (Şekil 2.5.) (izoksazol, izoksazolin, 

imidazol, triazol, vb. gibi). 

 

 

Şekil 2.5. Ana iskelet yapısı oksazol olan yapılar. 
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2.5. İzoksazoller 

 

İzoksazoller, oksazol ailesinden olup, oksazollerin izomerisidir. İzoksazoller doğal 

heterosiklik yapıların sentesinde ara ürün olarak çok sık karşımıza çıkmaktadır [67]. 

İzoksazoller gösterdikleri çok çeşitli biyolojik aktiviteler ile bilinmektedir. Bilinen 

antikanser, antitümör, antibakteriyel, antimikrobiyal, antiviral, antidiyabet vb. 

biyolojik aktiviteleri vardır [68-72]. Şekil 2.6.’te açık yapıları verilen izoksazol 

içeren bileşikler anti bakteriyel özellik, biyolojik aktivite ve farmakolojik aktivite 

göstermektedirler [73-76]. 

 

 

Şekil 2.6. Bazı farmakolojik özellik gösteren izoksazol yapıları. 

 

2.5.1. İzoksazollerin biyolojik aktiviteleri 

 

İzoksazoller, biyolojik aktivite gösterme gücü yüksek bileşikler olduğundan dolayı 

literatürde bulunan makalelerde sentez ve labaratuvarda deneysel çalışmalarda ele 

alınmıştır. 
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Anti-HIV çalışmalar yapan bazı bilim insanları izoksazol yapısı içeren bir bileşiğin 

(Şekil 2.7.) yüksek derecede etki gösterdiğini kanıtlamışlardır [77]. 

 

 

Şekil 2.7. Anti-HIV etki gösteren izoksazol yapısı içeren bileşik. 

 

Yapılmış bir başka çalışmada, sentezlenmiş olan izoksazol yapısı içeren bir bileşiğin 

(Şekil 2.8.) göğüs kanseri tedavisinde, kanserli hücreler üzerinde aktivitesi 

gözlemlenmiştir. Bu bileşik antitümör aktivite göstermiş ve bunun yanında tümör 

hücrelerini korumakta olan çoklu ilaç direncine karşı etkili olduğu gözlemlenmiştir. 

Bunların yanında COX-2 inhibitörü olduğu da gözlemlenmiştir. 

 

 

Şekil 2.8. Anti tümör aktivite gösteren izoksazol yapısı içeren bileşik. 

 

2.6. Floresan Kemosensörler ve Günümüzdeki Önemi 

 

Bir bağlanma bölgesi, bir florofor ve iki bölge arasındaki iletişim için bir mekanizma 

içeren bileşikler, floresan kemosensörler olarak adlandırılır [78]. "Floresan prob" 

terimi, son birkaç on yılda birbirinin yerine ve belirsiz bir şekilde kullanılmıştır. İlk 

floresan kemosensör, 1867'de F. Goppelsröder tarafından bulunmuştur, ayrıca on yıl 

boyunca diğer birçok metal iyonunun belirlenmesi, kısmen bildiğimiz haliyle analitik 

kimyanın doğuşuna işaret etmektedir. Aslında, erken floresan kemosensörler, 

anyonların veya nötr türlerin tespitinden ziyade metal iyonlarının tespitine 
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odaklanmıştır. Bunun nedeni, metal iyonlarının sudaki seçici bağlanmasının, 

anyonlardan veya nötr türlerden önemli ölçüde daha kolay olmasıdır. Bununla 

birlikte, daha yakın zamanda ve yaklaşık 1980'den bu yana, modern kemosensörlerin 

iki babası olan de Silva ve Czarnik'in ilham verici ve öncü çalışmalarının katalize 

ettiği alanda bir büyüme ve gelişme göstermiştir [79].  

 

Bu gelişmelerden sonra günümüzde, floresan kemosensörler kapsamlı bir şekilde 

geliştirilmiştir ve uygulanabilirlik kapsamı çok sayıda biyolojik olarak önemli analiti 

içerecek şekilde genişletilmiştir. Özellikle biyolojik ve çevresel açıdan önemli 

katyonlar, anyonlar, küçük nötr moleküller ve biyomakromoleküller (proteinler ve 

DNA gibi) için floresan kemosensörler, mikroskobik görüntüleme teknolojilerindeki 

hızlı ilerlemeyle birlikte geliştirilmiştir. Bir floresan kemosensör ile analit tespiti 

genellikle şelasyonla indüklenen gelişmiş floresans (CHEF), [79] molekül içi yük 

transferi (ICT), [80] foto indüklenmiş elektron transferi (PET), [81] agregasyon 

kaynaklı emisyon (AIE) dahil olmak üzere bir veya daha fazla yaygın fotofiziksel 

mekanizma aracılığıyla gerçekleştirilmektedir [82]. Yüksek hassasiyet seviyeleri ve 

özellikle in vivo görüntüleme uygulamaları için zamansal ve uzamsal örnekleme için 

kullanılabilme kabiliyetleri nedeniyle, floresan kemosensörler biyoloji, fizyoloji, 

farmakoloji ve çevre bilimleri gibi çeşitli alanlarda yaygın olarak uygulanmaktadır. 

 

2.7. Şalkon ve İzoksazol Türevli Moleküller için Yapılan Sensör Çalışmaları 

 

N. J. Maher ve arkadaşları tarafından yapılan çalışmada PIC (piren-izoksazol-kaliks 

[4] aren) ve AIC (antrasen-izoksazol kaliks [4] aren) (Şema 2.2.), spektroflorometrik 

bir dizi iki değerlikli metal iyonları üzerinde asetonitrilde çalışmasında bakır (II) 

iyonlarının tanınması için seçici ve hassas olduğu bulunmuştur.  

 

 



12 
 

 

 

Şema 2.2. PIC (% 54) ve AIC (% 51) kaliks [4] aren türevlerinin sentezi [83]. 

 

Bakır (II) iyonlarına maruz bırakıldıktan sonra, floresan emisyon yoğunluğu belirgin 

bir şekilde söndürdüğü görülmüş, bunun aksine UV vis spektrumlarında önemli bir 

kayma gözlenmemiştir. PIC-bakır (II) kompleksi için Hibrit Yoğunluk Fonksiyonel 

Teorisi (DFT) hesaplamaları, metal iyonunun bir asetonitril çözeltisinde dört yüzlü 

geometri kullandığını, çözücü moleküllerin yokluğunda da çarpık kare piramidal 

koordinasyonun mümkün olduğunu göstermektedir. Bu bağlanma biçimlerinin her 

ikisi de, gözlenen fluoresan söndürme ile tutarlı olarak, pirepiren istiflemesinin 

bozulmasına neden olduğu gözlenmiştir [83]. 

 

S. H. Mashraqui ve ekibi tarafından yapılan çalışmada yeni bir dâhili yük transferi 

(ICT) probu olan fenotiyazin-piridil kalkon, CH3OH-H2O (4: 1 v/v) içinde biyolojik 

ve çevresel olarak önemli Cu+2 için çıplak gözle algılama ve tersine çevrilebilir, “on-

off” algılama kabiliyetine olanak tanıyan prob sentezlemişlerdir (Şema 2.3.). 

Spektrofotometrik ve florimetrik teknikler kullanılarak belirlenen ilişki sabitleri Cu+2 

> Ni+2 > Co+2 > Zn+2 > Cd+2 > Mg+2 ≈ Ba+2 ≈ Ca+2 ≈ K+ ≈ Na+ ≈ Li+ sırasını takip 

etmiştir. 
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Şema 2.3. CT probu 3'ün metal iyonları ile sentezi ve önerilen etkileşimi [84]. 

 

Seçici metal iyon sensörlerini değerlendirmek için ümit verici bir tasarım stratejisi 

olarak molekül içi yük transferini (ICT) kullanma arayışında olan çalışma, 9 yeni bir 

ICT kromoforu olarak bir fenotiyazinpiridil kalkon türevi 3 sentezlenmiş ve çeşitli 

metal iyonlarının fotofiziksel özellikleri üzerindeki etkilerini incelenmiştir. Sonuç 

olarak, Cu+2 tespiti için tersine çevrilebilir görsel değişikliklere ve fluoresan "on-off" 

sinyaline maruz kalan basit, kolay erişilebilir bir ICT probu 3 tasarlanmıştır [84]. 

 

Z. Yang ve ekibi tarafından yapılan çalışmada anyon bağlanma motifleri gibi 

davranan polarize NH içeren moleküller, aprotik çözücülerde tanıma ve algılama 

amaçları için reseptörler olarak yaygın şekilde kullanılmaktadır. Burada, pirol, amid 

içeren bir reseptör, 3-amino-5- (4,5,6,7-tetrahidro-1H-indol-2-il) izoksazol-4-

karboksamidin (reseptör 1) yeni bir örneğini sunulmuştur (Şekil 2.9.). Bu reseptör, 

hem UV-vis absorpsiyonunda hem de fluoresan emisyon spektrumlarında F− 

eklenmesi üzerine değişiklikleri göstermiştir, bu da Cl−, Br−, I−, HSO4
−, H2PO4

− gibi 

diğer anyonlara göre florür tespiti için yüksek seçicilikle sonuçlanmıştır [85].  
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Şekil 2.9. Reseptör 1'in anyonik formu a ve b [85]. 

 

Sonuç olarak, CH3CN'de florür tanıma için yeni bir floresan kemosensör olan pirol-

izoksazol türevi sunulmuştur. UV-vis ve floresans titrasyon deneyleri, reseptör-

NH'nin florür ile iki aşamalı bir işlemle kolayca protonsuzlaştırılabileceği 

bulunmuştur [85]. 

 

K. Velmurugan ve ekibi tarafından yapılan çalışmada Ag+ iyonunun antrasen bazlı 

kalkon reseptör 1 (Şema 2.4.) tarafından seçici olarak bağlanmıştır. Reseptör 1, Ag+ 

'nın diğer ağır ve geçiş metal iyonları üzerinde herhangi bir müdahale olmaksızın 

tanınması için seçici ve hassas bir kemosensör olarak davrandığı görülmüştür. 

Reseptör 1, Ag+ iyonları ile bağlanma üzerine, molekül içi yük transfer mekanizması 

ile birlikte foto indüklenmiş elektron transferinin inhibisyonuna bağlı olan oranlı bir 

floresan artışı sergilemiştir [86].  

 

 

Şema 2.4. AgNO3 ile reseptör 1'in önerilen bağlanma modu [86]. 

 

Özet olarak, 0.15 × 10-6 M'ye kadar metal iyonunu tespit edebilen Ag+ iyonları için 

oranlı bir sensör olarak yeni bir antrasen bazlı kalkon reseptörü 1 rapor edilmiştir. 

Reseptör 1, tanıma için oldukça seçici ve hassas bir kemosensör olarak davranmıştır. 
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Ag+'nın diğer ağır ve geçiş metal iyonları üzerinde herhangi bir girişim olmaksızın 1: 

1 kompleks oluşumu, stokiyometri ve bağlanma modları, floresans spektroskopisi ve 

kütle spektroskopisi ile oluşturulmuştur. Bu nedenle sensör 1, biyolojik ve çevresel 

izleme çalışmalarında Ag+'yı tespit etmek için potansiyel bir prob olarak 

kullanılabileceği bulunmuştur [86]. 

 

Başka bir çalışmada ise kalkon bazlı çıplak göz kolorimetrik kimyasal sensör, (E) -4 

hidroksi-3- (3- (4-metoksifenil) -akriloil) -2H-kromen-2-on 1a, Cd+2 'nın seçici ve 

hassas tanınması için geliştirilmiştir (Şema 2.5.). Kemosensör, belirgin bir renk 

değişikliğinin yanı sıra Cd+2 ile etkileşim üzerine emisyon spektrumlarında gözlenen 

absorpsiyon ve fluoresan artışında dikkate değer bir varyasyon göstermiştir. 

Kemosensör 1a'nın Cd+2 'ya karşı ikili kolorimetrik ve florometrik tepkileri, sonunda 

optik özelliklerini etkileyen, 1a–Cd+2 kompleksinin oluşumuna atfedilmiştir. 

Kemosensör la'nın Cd+2 ile etkileşim üzerine floresan artışı, pH 7.0'da meydana 

gelen şelasyonla güçlendirilmiş floresansa (CHEF) atfedilmiştir [87].  

 

 

Şema 2.5. Cd+2 için bileşik 1a'nın önerilen algılama mekanizması [87]. 

 

Sonuç olarak Cd+2 'nin Na+, K+, Ba+2, Ca+2, Mg+2, Cr+3, Mn+2, Fe+3, Co+2, Ni+2, Zn+2, 

Pb+2, Ag+, Al+3, Cu+2, Hg+2, Hg+ ve Sn+2 gibi diğer metal iyonlarına göre saptanması 

için kullanılan kumarin-kalkon floresan sensörünü (1a) başarıyla geliştirilmiştir. 

Kemosensör, Cd+2 için hem kolorimetrik hem de açık floresan probu olarak 

bulunmuştur. Kemosensör, filtre kağıdı şeritlerinde gözlenen önemli bir renk 

değişikliği ile Cd+2 tayini için çıplak göz ve optik sensör gibi davrandığını tespit 

edilmiştir. 
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Bu nedenle, kumarin-kalkon hibrid (1a), hem katı halde hem de çok düşük tespit 

limitleri ile çözelti içinde Cd+2 tespitinin fonksiyonunu açık bir şekilde göstermiştir. 

Kemosensör 1a'nın pratik yeteneği, karmaşık matrislere sahip farklı kozmetik 

ürünlerdeki kadmiyum iyonlarının tespiti için test edilmiştir [87]. 

 



 
 

 
 

 

 

 

BÖLÜM 3. MATERYAL VE YÖNTEM 

 

 

3.1. Kullanılan Cihazlar ve Kimyasallar 

 

Deneysel çalışmalarda kullanılan 4-hidroksibenzaldehit, benzil klorür, 4-

hidroksifenon, tiyonil klorür (SOCl2), hidroksilamin hidroklorür (NH2OH.HCl), 2,3-

dikloro-5,6-disiyona-1,4-benzokinon (DDQ), asetik anhidrit (Ac2O), sodyum 

bikarbonat (NaHCO3), akriloil klorür, trietil amin (Et3N), potasyum karbonat 

(K2CO3), dimetilformamid (DMF), etanol (EtOH), metanol (MeOH), tetrahidrofuran 

(THF), ve diklorometan (DCM) Merck, Fluka, Sigma Aldrich ve Alfa Easer'dan elde 

edildi. Reaksiyonlarda kullanılan çözücüler uygun şekilde damıtıldı, ayrıca THF ve 

DMF taze damıtılmış olarak kullanıldı. Neme duyarlı reaksiyonlar azot (N2) gazı 

altında gerçekleştirildi. Sodyum sülfat (Na2SO4), çözücünün evaporatörde 

uzaklaştırılmasından önce kurutmak için kullanıldı.  

 

1H-NMR ve 13C-NMR spektrumları için VARIAN Infinity Plus 300 MHz NMR 

spektrometresi ile elde edildi. Elde edilen IR spektrumları, Ati Unicam Mattson 1000 

Serisi FT-IR (ATR sistemi) spektrometresi ile kaydedildi. Erime noktaları Büchi B-

540 cihazında kaydedildi. UV-Vis spektrumları Shimadzu UV 2600 model 

spektrofotometre üzerinde gerçekleştirilmiştir. Floresans ölçümleri Agilent 

Technologies Cary Eclipse spektrofotometre üzerinde incelendi. 
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3.2. Deneysel Çalışmalar 

 

Bu tez çalışmasında 4-hidroksibenzaldehit ile benzil klorür DMF varlığında 4-

(benzyloxy)benzaldehyde (1) eldesinden yola çıkarak, bu moleküle SOCl2 ve etanol 

ilave edilerek (E)-3-(4-(benzyloxy)phenyl)-1-(4-hydroxyphenyl)prop-2-en-1-one (2) 

nolu molekülün sentezi gerçekleştirildi. 2 nolu molekülden (1Z,2E)-3-(4-

(benzyloxy)phenyl)-1-(4-hydroxyphenyl)prop-2-en-1-one oxime (3) molekülü 

hidroksilamin hidroklorür reaktifi kullanılarak sentezlendi. Sonrasında halka 

kapatma ile 4 nolu molekül, asetatlama ile 5 nolu molekül ve son olarak da 4 nolu 

molekül akriloil klorür ve trietilamin reaktifi ile muamele edilerek çift bağların 

Diels-Alder katılma yöntemiyle 4-(5-(4-(benzyloxy)phenyl)isoxazol-3-yl)phenyl 

acrylate (6) elde edildi. Son molekül (6) için sensör özelliği incelendi. Sentezlenen 

bileşiklerin yapılarının aydınlatılmasında, deneysel bulgular kısımda verilen IR, 1H-

NMR ve 13C-NMR verileri kullanılmıştır. 

 

3.2.1. 4-(benziloksi)benzaldehit (1) sentezi 

 

 

Şema 3.1. 1 nolu bileşiğin sentezi. 

 

100 ml’lik balona 4-hidroksi benzaldehit (1.0 g, 8.19 mmol) DMF’de çözüldü, 

üzerine K2CO3 (1.13 g, 8.19 mmol) ilave edip yarım saat oda sıcaklığında karıştırıldı. 

Daha sonra DMF de çözülmüş olan benzil klorür (1.04 g, 8.19 mmol) damla damla 

ilave edildi. Oda sıcaklığında 12 saat boyunca karıştırıldı. Buzlu suda çöktürüldü. 

Bol suyla yıkandıktan sonra kurutuldu. 1.51 g beyaz katı madde elde edildi. % 87 

verimle beyaz katı olarak 4- (benziloksi) benzaldehit (1) elde edildi. 
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3.2.2. (E)-3-(4- (benziloksi) fenil)-1-(4-hidroksifenil) prop-2-en-1-on (2) sentezi  

 

 

Şema 3.2. 2 nolu bileşiğin sentezi. 

 

4-(benziloksi)benzaldehit (1) (0.5 g, 2.36 mmol) etanolde çözülerek 4-hidroksi-

asetofenon (0,321 g, 2.36 mmol) ilave edilerek oda sıcaklığında 1 saat karıştırıldı. 

Üzerine damla damla tiyonil klorür (0.5 ml) ilave edilerek 12 saat oda şartlarında 

karıştırılmaya devam edildi. Reaksiyon tamamlandıktan sonra dibe çöken katılar 

süzüldü ve süzgeç kağıdındaki katılar etanol ile yıkandı. Bileşik % 89 verimle sarı 

katı olarak (E)-3-(4- (benziloksi) fenil)-1-(4-hidroksifenil) prop-2-en-1-on (2) elde 

edildi. 

 

3.2.3. (1Z, 2E) -3- (4-(benzyloxy) phenyl) -1- (4-hydroxyphenyl) prop -2-en-1-one    

oxime (3) sentezi 

 

 

Şema 3.3. 3 nolu bileşiğin sentezi. 

 

(E)-3-(4- (benziloksi) fenil)-1-(4-hidroksifenil) prop-2-en-1-on (2) (0.5 g, 1,51 

mmol), hidroksilamin hidroklorür (0.16 g, 2,27 mmol) ve susuz sodyum sülfat (0.21 

g, 1,51 mmol), THF (10 mL) içinde karıştırılarak refluks edildi. Reaksiyonun 

tamamlandıktan sonra, buzlu su içerisine döküldü ve madde çöktürülerek süzüldü, 

suyla yıkandı, susuz sodyum sülfat üzerinde kurutuldu. Süzüntünün çözücüsü 

evaporatörde uzaklaştırılarak beyaz ürün olan (1Z, 2E) -3- (4-(benzyloxy) phenyl) -

1- (4-hydroxyphenyl) prop -2-en-1-one oxime (3) nolu molekül % 76 (0.4 g) verimle 

elde edildi. 
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3.2.4. 4-(5-(4-(benzyloxy)phenyl)isoxazol-3-yl)phenol (4) sentezi 

 

 

Şema 3.4. 4 nolu bileşiğin sentezi. 

 

(1Z, 2E) -3- (4-(benzyloxy) phenyl) -1- (4-hydroxyphenyl) prop -2-en-1-one oxime 

(3) (0.5 g, 1.45 mmol) ve DDQ (2,3-Dichloro-5,6-dicyano-1,4-benzoquinone) (0.66 

g, 2.90 mmol) karışımı gece boyunca metanol (10 mL) içinde karıştırıldı. Reaksiyon 

karışımı, evaporatörde uzaklaştırıldı. Kalıntı, DCM ile içerisine 2M NaOH ilave 

edilerek yıkandı. Organik faz kurutuldu (Na2SO4) ve çözücü uzaklaştırıldı. Silikada 

DCM ile süzme işlemi yapılarak saflaştırılarak krem rengi katı ürün 4-(5-(4-

(benzyloxy)phenyl)isoxazol-3-yl)phenol (4) bileşiği % 42 (0.21 g) verimle sentezi 

gerçekleştirildi. 

 

3.2.5. 4-(5-(4-(benzyloxy)phenyl)isoxazol-3-yl)phenyl acetate (5) sentezi 

 

 

Şema 3.5. 5 nolu bileşiğin sentezi. 

 

4-(5-(4-(benzyloxy)phenyl)isoxazol-3-yl)phenol (4) (0.5 g, 1.46 mmol) 1 mL 

piridinde çözünüp buz banyosunda üzerine Ac2O (0.3 mL, 3.20 mmol) ilave edilip 1 

gece boyunca oda sıcaklığında karıştırıldı. Reaksiyon karışımı 100 mL su üzerine 

ilave edilip NaHCO3 ilave edilerek nötralleştirildi ve 3 kez 15 mL diklorometan ile 

ekstrakte edildi. Toplanan organik faz Na2SO4 ile kurutulup evaporatörde 

uzaklaştırıldı. 4-(5-(4-(benzyloxy)phenyl)isoxazol-3-yl)phenyl acetate (5) (0.48 g, % 

85) beyaz katı madde olarak elde edildi. 
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3.2.6. 4-(5-(4-(benzyloxy)phenyl)isoxazol-3-yl)phenyl acrylate (6) sentezi 

 

Şema 3.6. 6 nolu bileşiğin sentezi. 

 

4-(5-(4-(benzyloxy)phenyl)isoxazol-3-yl)phenol (4) (0.5 g, 1.46 mmol) diklorometan 

(10 mL) içinde 0oC’de karıştırıldıktan sonra üzerine akroilklorür (0.13 g, 1.46 mmol) 

ve trietilamin (Et3N) (0.18 g, 1.82 mmol) yavaş yavaş eklendi. Reaksiyon karışımı, 

oda sıcaklığında 24 saat karıştırıldı, sonra suyla (2 x 30 mL) yıkandı ve diklorometan 

(2 x 10 mL) ile work up yapıldı. Organik faz, Na2SO4 üzerinde kurutuldu. Çözücü, 

evaporatörde uzaklaştırılarak, 4-(5-(4-(benzyloxy)phenyl)isoxazol-3-yl)phenyl 

acrylate (6) bileşiği (0.42 g) % 72 verimle beyaz katı olarak elde edildi. 

 



 
 

 
 

 

 

 

BÖLÜM 4. DENEYSEL BULGULAR 

 

 

4.1. Deneysel Veriler 

 

 

Şekil 4.1. 4-(benzyloxy)benzaldehyde. 

 

1,0 g 4-hidroksi benzaldehit (8,19 mmol) ve 1,13g K2CO3 (8,19 mmol) karışımına 

DMF de çözülmüş olan 1,0 g bezil klorür (8.19 mmol) eklenerek karıştırıldı. Gerekli 

saflaştırma işlemleri yapılarak % 87 verimle 1 nolu bileşik beyaz katı olarak elde 

edildi. 1H NMR,13C NMR ve IR spektrumları sırasıyla EK 1, EK 2 ve EK 3’de 

verilmiştir. 

 

Mp: 69-71 oC. 

 

1H NMR (300 MHz, CDCl3/CD3OD: 5/1) δ ppm 9.86 (s, 1H), 7.82 (d, J = 8.8 Hz, 

1H), 7.48 – 7.32 (m, 6H), 7.06 (d, J = 8.6 Hz, 2H), 5.12 (s, 3H). 

 

13C NMR (300 MHz, CDCl3/CD3OD: 5/1): 190.77, 163.62, 135.85, 131.93, 129.96, 

128.65, 128.26, 127.44, 115.04, 70.13. 

 

FT-IR max/cm-1: 3362 cm−1 (Ar–H); 2829 cm−1 (aliphatic C-H); 1685 cm−1  (C=O); 

1598, 1572, 1508 cm−1 (Ar–C=C); 1018 cm−1 (C-O-C).  
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Şekil 4.2. (E)-3-(4-(benzyloxy)phenyl)-1-(4-hydroxyphenyl)prop-2-en-1-one. 

 

0.5 g (2.36 mmol) 4-(benziloksi) benzaldehid (1) ve 0,321 g (2.36 mmol) 4-

hidroksiasetofenon karışımını ethanol de karıştırılarak damla damla 0.5 ml tiyonil 

klorür eklendi. Gerekli saflaştırma işlemleri yapılarak % 89 verimle ürün 2 nolu 

bileşik sarı katı olarak elde edildi. 1H NMR, 13C NMR ve IR spektrumları sırasıyla 

EK 4, EK 5 ve EK 6’de verilmiştir. 

 

Mp: 187-189 oC. 

 

1H NMR (300 MHz, CDCl3 /CD3OD : 5/1): δ ppm 7.97 (d, J = 10.3 Hz, 1H), 7.77 (d, 

J = 15.5 Hz, 0H), 7.61 (d, J = 8.3 Hz, 1H), 7.51 – 7.35 (m, 2H), 7.02 (d, J = 9.0 Hz, 

1H), 6.92 (d, J = 9.9 Hz, 0H), 5.12 (s, 1H). 

 

13C NMR (300 MHz, CDCl3 /CD3OD : 5/1): 189.48, 161.57, 160.68, 143.96, 136.38, 

131.10, 130.20, 128.69, 128.20, 127.96, 127.54, 119.63, 115.44, 115.24, 70.11, 0.01. 

 

FT-IR max/cm-1: 3059 cm−1 (OH); 3049 cm−1 (Ar–H); 2849 cm−1 (aliphatic C-H); 

1641 cm−1 (C=O); 1597, 1586 cm−1 (Ar–C=C); 1037 (C-O-C).  
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Şekil 4.3. (1Z,2E)-3-(4-(benzyloxy)phenyl)-1-(4-hydroxyphenyl)prop-2-en-1-one oxime. 

 

(E)-3-(4- (benziloksi) fenil)-1-(4-hidroksifenil) prop-2-en-1-on (2) (0.5 g, 1,51 

mmol), hidroksilamin hidroklorür (0.16 g, 2,27 mmol) ve susuz sodyum sülfat (1,51 

mmol), THF (10 mL) içinde karıştırılarak refluks edildi. Gerekli saflaştırma işlemleri 

uygulandıktan sonra 3 nolu molekül % 76 verimle beyaz katı ürün olarak elde edildi. 

1H NMR, 13C NMR ve IR spektrumları sırasıyla EK 7, EK 8 ve EK 9’de verilmiştir. 

 

Mp: 148-150 oC. 

 

1H NMR (300 MHz, DMSO-d6): δ ppm : 11.24 (d, J = 1.3 Hz, 1H), 9.68 (s, 1H), 7.56 

– 7.19 (m, 14H), 7.09 – 6.91 (m, 3H), 6.87 – 6.75 (m, 3H), 6.65 (d, J = 16.6 Hz, 1H), 

5.10 (s, 2H). 

 

13C NMR (300 MHz, DMSO-d6): 159.59, 158.58, 156.03, 137.51, 136.91, 130.71, 

129.60, 129.33, 129.13, 128.56, 128.38, 126.83, 116.46, 115.83, 115.74, 69.89. 

 

FT-IR max/cm-1: 3229, 3065, 1605, 1512, 1453, 1347, 1242, 1173, 1110, 1042, 964, 

924, 831, 732, 695, 540.  
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Şekil 4.4. 4-(5-(4-(benzyloxy)phenyl)isoxazol-3-yl)phenol. 

 

(1Z, 2E) -3- (4-(benzyloxy) phenyl) -1- (4-hydroxyphenyl) prop -2-en-1-one oxime 

(3) (0.5 g, 1.45 mmol) ve DDQ (0.66 g, 2.90 mmol) karışımı gece boyunca metanol 

(10 mL) içinde karıştırıldı. Gerekli saflaştırma işlemlerinden sonra elde edilen 4 

molekülü % 42 verimle krem rengi katı ürün olarak elde edildi. 1H NMR, 13C NMR 

ve IR spektrumları sırasıyla EK 10, EK 11 ve EK 12’de verilmiştir. 

 

Mp: 170-172 oC.  

 

1H NMR (300 MHz, DMSO-d6): δ ppm : 7.76 (dd, J = 32.5, 8.4 Hz, 2H), 7.53 – 7.22 

(m, 3H), 7.16 (t, J = 8.1 Hz, 1H), 6.89 (t, J = 7.6 Hz, 1H), 5.17 (d, J = 3.2 Hz, 1H). 

 

13C NMR (300 MHz, DMSO-d6): 170.56, 162.67, 160.40, 160.15, 137.37, 129.16, 

128.70, 128.48, 122.01, 118.79, 116.69, 116.52, 116.12, 115.96, 96.80, 69.98. 

 

FT-IR max/cm-1: 3258, 1607, 1506, 1427, 1384, 1252, 1234, 1182, 1164, 1023, 882, 

830, 737, 697, 567, 514. 
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Şekil 4.5. 4-(5-(4-(benzyloxy)phenyl)isoxazol-3-yl)phenyl acetate. 

 

4-(5-(4-(benzyloxy)phenyl)isoxazol-3-yl)phenol (4) (0.5 g, 1.46 mmol) 1 mL 

piridinde çözünüp buz banyosunda üzerine Ac2O (0.3 mL, 3.20 mmol) ilave edilip 1 

gece boyunca oda sıcaklığında karıştırıldı. Gerekli saflaştırma işlemlerinden sonra 5 

nolu molekül % 85 verimle beyaz katı ürün olarak elde edildi. 1H NMR, 13C NMR ve 

IR spektrumları sırasıyla EK 13, EK 14 ve EK 15’de verilmiştir. 

 

Mp: 200-202 oC. 

 

1H NMR (300 MHz, CDCl3): δ ppm : 7.95 – 7.68 (m, 2H), 7.59 – 7.00 (m, 5H), 6.71 

(d, J = 19.9 Hz, 1H), 5.14 (s, 1H), 2.52 – 2.21 (m, 1H), 1.57 (s, 2H). 

 

13C NMR (300 MHz, CDCl3): 170.71, 169.41, 162.37, 160.57, 152.12, 136.61, 

128.91, 128.46, 128.41, 128.23, 127.70, 127.32, 122.36, 115.56, 97.54, 96.34, 70.37, 

21.38. 

 

FT-IR max/cm-1: 2925,1744, 1612, 1505, 1435, 1403, 1252, 1201, 1169, 1149, 1085, 

1026, 948, 834, 803, 728, 693, 523, 463. 
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Şekil 4.6. 4-(5-(4-(benzyloxy)phenyl)isoxazol-3-yl)phenyl acrylate. 

 

4-(5-(4-(benzyloxy)phenyl)isoxazol-3-yl)phenol (4) (0.5 g, 1.46 mmol) DCM (10 

mL) içinde 0oC’de karıştırıldıktan sonra üzerine akroilklorür (0.13 g, 1.46 mmol) ve 

trietilamin (Et3N) (0.18 g, 1.82 mmol) yavaş yavaş eklendi. Reaksiyon karışımı, oda 

sıcaklığında 24 saat karıştırıldı. Gerekli saflaştırma işlemlerinden sonra 6 nolu 

molekül % 72 verimle beyaz katı ürün olarak elde edildi. 1H NMR, 13C NMR, ve IR 

spektrumları sırasıyla EK 16, EK 17 ve EK 18’de verilmiştir. 

 

Mp: 148-150 oC. 

 

1H NMR (300 MHz, CDCl3): δ ppm : 7.92 – 7.55 (m, 3H), 7.46 – 7.15 (m, 6H), 7.09 

– 6.94 (m, 2H), 6.74 – 6.47 (m, 2H), 6.27 (ddd, J = 17.3, 10.5, 0.7 Hz, 1H), 5.98 

(ddd, J = 10.4, 2.7, 1.3 Hz, 1H), 5.07 (s, 2H). 

 

13C NMR (300 MHz, CDCl3): 170.72, 169.55, 164.51, 162.38, 160.56, 152.04, 

136.61, 133.25, 128.92, 128.47, 128.43, 128.25, 127.73, 122.34, 120.64, 115.55, 

97.60, 96.37, 70.35. 

 

FT-IR max/cm-1: 3071, 2107, 1758, 1746, 1611, 1505, 1433, 1373, 1215, 1254, 1178, 

1191, 1167, 1015, 913, 834, 802, 729, 587, 522, 463. 
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4.2. Spektroskopik Özellikler 

 

4.2.1. 6 nolu molekülün floresans özelliğinin metallere karşı incelenmesi 

 

Bir kemosensörün performansını değerlendirmek için yüksek seçicilik önemli bir 

parametredir. Bu yüzden, floresan spektrofotometrik titrasyonu asetonitril/su (v/v: 

50/50) çözelti kullanılarak 6 nolu bileşiğin tanınması, Fe+2, Hg+2, K+, Co+2, Ni+2, 

Mg+2, Cd+2, Sr+2, Fe+3, Cu+2, Mn+2, Ca+2, Al+3, Zn+2, Ba+2 ve Pb+2 dahil olmak üzere 

farklı metal iyonları ile karıştırılarak elde edildi. Bu test edilen katyonlar arasında 

hiçbir metalin, bileşik 6’nın floresan spektrumunda bir değişiklik gözlenmedi (Şekil 

4.7.). Ayrıca Şekil 4.8.’de, metal katyonları eklendiğinde bileşik 6’nın floresansını 

426 nm'de yanmanın (turn on) gerçekleşmediği açıkça görülmektedir. 

 

Şekil 4.7. Bileşik 6'nın floresan tepkileri (ACN/H20 içinde 10 μM (v/v = 50/50)) ve 5.0 eşdeğ. farklı metal 

iyonlarının (Fe+2, Hg+2, K+, Co+2, Ni+2, Mg+2, Cd+2, Sr+2, Fe+3, Cu+2, Mn+2, Ca+2, Al+3, Zn+2, Ba+2 ve 

Pb+2) (λex = 360 nm, slit: 5–5). 
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Şekil 4.8. 426 nm'de farklı metal iyonlarının eklenmesi üzerine bileşik 6'nın grafiği. 

 

“Turn off” olan moleküle (6) floresans cihazı kullanılarak artan sistein 

konsantrasyonu sonucunda “turn on” olması sağlandı (Şekil 4.9.). Yapılan 

incelemeden ise birazda olsa molekülün “turn on” olduğu gözlenmiştir.  

 

Şekil 4.9. Artan Cys konsantrasyonlarının (λex = 360 nm) eklenmesi üzerine 6 (10 μM) emisyon spektrası. 

 



 
 

 
 

 

 

 

BÖLÜM 5. SONUÇLAR 

 

 

Bu tez çalışmasında ticari olarak temin edilen 4-hidroksibenzaldehit ile benzil klorür 

bileşikleri ile 4-(benzyloxy)benzaldehyde (1) nolu molekül % 87 verimle elde edildi.  

Oluşan molekül etanol varlığında SOCl2 reaktifi ve 4-hidroksifenon ile muamele 

edilerek % 89 verimle 2 nolu molekül sentezlendi. Sentezlenen 2 nolu moleküle 

NH2OH.HCl ve Na2SO4 ilave edilerek THF içerisinde refluks edilmesiyle 3 nolu 

molekül % 76 verimle, ardından sentez moleküle DDQ ve MeOH ile muamele 

edilerek 4 nolu molekül % 42 verimle ve oluşan molekülün asetatlanması ile de 5 

nolu molekül % 85 verimle sentezlendi. Son olarak 4 nolu molekül DCM çözücüsü 

varlığında katılma reaksiyonu gerçekleştirilerek 4-(5-(4-(benzyloxy)phenyl)isoxazol-

3-yl)phenyl acrylate (6) nolu molekül % 72 verimle elde edilerek sensör özellikleri 

incelendi. Hedeflenen moleküllerin sentez yöntemleri Şema 5.1.’de gösterilmiştir. 

 

Elde edilen tüm ara ve son ürünün NMR değerleri bunlara ek olarak son ürünün 

sensör özelliklerinin değerlendirmeleri deneysel bulgular bölümünde verilirken NMR 

spektrumları ekler bölümünde verilmiştir. 
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(i).K2CO3, DMF, refluks (ii) SOCl2, EtOH (iii) NH2OH.HCl, Na2SO4, THF, refluks (iv) DDQ, MeOH, 

DCM (v) Ac2O, piridin (vi) Et3N, akriloil klorür, DCM. 

 

Şema 5.1. Hedeflenen moleküllerin sentez yöntemi.



 
 

 
 

 

 

 

BÖLÜM 6. TARTIŞMA VE ÖNERİLER 

 

 

Tamamlanan bu tez çalışmasında yeni izoksazol türevli bileşik sentezlemek ve elde 

edilen son ürünün sensör özelliklerini incelemektir. Tezde elde edilen ürünlerin yapı 

aydınlatılmasında 1 nolu molekülün 1H-NMR spektrumunda 5 ppm civarındaki 

piklerin -CH2-O- proton etkileşimi varlığını göstermektedir. Yapıdaki aromatik 

protonlarının 7-8 civarında, aldehit protonunun ise 10 ppm görülmesi yapının elde 

edildiğinin kanıtıdır. 13C-NMR spektrumunda 190 ppmdeki spesifik pikin aldehitteki 

karbonil karbonuna ait olduğu görülmüştür. IR spektrumunda aldehit pikinin 2900-

2700 cm−1 civarında görülmesi ile de yapı tayini doğrulanmıştır. 2 nolu molekülün 

1H-NMR spektrumu incelendiğinde 1 nolu moleküldeki spesifik aldehit pikinin (10 

ppm) olmaması istenilen yapının oluştuğunun göstergesidir. 13C-NMR 

spektrumundaki yine spesifik pikin 189 ppm’deki karbonile (R–CO-R) ve 143 

ppm’de ise –C=C– ait olduğu görülmüştür. IR spektrumunda ise 3059 cm−1 hidroksi 

grubunun, 1600 cm−1 civarında karbanil pikinin bulunması 2 nolu molekülün elde 

edildiğini doğrulamaktadır. 3 nolu molekülde iki –OH grubunun varlığı 1H-NMR 

spektrumunda 9-12 ppm civarındaki piklerin varlığı ile anlaşılmaktadır. Yapının 

karbon sayısında değişiklik gözlenmediği için karbon NMR sonucunda spesifik pik 

bulunmamaktadır. IR sonucunda ise 3000-3200 cm−1 civarında Ar–OH, 1675-1500 

cm−1 civarında –C=N- varlığını göstermektedir. 4 nolu molekül bir –OH grubuna 

sahip olduğu için 1H-NMR spektrumundan anlaşılmaktadır. 13C-NMR spektrumunda 

halka kapanmasında bulunan karbonların 60 ppm civarında geldiği görülmüştür. 

Ayrıca IR spektrumunda 3258 cm-1 –O-H bağı arasındaki etkileşim yapıyı 

aydınlatmada yardımcı olmuştur. 5 nolu molekülün 1H-NMR spektrumunda 2-2,5 

ppm civarında karbonildeki metil grubuna ait protonların varlığını göstermektedir. IR 

spektrumunda ise 1744 cm-1 karbonil bağı arasındaki titreşimleri göstermektedir. Son 

olarak 6 nolu molekülün 1H-NMR sonucu incelendiğinde akriloile ait çift bağ 

protonlarının (–CH=CH2) spesifik pikinin 6-6,5 ppm’de geldiği gözlenmiştir. 13C-
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NMR spektrumuna bakıldığında yine akriloile ait çift bağ karbonlarının 136 ppm’de 

geldiği gözlenirken IR spektrumunda ise 1611 cm−1 civarında çift bağların arasındaki 

titreşim gözlenmektedir.  

 

Elde edilen yeni izoksazol türevli bileşik 6 nolu molekül için tüm metallere karşı 

sensör özellik bakıldı. Bu metal iyonu tanıma özelliği sonucunda hiçbir metal 

iyonuna karşı optik değişiklik gözlenmemiştir (Şekil 4.7. ve 4.8.). “Turn off” olan 

moleküle (6) floresans cihazı kullanılarak amino asitle (sistein) muamele edilmesi 

sonucunda “turn on” olması sağlandı (Şekil 4.9.). Yapılan incelemeden ise birazda 

olsa molekülün “turn on” olduğu gözlenmiştir.  
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EK 1. 1 nolu bileşiğin 1H NMR spektrumu (300 MHz, CDCl3 /CD3OD : 5/1) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

EK 2. 1 nolu bileşiğin 13C NMR spektrumu (75 MHz, CDCl3 /CD3OD : 5/1) 
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EK 4. 2 nolu bileşiğin 1H NMR spektrumu (300 MHz, CDCl3 /CD3OD : 5/1) 
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752.62cm-1, 68.38%T1586.80cm-1, 68.43%T

481.83cm-1, 68.82%T

1439.00cm-1, 69.10%T 540.01cm-1, 69.32%T

462.74cm-1, 69.48%T

1598.05cm-1, 69.56%T

636.97cm-1, 70.35%T1115.00cm-1, 71.03%T

446.66cm-1, 71.05%T

937.49cm-1, 73.53%T

844.24cm-1, 73.89%T

416.15cm-1, 74.18%T1424.45cm-1, 74.60%T

623.85cm-1, 75.53%T

1077.21cm-1, 76.76%T

900.15cm-1, 77.45%T

1640.86cm-1, 78.63%T

1383.37cm-1, 79.36%T

3059.12cm-1, 82.00%T

2593.4

2465.4

2805.7

2943.1

2677.7

3008.7

2115.7

1887.8
2050.1

EK 5. 2 nolu bileşiğin 13C NMR spektrumu (75 MHz, CDCl3 /CD3OD : 5/1) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

EK 6. 2 nolu bileşiğin FT-IR spektrumu  
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EK 7. 3 nolu bileşiğin 1H NMR spektrumu (300 MHz, DMSO-d6) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

EK 8. 3 nolu bileşiğin 13C NMR spektrumu (75 MHz, DMSO-d6) 
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bcf-nh2

Name

bcf-nh2

Description

4000 4003500 3000 2500 2000 1500 1000 500

99

83

84

86

88

90

92

94

96

98

cm-1

%
T

695.03cm-1, 83.70%T
1242.31cm-1, 83.94%T 732.32cm-1, 83.96%T

831.11cm-1, 84.45%T

1173.31cm-1, 84.70%T

963.83cm-1, 85.46%T

1511.83cm-1, 85.90%T

924.44cm-1, 86.52%T

539.61cm-1, 87.44%T

1605.21cm-1, 87.71%T 599.29cm-1, 87.82%T

568.26cm-1, 88.77%T

1041.84cm-1, 89.54%T

1347.42cm-1, 89.88%T

1453.37cm-1, 90.47%T

1110.33cm-1, 91.05%T

3064.91cm-1, 92.25%T

3228.8

EK 9. 3 nolu bileşiğin FT-IR spektrumu 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

EK 10. 4 nolu bileşiğin 1H NMR spektrumu (300 MHz, DMSO-d6) 
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bcf-kpt

Name

bcf-kpt

Description

4000 4003500 3000 2500 2000 1500 1000 500

98

67

68

70

72

74

76

78

80

82

84

86

88

90

92

94

96

cm-1

%
T

830.20cm-1, 67.52%T
737.42cm-1, 68.22%T

696.63cm-1, 76.07%T

1251.78cm-1, 76.66%T

1233.83cm-1, 78.27%T

1123.23cm-1, 79.13%T

1023.11cm-1, 80.33%T

1181.96cm-1, 80.96%T

1426.94cm-1, 82.25%T

1506.26cm-1, 82.40%T

1163.95cm-1, 82.58%T

1036.29cm-1, 82.84%T

1384.29cm-1, 83.67%T 514.40cm-1, 83.84%T

1055.81cm-1, 85.40%T1607.11cm-1, 85.47%T

444.95cm-1, 85.86%T

466.65cm-1, 85.92%T

557.31cm-1, 86.00%T

1079.02cm-1, 86.95%T

892.13cm-1, 87.19%T

1453.86cm-1, 87.33%T

941.27cm-1, 88.12%T

1298.46cm-1, 88.31%T

3258.54cm-1, 91.91%T

EK 11. 4 nolu bileşiğin 13C NMR spektrumu (75 MHz, DMSO-d6) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

EK 12. 4 nolu bileşiğin FT-IR spektrumu 
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EK 13. 5 nolu bileşiğin 1H NMR spektrumu (300 MHz, CDCl3) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

EK 14. 5 nolu bileşiğin 13C NMR spektrumu (75 MHz, CDCl3) 
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mhm kpt ak

Name

mhm kpt ak

Description

4000 4003500 3000 2500 2000 1500 1000 500

97

46

50

55

60

65

70

75

80

85

90

95

cm-1

%
T

1149.03cm-1, 47.04%T

802.72cm-1, 50.13%T

728.12cm-1, 51.45%T1169.02cm-1, 52.85%T

834.52cm-1, 56.66%T

693.23cm-1, 56.91%T

1251.69cm-1, 57.31%T 522.76cm-1, 57.51%T

1200.84cm-1, 58.14%T

1505.39cm-1, 58.77%T

903.63cm-1, 64.52%T

1017.06cm-1, 64.73%T

1743.92cm-1, 65.66%T 1025.64cm-1, 66.01%T

947.76cm-1, 66.21%T

1116.52cm-1, 66.33%T

1434.82cm-1, 66.95%T

1403.21cm-1, 68.15%T

976.70cm-1, 68.68%T

680.06cm-1, 69.48%T

1612.52cm-1, 69.64%T

1037.55cm-1, 70.49%T

1450.15cm-1, 72.01%T

1085.06cm-1, 72.14%T

1384.61cm-1, 72.83%T 851.00cm-1, 72.83%T

462.95cm-1, 74.97%T

1293.71cm-1, 76.54%T

924.18cm-1, 77.42%T

1314.02cm-1, 80.55%T

418.59cm-1, 83.84%T

2924.80cm-1, 88.87%T

EK 15. 5 nolu bileşiğin FT-IR spektrumu 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

EK 16. 6 nolu bileşiğin 1H NMR spektrumu (300 MHz, CDCl3) 
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mhm kpt ac

Name

mhm kpt ac

Description

4000 4003500 3000 2500 2000 1500 1000 500

94

29
30

35

40

45

50

55

60

65

70

75

80

85

90

cm-1

%
T

728.88cm-1, 30.31%T

801.84cm-1, 34.63%T

522.54cm-1, 38.09%T834.42cm-1, 39.33%T

912.97cm-1, 40.74%T

1166.68cm-1, 41.06%T

1191.13cm-1, 41.21%T

694.74cm-1, 42.91%T1178.27cm-1, 43.01%T

1015.10cm-1, 49.70%T

810.76cm-1, 49.73%T

1504.70cm-1, 50.79%T

1254.50cm-1, 50.92%T

853.82cm-1, 51.53%T

1433.44cm-1, 54.28%T

1757.77cm-1, 54.39%T 1215.28cm-1, 54.72%T

1373.03cm-1, 56.45%T 947.28cm-1, 56.70%T

1024.97cm-1, 57.42%T

1037.06cm-1, 58.47%T

682.86cm-1, 58.66%T

1111.97cm-1, 59.85%T1449.36cm-1, 61.33%T

1611.53cm-1, 61.98%T 463.51cm-1, 62.19%T

1084.75cm-1, 63.22%T1746.11cm-1, 63.28%T

1046.90cm-1, 64.16%T

587.42cm-1, 66.97%T1597.48cm-1, 68.27%T

564.20cm-1, 71.19%T

657.19cm-1, 72.01%T

1313.00cm-1, 73.02%T 597.00cm-1, 73.37%T

419.85cm-1, 78.04%T

480.28cm-1, 78.57%T

1300.86cm-1, 79.38%T

436.05cm-1, 81.06%T

1570.22cm-1, 81.42%T3070.97cm-1, 81.75%T

1287.07cm-1, 82.23%T

2107.07cm-1, 87.42%T 1529.03cm-1, 87.95%T

EK 17. 6 nolu bileşiğin 13C NMR spektrumu (75 MHz, CDCl3) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

EK 18. 6 nolu bileşiğin FT-IR spektrumu 
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