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ÖZET 

ASETOFENONUN BAZI O-SÜBSTİTÜE BENZALDEHİT 

 TÜREVLERİ İLE REAKSİYONLARININ ÇÖZELTİ  

ORTAMINDA FT-IR İLE İZLENMESİ 

YÜKSEK LİSANS TEZİ 

AYLIN KAPLAN 

BALIKESİR ÜNİVERSİTESİ FEN BİLİMLERİ ENSTİTÜSÜ 

KİMYA ANABİLİM DALI 

(TEZ DANIŞMANI: PROF. DR. ONUR TURHAN) 

BALIKESİR,  OCAK - 2025 

 

Açık zincirli flavonoid türevi olan kalkonlar a,b doymamış karbonil grubu içeren 

bileşiklerdir. Antiviral, antioksidan, antientlamatuvar ve antihistaminik gibi çeşitli biyolojik 

aktiviteye sahip bitkilerden izole edilmiş veya sentetik kalkon bileşikleri mevcuttur. Bu 

nedenle literatüde kalkon türevlerinin sentezi, bitkilerden izolasyonu ve biyolojik aktiviteleri 

ile ilgili çalışmalar bulunmaktadır. 

 

Bu çalışmada, asetofenon ile benzaldehitin ve bazı 2-sübstitüe benzadehit türevlerinin 

(salisilaldehit, 2-klorobenzaldehit ve 2-metoksibenzaldehit) etanol-su çözücü karışımı 

içerisinde NaOH varlığındaki oda sıcaklığındaki reaksiyonları gerçekleştirilmiştir. 

Reaksiyonlardan ürün olarak benzalasetofenon, 2-hidroksibenzalasetofenon, 2-

klorobenzalasetofenon ve 3-metoksibenzalasetofenon bileşikleri elde edilmiştir. Giriş 

maddeleri ile ürünlerin IR spektrumları karşılaştırılarak sentezlenen bileşiklerin yapı 

analizleri yapılmıştır.  

 

Çalışmada temeli reaksiyonun başlangıç anındaki tüm bileşenlerden kaynaklanan 

titreşimlerinin FT-IR cihazı tarafından yok sayılması mantığına dayanan reaksiyon 

başlangıcı background tanımlama yöntemi kullanılmıştır. Asetofenonun çözelti ortamında 

(etanol-su) sırasıyla benzaldehit, 2-hidroksibenzaldehit, 2-klorobenzaldehit ve 2-

metoksibenzaldehit ile oda sıcaklığındaki reaksiyonları reaksiyon başlangıcı background 

tanımlama yöntemi kullanılarak FT-IR ile izlenmiştir. Zamanla reaksiyon ortamında 

meydana gelen değişimler incelenmiştir. 
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ABSTRACT 

MONITORING OF REACTIONS OF ACETOPHENONE WITH SOME 

O-SUBSTITUTED BENZALDEHYDE DERIVATIVES IN SOLUTION MEDIA 

BY FT-IR 

MSC THESIS 

AYLİN KAPLAN 

BALIKESIR UNIVERSITY INSTITUTE OF SCIENCE 

CHEMISTRY 

(SUPERVISOR: PROF. DR. ONUR TURHAN ) 

BALIKESİR,  JANUARY - 2025 

 

Chalcones, which are open-chain flavonoid derivatives, are compounds containing   

unsaturated carbonyl groups. There are chalcone compounds isolated from plants or 

synthetically that have various biological activities such as antiviral, antioxidant, anti-

inflammatory and antihistamine. For this reason, there are studies in the literature on the 

synthesis of chalcone derivatives, their isolation from plants and their biological activities. 

In this study, the reactions of acetophenone with benzaldehyde and some 2-substituted 

benzaldehyde derivatives (salicylaldehyde, 2-chlorobenzaldehyde and 2-

methoxybenzaldehyde) in ethanol-water solvent mixture in the presence of NaOH were 

carried out at room temperature. Benzalacetophenone, 2-hydroxybenzalacetophenone, 2-

chlorobenzalacetophenone and 3-methoxybenzalacetophenone compounds were obtained as 

products from the reactions. Structure analyses of the synthesized compounds were 

performed by comparing the IR spectra of the input materials and the products. 

In the study, the reaction start background identification method was used, which is based 

on the logic that the vibrations originating from all components at the start of the reaction 

are ignored by the FT-IR device. The reactions of acetophenone with benzaldehyde, 2-

hydroxybenzaldehyde, 2-chlorobenzaldehyde and 2-methoxybenzaldehyde in solution 

medium (ethanol-water) at room temperature were monitored by FT-IR using the 

background identification method at the beginning of the reaction. Changes occurring in the 

reaction environment over time were examined. 

 
 
 
 
 
 
 
 
 

KEYWORDS: FT-IR, chalcone, reaction monitoring, background defining, condensation 

reaction. 
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1. GİRİŞ 

Flavonoidler, sebzelerde, turunçgillerde ve çaylarda yer alan bileşikler olarak bilinir. 

Antioksidan ve anti-inflamatuar özellikleri sayesinde UV ışığına karşı koruma, antioksidan 

olarak hareket etme, bazı enzimleri engelleme ve patojenlere karşı canlının savunmasını 

destekleme gibi görevleri vardır. Bu bileşikler, doğada bol miktarda bulundukları için bitki 

dünyasında büyük bir öneme sahiptir [1]. 

 

Flavonoidler; antoksantinler ve antosiyaninler olmak üzere iki gruba ayrılırlar. İskelet 

yapılarındaki farklılıklar sonucu flavon, flavonon, flavonol, biflavonoid ve kalkon gibi 

türleri mevcuttur.  

 

Bu çalışmada kalkon adı verilen benzil asetofenon veya benziliden asetofenon olarak da 

bilinen, iki aromatik halkanın bir alifatik üç karbon zinciri ile birleştiği a, β-doymamış iskelet 

yapıların türevlerinin sentezlenmesi hakkında bilgi verilecektir.  

 

 

Şekil 1.1: Genel kalkon yapısı. 

Bu çalışmamızda bazı sübtitüe benzaldehit türevleri ile asetofenonun reaksiyonu sonucu 

çeşitli yapıdaki kalkon türevleri sentezlenmiştir. Reaksiyon ortamı FT-IR cihazında sıvı 

hücresi kullanılarak background başlangıcı tanımlama yöntemi ile in-situ olarak 

gözlenmiştir.  

 

Bu kısımda ilk önce karbonilin yapısı, flavonoidler ve kalkonlar ile ilgili bilimsel çalışmalar, 

kalkonların elde edilme teknikleri ve son olarak İnfrared Spekroskopisi ile ilgili 

bilgilendirme yapılacaktır.  

 

1.1  Karbonil Grubu  

Karbonun ve oksijen ile arasında ikili bağının (C=O) bulunduğu, fonksiyonel grup 

karbonil grubu olarak bilinir. Karbonil fonksiyonel grubu aldehit, keton, karboksilik asit 
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ve ester gibi yapılarda bulunur. Bu bölümde aldehit ve ketonlarla hakkında bilgilendirme 

yapılacaktır.  

 

 

Şekil 1.2: Karbonil fonksiyonel grubu içeren bileşikler 

 

1.1.1 Karbonil Grubu içeren Bileşikler 

Karbon atomu ve oksijen atomu arasında ikili bağın olduğu fonksiyonel gruplara 

karbonil grubu denir. Karbonil grupları sp2 melezleşmesi yapan ve oksijenle ikili bağ 

oluşturmuş bir karbon atomu içerir. Karbonilin geometrik şeklini sp2 melezleşmesi 

yapan karbon atomu tarafından belirlenir. Karbonil karbonuna bağlı üç atom aynı 

düzlemdedir ve bağ açıları 1200 dir. Karbon atomu ile oksijen atomu arasında bir 

sigma(σ) bağı, bir de pi (π) bağı bulunur. Ayrıca oksijen atomu iki ortaklanılmamış 

elektron çiftine sahiptir [2]. 

 

Karbonil grubu pi bağındaki elektronların elektronegatif oksijen atomu tarafından, C-O 

bağındaki sigma elektronlarına göre daha kolay çekilmesine nedeniyle alkol ve eterdeki 

C-O bağından daha polardır [3]. 

 

Karbon ve oksijenin elektronegatiflikleri arasındaki fark, C-O bağını polar hale 

getirmeye yetecek kadar büyüktür. Karbonil grubu en iyi aşağıdaki rezonans yapılarının 

bir hibriti olarak tanımlanabilir. 
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Şekil 1.3: Karbonilin rezonans örneği 

Karbonil yapısı, aldehit, keton, karboksilik asit, ester, amit vb. çeşitli fonksiyonel 

grupların yapısında bulunmaktadır. 

 

Karbonil bileşikleri, aldehit ve ketonlar olarak iki genel gruba ayrılır. Karbonil 

karbonuna bağlı atomlardan en az birisinin hidrojen ise aldehit, ikisinin de karbon ise 

keton olarak isimlendirilir. 

 

Aldehit ve ketonlar gibi Karbonil bileşikleri O-H bağları yerine, C=O bağları 

taşıdığından alkoller gibi hidrojen bağları yapmazlar. Bu nedenle karbonil bileşiklerini 

buharlaştırmak için gerekli enerji, aynı molekül kütleli hidrokarbonlar için gerekli olan 

enerjiden daha fazla, alkollerinkinden daha azdır [4]. 

 

 

Şekil 1.4: Karbonil grubunun gösterimi 

Karbonil fonksiyonel grubunun polar yapıda olması aldehit ve ketonların 

çözünürlüklerine de etki eder. Düşük molekül ağırlığına (MA) sahip karbonil bileşikleri 

sudaki çözünürlükleri iyidir. Kendi aralarında hidrojen bağı oluşturamazken, O-H ve N-

H yapılarıyla kolaylıkla hidrojen bağı yapabilmektedirler [5]. 

 

1.1.2 Karbonilin Yaptığı Nükleofilik Katılma Tepkimeleri  

Karbonilerdeki karbon-oksijen çift bağına yapılan iyonik katılmanın reaksiyon 

mekanizması üç şekilde gerçekleşebilir:  

1) İlk önce karbonilin karbon kısmına nükleofil bağlanır ve sonra oksijene 

bir proton bağlanır.  
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Şekil 1.5: İlk önce nükleofilin sonra protonun karbonile bağlanması 

2) İlk önce karbonilin oksijen kısmına proton bağlanır ve sonra karbona 

nükleofil bağlanır.  

 

Şekil 1.6: Karbonilin yapısına proton eklenmesi ve karbonile nükleofilin bağlanması  

3) Nükleofilik katılma ve proton bağlanması eş zamanlı gerçekleşir. 

 

 

Şekil 1.7: Nükleofilik katılma ve karbonilin protonlanması.  

Nükleofilik katılması başlayan karbonile nükleofilik katılma reaksiyonları genel olarak 

bazik ortamda ve nötr şartlarda meydana gelir. Elektrofilik karbonil karbonuna nükleofil 

yaklaştıkça karbon atomunun hibritleşmesi değişir ve π bağındaki elektronlar oksijene 

doğru yönlenir böylece bir alkoksit anyonu oluşur. Oluşan alkoksit iyonu, su, alkol gibi 

proton içeren çözeltilerden protonunu alması ile tepkime sona erer [6]. 

 



5 

 

 

Şekil 1.8: Karbonil fonksiyonel grubuna nükleofilik katılma 

Karbonil grubunun komşusu olan karbona α-karbonu, α-karbonuna bağlı hidrojenlere ise 

α-hidrojenleri adı verilmektedir. (Şekil 1.9).  

 

α -karbonu 

α -hidrojeni 

Şekil 1.9: Karbonillerin yapısındaki α-hidrojeni ve α-karbonu  

Karbonil grubunun kuvvetli elektron çekici olmasından dolayı α-hidrojenleri asidik 

yapıdadırlar. α-Hidrojeninin bir baz aracılığı ile uzaklaştırılması durumunda yapı 

rezonans nedeniyle kararlı olur ve anyonda bulunan negatif yük dağılır. (Şekil 1.10) 

 

Şekil 1.10: Karbonillerin α-karbonundan proton alınması.  

Şekil 1.10 da rezonans yapılar görülmektedir. 1.bileşikte (-) yük karbonda iken 2. 

bileşikte (-) yük oksijen üzerine geçiş yapmıştır.  
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Bir proton kaynağından hidrojen aktarılması durumunda, negatif yükün yoğun olduğu 

bu merkezlerden biri (oksijen atomu veya α karbon atomu) tarafından tutulabilir. Her iki 

durumda gerçekleşebilir. Proton, α karbona bağlanırsa keto yapısı, oksijen bağlanırsa 

enol yapısı oluşur. Bunlar birbirlerine dönüşebilen yapı izomerleridir. Bu olaya 

tautomerleşme denir. Bu yapılara Keto tautomer ve enol tautomer denir [7]. (Şekil 

1.11). 

 

Rezonans ve tautomerleşme birbirine benzemektedir ancak farklı kavramlardır. 

Tautomerleşme de hem atomlar hem elektronlar yer değiştirirken rezonansta sadece 

elektronlar yer değiştirir. 

 

KETO ENOL 

Şekil 1.11: Enol-keto tautomerleşmesi gösterimi.  

Yapılan IR ya da NMR spektroskopisi ölçümlerinde saf sıvı içinde keto şeklinin enolden 

fazla olduğu görülür. Birçok basit aldehit ve ketonun daha çok keto yapısında bulunduğu 

bilinmektedir. 

 

Keto ve enol yapıları birbirleriyle uygun koşullarda dönüşebilen ve dengede bulunan iki 

farklı yapıdır. Enolleşmenin, nötral çözelti ortamında yavaş olması nedeniyle baz veya asit 

katalizinde tepkimenin daha hızlı olması sağlanır. Asit katalizörlüğündeki tepkimelerde ilk 

olarak moleküldeki oksijen protonlanır, daha sonra karbona bağlı bulunan proton bileşikten 

uzaklaşır.  
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Şekil 1.12: Asit katalizörlüğünde enol oluşumu 

Enolleşme baz katalizörlüğünde gerçekleşecek ise, önce karbonda bulunan hidrojen baz 

tarafından kopartılır, daha sonra proton bileşikteki oksijen atomuna eklenir ve böylece enol 

oluşur [8]. 

 

Şekil 1.13: Baz katalizörlüğünde enol oluşumu 

 

1.1.3 Aldehit ve Ketonların Aldol Kondenzasyon Reaksiyonları 

İki molekülün kenetlenmesi sonucu, su ve amonyak gibi küçük ve nötr moleküllerin ayrıldığı 

tepkimelere kondensasyon tepkimeleri denir. 

 

İki karbonil yapısı içeren bileşiğin, asidik veya bazik ortamda tepkime vermesi sonucu α,β-

doymamış karbonil bileşiği ile birlikte suyun da oluştuğu reaksiyonlara aldol kondenzasyonu 

ismi verilir. (Şekil 1.14). 

 

İlk aldol reaksiyonu 1872 yılında bilim adamı Wurtz’un asit katalizliğinde iki asetaldehit 

molekülünden 3-hidroksi bütanal oluşturmasıdır. Aldol reaksiyonlarının çok önemli 

olmasının sebebi yeni C-C bağlarının ortaya çıkması ve reaksiyon sonucu oluşan ürünün 

karboksil ile hidroksil gibi fonksiyonel gruplar içermesidir. Böylece oluşan ürün diğer 

reaksiyonlarda çıkış madddesi olarak kolaylıkla kullanılabilecektir [9]. 

H 
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Şekil 1.14: Aldehitlerin verdiği aldol reaksiyonu  

Aldehitin bazın katalizliğinde aldol reaksiyonu mekanizması şu basamaklarda gerçekleşir: 

1- Aldehit, bazların (alkoksit,hidroksit ) etkisi ile enolat anyonu haline dönüşür.  

2- Oluşan enolat anyonu karbonil yapısına nükleofilik katılma yapar. 

3- Katılma sonucu meyada gelen alkoksit ortamdaki çözücüden bir proton alır.  

 

Oluşan ürünün bir tarafı aldehit (ald), diğer tarafı ise alkoldür (ol) bu nedenle yapıya aldol 

katılma ürünü adı verilir. (ald+ol=aldol) [10]. 

 

 

Şekil 1.15: Aldehitin baz katalizölüğündeki aldol reaksiyonunun mekanizması 

Aldol katılma ürünü ısıtılırsa (çoğu zaman ısıya bile gerek yoktur) yapıda bir mol su 

ayrılarak konjuge yapıdaki enon bileşiğini (α,β-doymamış karbonil) oluşturur. Oluşan 

bileşiğe aldol kondensasyon ürünü adı verilir [11]. 
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Şekil 1.16: Aldol yapısından suyun ayrılması  

Meydana gelen çift bağ ve karbonil yapısı arasındaki konjugasyon, α,β-doymamış 

aldehityapısını dengede tutar böylece dehidratasyon için önemli bir güç ve yer seçiciliği 

bakımdan kolaylık oluşturur. Dehidratasyon işlemi sonucu oluşacak ürün aldolün asitle mi 

yoksa bazla mı ısıtıldığına bağlı olarak değişir. Dehitratasyon işlemi baz katalizörlüğünde 

ve yüksek sıcaklıkta gerçekleştirilirse α,β-doymamış aldehit ürünü meydana gelir ve 

bileşikten hızlı bir şekilde su çıkışı olur [12]. 

 

1.1.4 Çapraz Aldol Reaksiyonları 

Birbirinden farklı iki karbonil bileşiğinin arasında gerçekleşen aldol tepkimesine Çapraz 

Aldol Tepkimeleri olarak isimlendirilir. İkiside alfa Hidrojen atomları bulunduran karbonil 

bileşiği karışımı, bazik ortamda aldol tepkimesine sokulursa dört farklı aldol katılma ve dört 

farklı kondensasyon ürünü oluşur. Tepkime verimi oldukça düşük olacağından bu 

tepkimenin sentetik bir önemi yoktur. 

 

Alfa hidrojenleri içeren asetaldehit ve propanal arasındaki çapraz aldol tepkimesi göz önüne 

alınırsa; önce her iki karbonil bileşiğinin birer alfa hidrojenin baz tarafından koparılmasıyla 

(A) ve (B) ile gösterilen iki nükleofilik tür (iki karbanyon) oluşur. 

 

Bu nükleofilik türler (A ve B), ortamda bulunan propanal ve asetaldehite ayrı ayrı katılarak 

4 farklı ürün (A-A, A-B, B-B, B-A) oluşur.  
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Şekil 1.17: Propanal ve Asetaldehit arasındaki çapraz aldol kondenzasyonu 

Çapraz aldol tepkimelerinde iki bileşikten birinde α-hidrojeni olmaması durumunda aldol 

bileşiği daha baskın olarak oluşur ve bu durum ürün sayısını ikiye indirirken ürünlerden 

birinin verimini daha fazla arttırır.  

 

Bu tür tepkimelerde α-hidrojeni içermeyen karbonil bileşiği önce uygun bir baz ile karıştırılır 

daha sonra ikinci karbonil bileşiği eklenirse, yan tepkimeler büyük oranda önlenir [13]. 

 

1.1.5 Karbonil grubu ve Claisen-Schmidt Tepkimeleri 

Tepkimeye giren reaktanlardan birinin keton olduğu çapraz aldol tepkimelerine, Claisen-

Schmidt kondensasyonları denir. 1800 lü yılların sonunda bu tip aldol tepkimesini Schmidt 

keşfetmiş, Claisen geliştirmiştir [14]. 

 

Çapraz aldol tepkimelerinde kullanılan bileşiklerden biri aromatik aldehit, diğeri α-hidrojen 

içeren herhangi bir aldehit ya da keton ise, oluşan ürün aldol katılma ürünü değil, 

kondensasyon ürünü olacaktır [15]. 
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Şekil 1.18: Aldol tepkimesi örnekleri. 

Asetofenon ve benzaldehit arasında gerçekleşen Claisen-Schmidt tepkime mekanizması 

adımları:  

1- Ortamda bulunan bazik yapı (OH-) ketondaki α-karbonundan H alarak enolat 

anyonu oluşturur.  

 

 

Şekil 1.19: Enolat anyonu oluşması  

2- Oluşan enolat anyonu benzaldehitin yapısında bulunan karbonilin karbonuna 

saldırı gerçekleştirerek alkoksit anyonu oluşmasına neden olur [16]. Daha 

sonra oluşan ürün sudaki bir protonu alır ve β-hidroksi karbonil yapısı oluşur. 
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 Şekil 1.20: β-hidroksi karbonil bileşiğini oluşması  

3- β-hidroksi karbonil yapısından su çıkışı gerçekleşir ve α,β-doymamış karbonil 

olan 1,3-difenil2-propen-1-on meydana gelir.  

 

 

Şekil 1.21: Claisen-Schmidt reaksiyonu mekanizması ile kalkon oluşumu. 

 

1.2 Flavonoidler ve Yapıları 

Flavon isminin kökeni Latince flavus (sarı) kelimesidir. Bu nedenle bitki kaynaklı 

çoğunlukla sarı renkteki bu bileşiklere ‘flavonoid’ adı verilir. Flavonoidler, antioksidan 

etkilerinin yanı sıra ve metallerle tepkimesi sonucu kelat oluştururlar [17]. Günümüzde 

bitkilerden izole edilerek 6000’den fazla flavonoid kayıt altına alınmıştır. Bütün bu 

flavonoidler antioksidan etkiye sahiptir [18-21]. Meyve ve sebzelere kırmızı, sarı, mor, mavi 

ve turuncu renk flavonoidin polifenolik bitki pigmentinden kaynaklanmaktadır. [22]. 

Flavonoidleri P vitamini olarak kabul edilir.  

 

Flavonoidler C6-C3-C6 şeklinde karbondan oluşan iskelet yapısı (1) ve fenil benzopiran 

(2) grubunu (Şekil 1.22) bulunduran doğal bileşiklerdir [23]. Flavonoidler bitkilerin 

hücrelerinin içinde, meyvelerinde, yaprak ve köklerinde birikip biyolojik ve fizyolojik etki 

eder. 

 

O 

C H 2 

O 

H 

O O 
H 

H O H 

A l k o k s i t   a n y o n u 

O O H 
H 

H 

O H 

O 

H O H 

1 , 3 - D i f e n i l - 2 - p r o p e n - 1 - o n 
( b e n z a l a s e t o f e n o n ) 

( k a l k o n ) 



13 

 

 

Şekil 1.22: Flavonoid iskelet yapıları. 

Flavonoidler, antioksidan özellikleri sayesinde canlı hücrelerine olumsuz etki yapan 

radikallerle savaşarak onları etkisiz hale getirirler. Bunun yanında antibiyotik etkisi 

nedeniyle bakteri ve virüslerin faaliyetlerini önlerler. Flavonoidler vücuda alınan C 

vitamininin etkinliğine yardımcı olması nedeniyle bağışıklık sistemini güçlenmesini 

sağlarlar böylece ishal ve ülser gibi hastalıkların karşısında direnç oluşturururlar. 

Romatizmal hastalıklarda ve alerjik reaksiyonların baskılanmasında çok etkilidirler. Vücut 

için önemli olan enzimlerin aktivitelerini düzenlerler ve kanserli hücrelerin çoğalmasına 

engel olurlar [24-27]. 

 

Flavonoidlerin eksikliğinde kemiklerde hassasiyet, kanser, yaşlanma belirtilerinde artış 

gözlenmektedir. Ayrıca parkinson ve alzheirmer gibi nörodejenaratif hastalıkların 

önlenmesinde etkili oldukları tespit edilmiştir [28,29]. 

 

Flavonoidler; antosiyaninler ve antoksantinler olarak iki grupta incelenirler. İskelet 

yapılarındaki farklılıklara göre flavon, flavonon, biflavonoid, flavonol ve kalkon olarak 

yapıları vardır [30]. 
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Şekil 1.23: Flavone (3), flavol (4), flavoneon (5), flavonelol (6), katekol (7), leukosidin 

(8), anthosin (9), aureon (10), dihydrocalcon (11) ve kalkon (12) yapıları 
 

1.3 Kalkonlar ve Sentez Yöntemleri 

Kalkonların yapısında a,β-doymamış karbonil yapısı içeren üç karbondan oluşan bir zincir 

yapıyla bağlı iki tane aromatik halka ve delokalize π-elektron sistemi bulunmaktadır. Bu 

adlandırma ilk defa Kostanecki ve Tambor öncülüğünde ileri sürülmüştür. Bunun yanı sıra 

kalkonların, benzalasetofenon ve benzilidenasetofenon gibi adlandırılmaları mevcuttur. 1,3-

diaril-2-propen-1-on genel yapısında olan kalkonlar 1880 yılında Alman kimyacı J.G. 

Schmidt ve 1881 yılında Ludwig Claisen tarafından ilk olarak sentezlenmiştir [31,32]. 
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Şekil 1.24: Kalkonların genel gösterimi 

Kalkonlar, elma, domates, kuruyemiş, meyan kökü, olmak üzere sebze ve meyveler gibi 

yenilebilir bitkilerde yaygın olarak bulunan önemli bir flavonoid madde grubunu temsil eder. 

[33]. 

 

Kalkonların bir bitkinin çeşitli kısımlarında, özellikle tohumlarda, yapraklarda ve köklerde 

de dağıldığı bulunmuştur. Kalkonlar konjuge bağ yapıları nedeniyle sarı veya turuncu renkli 

pigmentler halinde bulunurlar [34,35]. Kalkonlar ve türevleri kolay sentezlenebilir olmaları, 

sübstitüsyon çeşitliliği sağlayan kolay bir kimyaya sahip olmalarından dolayı çok çeşitli 

biyolojik aktivitelerle rol oynamaktadır ve sağlığa faydalı bileşikler olarak birçok 

araştırmacının dikkatini çekmektedir [36,37]. Yayınlanmış çalışmalar, kalkon ve 

türevlerinin antifungal, antikanser, antimalaryal, antibakteriyel, antioksidan, nöroprotektif, 

antidiyabetik, antihipertansif, antiobezite ve antienflamatuar gibi etkileri bulunduğu ve 

geleneksel tıpta da etkin olarak kullanıldığını göstermektedir [38,39].  

 

1.3.1 Başlıca Kalkon Sentez Metotları 

Kalkonların Claisen–Schmidt reaksiyonu 

Kalkonların sentezinde en çok kullanılan tekniklerden biriside Claisen-Schmidt 

tepkimeleridir. Bu yöntemde etanol içerisinde benzaldehit ve asetofenon sodium hidroksit 

gibi bazların katalizliğinde tepkime gerçekleştirir [40]. 
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Şekil 1.25: Claisen Schmidt tepkimesi ile Kalkon eldesi 

Kalkonların cross–coupling reaksiyonu ile eldesi 

PdCl2 (d
tbpf) katalizliğinde potasyum stiriltrifloroboratların benzoil klorür ile mikrodalga 

kullanılarak α, β-doymamış keton haline dönüştüğü tek adımda gerçekleşen tepkimeler 

cross–coupling (çapraz bağlanma) reaksiyonu olarak adlandırılmaktadır. 

 

Şekil 1.26: Cross Coupling reaksiyonu ile Kalkon eldesi 

Kalkonların Suzuki reaksiyonu ile eldesi 

İlk 1979 yılında Akira Suzuki tarafından gerçekleştirilen bu sentez yönteminde palladium 

katalizörü kullanarak 2010 yılında Richard F. Heck ve Ei-ichi Negishi Kimya Nobel 

Ödülü’nü kazanmışlardır. Suzuki reaksiyonu, katalize paladyum kullanarak karbon-karbon 

bağı oluşturan etkili bir mekanizmadır. Bu tepkime ile kalkon sentezi ilk 2003 yılında 

gerçekleştirilmiştir. Eddarir ve ark. ise bu yöntemi kullanarak toluen çözeltisinde Pd (PPh3)4 

ve Cs2CO3 eşliğinde fenil vinil boronik asit ile benzoil klorürün tepkimesi sonucu kalkon 

oluşmasını sağlamışlardır. Tepkime reaktatların üzerinde bulunan gruplardan etkilenmediği 

için kalkon sentezi olarak yaygın olarak kulllanılır [41]. 
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Şekil 1.27: Suzuki reaksiyonu ile Kalkon eldesi 

Kalkonların Friedel–Crafts tepkimesi ile oluşumu 

Bu yöntemde güçlü bir Lewis asiti olan AlCl3 varlığında sübstitüe sinnamoil klorür ve 

sübstitüe aromatik bileşiklerden kalkon oluşması sağlanmıştır [42]. 

 

 Şekil 1.28: Friedel–Crafts reaksiyonu ile Kalkon eldesi 

Kalkonların Heck reaksiyonu ile oluşumu 

Heck reaksiyonlarında aril boronik asitler ile aril vinil ketonların arasında bir metal 

katalizörlüğünde karbon-karbon bağı oluşması sonucu kalkon oluşumu söz konusudur. 

Uygun katalizörler varlığında (Pd(OAc)2, Ph3P, K2CO3, DMF,) Aril vinil ketonların, aril 

iyodürler yada aril boronik asitler ile tepkimesi sonucun çok yüksek verimli kallkon yapıları 

meydana gelir [43]. 2003 yılında Bianco, Cavarischia ve ark. 85 0C sıcaklıkta Pd (OAc)2, 

Ph3P, CH3CN ve Et3N eşliğinde aril iyodürlerin vinil ketonlara direkt bağlanması sonucu ilk 

defa Heck yöntemi ile kalkon sentezini gerçekleştirmişlerdir. Bu reaksiyon sonucu %75-96 

verimle kalkon oluşumu sağlanmıştır. 
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 Şekil 1.29: Heck reaksiyonu ile Kalkon eldesi 

Kalkonların Juliae Kocienski reaksiyonuyla oluşumu 

Kumar ve ark. tarafından Aldehitler ile heteroaril-sülfonil fenilethanonun baz(1,8-

Diazabisiklo[5.4.0]undek-7-en (DBU)) eşliğinde -78 °C'de tepkimesinin gerçekleşmesiyle 

kalkon oluştuğu gözlenmiştir. Çözücü maddenin polarlığı ve tepkime verimi arasında önemli 

bir ilişki olduğu, apolar çözücülerin polar çözücülere göre daha yüksek verim oluşturdu 

gözlenmiştir. (Şekil 10) [44]. 

 

Şekil 1.30: Juliae Kocienski reaksiyonu ile Kalkon eldesi 

Ultrasonik ışınlama yöntemiyle nitrobenzaldehit ile nitroasetofenonun reaksiyonu 

Wang ve grubu, kuvvetli elektron çekici gruplar bulunduran nitroasetofenon ve 

nitrobenzaldehit bileşiklerini, potasyum karbonat katalizörlüğünde ultrasonik ışınlama 

yöntemi kullanarak %90 gibi yüksek verimle kısa sürede dinitrokalkonlar oluşmasını 

sağlamışlar [45]. 
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Şekil 1.31: Ultrasonik ışınlama yöntemiyle ile Kalkon eldesi 

Aldehit ile α-Bromo ketonun ZnCl4 eşliğinde mikrodalga tekniğiyle reaksiyonu 

Bu yöntemde aril aldehitler ile α-halo ketonlar ZnCl4 varlığında herhangi bir çözücü 

kullanılmadan mikrodalgaki ışımayı kullanılark α, β-doymamış keton oluşması sağlanmıştır 

[46]. 

 

Şekil 1.32: Mikrodalga yöntemiyle ile Kalkon eldesi 

 

1.3.2  Kalkonlar Hakkında Bilimsel Çalışmalar 

Kalkonların önemi 

Kalkonlar ve türevleri, terapötik potansiyel ve farmakolojik özelliklerin geniş spektrumu 

nedeniyle yirmi birinci yüzyılda bile tıbbi kimyada büyük öneme sahiptir. Kalkon ve 

türevleri çeşitli farmakolojik aktiviteler göstermiştir. Göze çarpan etki mekanizmaları ile 

farklı farmakolojik özellikleri anlaşılmaya çalışılmıştır. Çeşitli aktivitelerden sorumlu 

farmakofor, aktiviteye bağlı olarak değiştiği gözlenmiştir. Deneysel çalışmalardan çok 

sayıda sağlık yararı görülse de özellikle klinik öncesi ve klinik çalışmalarda, kalkon ve 

türevlerinin farmakolojik aktivitelerinin değerlendirilmesi hala gereklidir. Kalkon ve 

türevleri laboratuvarda sentezlenebildiği ve kimyasal yapı değiştirilebildiği için, belirli bir 

hastalık yoluna karşı daha etkili bir etki elde edilebilir. 

 

Kalkon ve türevleri, antikanser, antibakteriyel, antikonvülsan, anti-HIV, antihiperglisemik, 

anti-inflamatuar, antileishmanial, antimikrobiyal, antioksidan, antiprotozoal, antitüberküloz 

ve antiviral, anti-ülseratif gibi çeşitli biyolojik aktiviteler göstermektedir. [47- 49]. Sentetik 
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ve doğal kaynaklı bazı kalkonlar, sentezlenerek ve izole edilerek araştırmaların konusu 

olmaya devam edeceklerdir. Wu ve ark. (2013), Millettia pachycarpa'dan izole edilen bir 

antikanser kalkon olan Millepachine bildirmiştir. Glycyrrhiza şişmesinden izole edilen 

Licochalcone A, L1210 lösemi ve B16 melanom hücrelerine karşı toksisite sergileyen başka 

bir antikanser kalkondur (Shibata ve ark. 1991). L1210 lösemi ile aşılanmış farelerin 

sağkalımını 2.655,0 mg / kg doz aralığında artırarak antimitotik bir ajan olarak önerilen yeni 

bir kalkon sınıfı olduğunu Edwards ve ark. 1990 bulmuşlardır. Butein, meme kanseri, kolon 

karsinomu, osteosarkom ve hepatik yıldız hücreleri dahil olmak üzere çeşitli insan 

kanserlerini in vitro olarak baskılayabilen başka bir doğal kalkondur. 

 

Literatürdeki çalışmalar, likolakkoni ve oksijenli kalkonun güçlü antileishmanial özelliklere 

sahip olduğunu göstermektedir [50, 51]. İnsan sıtma parazitlerine karşı güçlü aktivite 

sergileyen kalkonlar da bildirilmiştir [52]. Birçok araştırmacı, kalkonların ve analoglarının 

çeşitli farmasötik özelliklerine dikkat çekmiştir [53,54]. Modi ve ark. [55], çeşitli ikame 

edilmiş kalkonların antibakteriyel aktivitesini inceledi ve Vincenzo ve ark. [56], belirli 

kalkon türevlerinin antiinflamatuar aktivitesini bildirdi. Kalkon türevlerinin aldoz redüktaz 

inhibitörü aktivitesi de bildirilmiştir [40]. Toru ve ark. [40] kalkonların antikanser 

aktivitesine dikkat çekti ve Seo ve ark. [57] kalkonları aglukozidaz inhibitörleri olarak 

bildirdi. Ferrosenil kalkonların antiplazmodial aktivitesi Xiang ve ark. [40]. Bhatt ve 

meslektaşları [58] kalkonların ve pirazol türevlerinin sitotoksik özelliklerini araştırdılar. 

 

Anti-enflamatuar aktivite 

Sentezlenen bazı kalkon türevlerinin anti-enflamatuar aktivitesi ve biyolojik etkileri 

şunlardır [59- 61]. 

 (E)-1-(2-hidroksifenil)-3-(tiyofen-2-il)prop-2-en-1-on: Won ve çalışma 

arkadaşları tarafından hazırlanmış ve mast hücreleri, makrofajlar, nötrofiller ve 

mikroglial hücrelerden salınan kimyasal mediatörler üzerinde inhibitör etkisi olduğu 

in vitro olarak doğrulanmıştır. 

 2-hidroksi-3,4-diklorokalkon: Shen ve çalışma arkadaşları tarafından sentezlenmiş 

olup, anti-enflamatuar ve kanser kemopreventif aktiviteye sahiptir. 

 Dihidroksantohumol: Zhao ve çalışma arkadaşları tarafından Mallotus philippensis 

meyvesinden izole edilmiş ve anti-enflamatuar aktivite göstermiştir. 
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 Azaltılmış kalkon: Ito ve çalışma arkadaşları tarafından izole edilmiş olup, 

siklooksijenaz-2 inhibitör aktiviteye sahiptir, günümüzde araştırılıyor. 

 

Antimikrobiyal aktivite 

Kalkonların antimikrobiyal aktivitesi birçok araştırma makalesinde bildirilmiştir. 

Kalkonlarda reaktif bir a, b-doymamış keto fonksiyonunun varlığı, esansiyel bir proteinde 

bir nükleofilik grup ile eşlenik ilaveye uğrayacak ve böylece antimikrobiyal aktiviteye 

katkıda bulunacaktır. Aromatik halkalar üzerinde bulunan ikame edicilerin türüne ve 

konumuna bağlı olarak değişiklikler yapılabilir [62- 69]. 

 Benzimidazolil kalkonlar: Baviskar ile çalışma arkadaşları tarafından oluşturulmuş 

ve antimikrobiyal ajanlar olarak kullanılmıştır. 

 Nitrofuril kalkonlar: Devaux ile çalışma arkadaşları tarafından oluşturulmuş ve 

antibakteriyel aktivite için test edilmiştir. Staphylococcus aureus'a karşı en etkili 

bileşik olarak bulunmuştur. 

 İndol içeren kalkonlar: Dandia ve çalışma arkadaşları tarafından oluşumu 

sağlanmış ve antibakteriyel ve antifungal aktivite için test edilmiştir. 

 Elektron veren gruplar: Metoksi ve hidroksil gibi gruplar içeren bileşikler, daha 

yüksek antibakteriyel aktivite gösterir. Klor, diklor, bromo ve floro gibi 

farmakoforlar içeren bileşikler ise artan antifungal aktivite gösterir. 

 Nafthol türevli kalkonlar: Prasad ve çalışma arkadaşları tarafından sentezlenmiş ve 

Aspergillus niger ve Rhizopus oryzae'ye karşı antifungal aktivite göstermiştir. 

 Doğal kalkonlar: Machodo ve çalışma arkadaşları tarafından izole edilen 

isoliquiritigenin, antibakteriyel aktivite göstermiştir. 

 Flor içeren kalkonlar: Burmaoglu ve çalışma arkadaşları tarafından geliştirilmiş ve 

beş yaygın patojenik bakteri ve üç yaygın mantar türüne karşı antimikrobiyal aktivite 

göstermiştir. 

 

Antioksidan aktivite 

Kalkonların antioksidan aktivitesini ve biyolojik etkileri birçok makaleye konu olmuştur. 

[70-76] 
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 Serbest radikallerin uzaklaştırılması: Kalkonlar, serbest radikalleri yakalayarak 

oksidatif stresi azaltır ve hücre sürdürülebilirliğini artırır. 

 Fenilasyonlu kalkonlar: Miranda ve çalışma arkadaşları tarafından sentezlenmiş ve 

antioksidan aktivite göstermiştir. 

 2-Hidroksikalkonlar: Kostova ve çalışma arkadaşları tarafından hazırlanmış ve 

antioksidan aktivite göstermiştir. 

 Bakır ve çinko kompleksleri: Aly ve çalışma arkadaşları tarafından oluşturulmuş 

ve antioksidan tarama testlerine tabi tutulmuştur. 

 Yeni kalkonlar ve türevleri: Doan ve çalışma arkadaşları tarafından hazırlanmış ve 

antioksidan aktivite için değerlendirilmiştir. 

 Hidroksil ve metoksi grupları: Sivakumar ve çalışma arkadaşları tarafından 

üretilmiş daha sonra dört farklı testle antioksidan aktivite için taranmıştır. 

 Hidroksil-kalkonlar: Qian ve çalışma arkadaşları tarafından üretilmiş ve 

antioksidan etkileri değerlendirilmiştir. 

 Florlu kalkonlar: Padhye ve çalışma arkadaşları tarafından hazırlanmış ve 

süperoksit dismutaz (SOD) tarama testi ile antioksidan aktivite için 

değerlendirilmiştir. 

 

Antileishmanial aktivite 

Kalkonların antileishmanial aktivitesini ve biyolojik etkileri [77-81] 

 2,6-dihidroksi-4-metoksikalkon: Santos ve çalışma arkadaşları tarafından 

hazırlanmış ve önemli antileishmanial aktivite göstermiştir. 

 Dihidrokalkon: Hermoso ve çalışma arkadaşları tarafından hazırlanmış ve 

antileishmanial aktivite göstermiştir. 

 Tri-metoksi kalkonlar: Bello ve çalışma arkadaşları tarafından hazırlanark 

antileishmanial etkileri rapor edilmiştir. 

 6-kloro-2H-kromen-3-il grubu içeren kalkonlar: Nazarian ve çalışma arkadaşları 

tarafından hazılanarak Leishmania major'un promastigot formuna karşı in vitro 

olarak test edilmiştir. 
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 Foroumadi ve çalışma arkadaşlarının kromene dayalı kalkonların sentezini ve 

biyolojik değerlendirmesini rapor ettiğini belirtmektedir. Kromene dayalı kalkonlar, 

çeşitli biyolojik aktiviteler sergileyebilir ve bu nedenle tıbbi kimya alanında önemli 

bir araştırma konusu olabilir. 

 

Antimalaryal aktivite 

Kalkonların antimalaryal aktivitesini ve biyolojik etkileri, [82-90] 

 Fenilürenil kalkonlar: Dominguez ve çalışma arkadaşları tarafından sentezi 

yapılmış ve antimalaryal aktivite göstermiştir. 

 Sülfonamid grubu içeren kalkonlar: Dominguez ve çalışma arkadaşları tarafından 

hazırlanmış ve antimalaryal aktivite göstermiştir. 

 Kalkon türevleri: Yadav ve çalışma arkadaşları tarafından oluşturulmuş ve 

antimalaryal özellikleri değerlendirilmiştir. B halkasında 2 ve 4 pozisyonlarında –

OCH3 grupları bulunan bileşikler iyi aktivite göstermiştir. 

 Alile edilmiş kalkonlar: Sharma ve çalışma arkadaşları tarafından hazırlanarak 

antimalaryal aktivite için değerlendirilmiştir. 

 Kalkon-kinolin hibritleri: Guantai ve çalışma arkadaşları tarafından hazırlanarak 

ve antimalaryal özellikleri test edilmiştir. 

 Piran halkası içeren kalkonlar: Wanare ve arkadaşları tarafından üretilmiştir ve 

antimalaryal aktivite göstermiştir. 

 Akridin grubu içeren kalkon türevleri: Tomar ve arkadaşlarıyla birlikte 

sentezlenmiş ve antimalaryal potensi test edilmiştir. 

 Anti-HIV aktivitesi gösteren kalkon: Wu ve arkadaşları tarafından izole edilmiş ve 

iyi bir terapötik indeks göstermiştir. 

 

Antitüberküloz aktivitesi 

Kalkonların antitüberküloz aktivitesini ve biyolojik etkileri, [87, 91, 92] 

 Anti-mikobakteriyel aktivite: Sivakumar ve çalışma arkadaşları tarafından 

sentezlenen kalkonlar, anti-mikobakteriyel aktivite göstermiştir. 

 Antitüberküloz aktivite: Sivakumar ve çalışma arkadaşları tarafından sentezlenen 

bir kalkon, antitüberküloz aktivite göstermiştir. 



24 

 

 Flor içeren kalkon analogları: Burmaoglu ve çalışma arkadaşları tarafından 

sentezlenmiş ve Mycobacterium tuberculosis H37Rv suşuna karşı antitüberküloz 

etkinlikleri değerlendirilmiştir. 

 

Antikanser aktivitesi 

Kalkonların antikanser aktivitesini ve biyolojik etkileri, [40, 93-99] 

 Lonchocarpin: Lonchocarpus sericeus bitkisinin köklerinden izole edilen bu kalkon, 

sitotoksik aktivite göstermiştir. 

 Florlu kalkon: Sato ve çalışma arkadaşları tarafından hazırlanmış ve antikanser 

aktivite göstermiştir. 

 Metilendioksikalkon: Millettia leucantha'nın gövde kabuğundan izole edilmiş ve 

orta derecede sitotoksisite göstermiştir. 

 Metoksillenmiş kalkon: Lawrence ve çalışma arkadaşları tarafından sentezlenmiş 

ve iyi sitotoksik aktivite göstermiştir. 

 Furano kalkonlar: Antikanser aktiviteye sahip furano kalkonlar rapor edilmiştir. 

 6-Fluoro-3,4-dihidroksi-20,40-dimetoksikalkon: Yeni sentezlenmiş ve biyolojik 

aktivitesi değerlendirilmiştir. 

 α-Substitue edilmiş kalkon: Salvie, Richard ve John tarafından rapor edilmiş ve 

lösemi tedavisinde kullanılmak üzere test edilmiştir. 

 Heterosiklik kalkonlar: Bombardeli ve Valenti tarafından hazırlanmış ve bazıları 

meme kanseri, menopozal bozukluklar ve osteoporoz tedavisinde kullanılmıştır 

 

Anti-HIV aktivitesi 

Kalkonların anti-HIV aktivitesi ve biyolojik etkileri, [98, 100, 101] 

 β-Hidroksi kalkonlar: Uenaka ve çalışma arkadaşları tarafından sentezlenmiş ve 

flor içeren bileşik, insan immün yetmezlik virüsüne (HIV) karşı önemli aktivite 

göstermiştir. 

 Butein: Xu ve çalışma arkadaşları tarafından izole edilmiş ve anti-HIV aktivite 

göstermiştir. 



25 

 

 Desmos cinsinden bir kalkon: Nakagawa ve çalışma arkadaşları tarafından izole 

edilmiş ve anti-HIV aktivite göstermiştir. 

 

Karbonik anhidraz inhibitör aktivitesi 

Kalkonların karbonik anhidraz inhibitör aktivitesini ve biyolojik etkileri, [102, 103] 

 Kalkon-substitüe benzenesülfonamidler: Arslan ve çalışma arkadaşları tarafından 

sentezlenmiş ve karbonik anhidraz (CA) inhibitör özellikleri değerlendirilmiştir. 

Yeni sentezlenen tüm sülfonamidler, bu CA izoformlarına karşı önemli inhibitör 

profiller sergilemiştir. 

 Bischalkonlar: Arslan ve çalışma arkadaşları tarafından ilk kez sentezlenmiş ve 

karbonik anhidraz inhibitör aktivitesi için taranmıştır. Neredeyse tüm bischalkonlar, 

orta ila iyi inhibitör etkiler göstermiştir. 

 

 

Şekil 1.33: Biskalkon 

Tübülin polimerizasyonu inhibitörleri 

Kalkonların tübülin polimerizasyon inhibitör aktivitesi ve biyolojik etkileri, [104] 

 Tübülin polimerizasyon inhibitör aktivitesi: Qiu ve çalışma arkadaşları tarafından 

sentezlenen yeni kalkon içeren şikonin türevleri, tübülin polimerizasyonunu inhibe 

edici aktivite göstermiştir. 

 MCF-7 hücre apoptozu: Bu türevler, MCF-7 hücre apoptozunu indükleyebilir, 

mitokondriyal zar potansiyelini azaltabilir ve hücre döngüsünü G2/M fazında 

durdurabilir. 

 Anti-tümör ajanları: Bu çalışmalar, tübülin hedefleyen anti-tümör ajanlarının 

geliştirilmesi için yeni bir moleküler iskelet sağlayabilir. 
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Nöroprotektif aktivite 

Kalkonlar, nörodejeneratif hastalıkların tedavisinde önemli bir rol oynayabilir [105-107]. 

Alzheimer hastalığı, beta amiloid peptidinin birikmesi nedeniyle oluşan ve dünya genelinde 

en yaygın görülen nörodejeneratif bir hastalıktır. Bu hastalığın tedavisinde kullanılan 

mevcut terapötik yaklaşımlar arasında asetilkolinesteraz (AChE), bütirilkolinesteraz 

(BuChE) ve memantin inhibitörleri bulunmaktadır. Thienylchalcone, sentezlenmiş bir yapı 

taşı olup, transglutaminazın güçlü bir inhibitörü olarak Alzheimer hastalığının önlenmesi 

veya tedavisinde faydalı olabilir. (Toray Industries (2013) Ayrıca, bazı nitro-substitüe 

edilmiş chalkonlar, katekol-O-metiltransferaz enzim inhibitörleri olarak aktivite gösterir ve 

nörodejeneratif hastalıkların yönetiminde kullanışlıdır. Jeon ve arkadaşları (2016), sentetik 

chalkonların µ-kalpain ve katepsin B'ye karşı güçlü inhibisyon gösterdiğini ve Alzheimer ile 

ilişkili bozuklukların tedavisinde faydalı olabileceğini bildirmiştir. Başka bir çalışmada, 

Kang ve arkadaşları (2018), asetilkolinesteraz inhibitörü olarak güçlü bir etki gösteren bir 

kumarin chalkon hibritini rapor etmişlerdir. 

 

Kalkonlar, sentetik modifikasyon için çok yönlü iskelelerdir ve çeşitli farmakolojik 

özellikler sergilerler. Vücuttaki daha iyi biyoyararlanımları ve yüksek toleransları nedeniyle, 

kalkonlar ve türetilmiş bileşikler üzerine yapılan araştırmalar, farmakolojik bileşiklerin 

geliştirilmesi için dünya çapında ilgi görmektedir. Bir kalkon parçası içeren bir dizi molekül 

şu anda piyasada veya klinik deneylerde mevcuttur. Araştırmacılar, kalkonların sentetik ve 

farmakolojik özellikleri ile ilgili son gelişmeleri her geçen gün güncellemektedir. 

 

Kalkonların fotokimyasal ve optoelektronik araştırmaları 

Kalkon türevlerinin sentezi ve çeşitli özellikleri ülkemizde de etkin bir şekilde 

araştırılmaktadır. Yılmaz Yıldırır Hocanın danışmanlığında bir doktora çalışması güncel bir 

örnek olarak bahsedilmeye layıktır; 

 

Kalkonlar, floresan özellikleriyle bilinen bileşiklerdir. Bu özellikleri, moleküler 

yapılarındaki konjugasyon ve elektron dağılımı ile ilişkilidir. Kalkonların floresan 

özellikleri, çeşitli uygulamalarda kullanılmalarını sağlar. Örneğin, biyolojik görüntüleme, 

sensörler ve malzeme bilimi gibi alanlarda önemli rol oynarlar. 

 

Kalkonların floresan özellikleri üzerine yapılan araştırmalar, bu bileşiklerin farklı 

türevlerinin farklı floresan özellikler sergilediğini göstermektedir. Bu da, kalkonların 
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kimyasal yapılarının değiştirilmesiyle istenen floresan özelliklerin elde edilebileceği 

anlamına gelir. Kalkon bileşikleri, güneş pillerinin uygulamalarında büyük öneme sahiptir. 

Kalkonların fotokimyasal özellikleri, elektron kabul etme ve çekme yetenekleri gibi 

nedenlerle elektronik uygulamalar için araştırılabilir ilgiye sahiptirler. 

 

Bahsedilen ülkemizden bu çalışma, kalkon bileşiklerinin güneş pilleri ve diğer elektronik 

uygulamalardaki potansiyelini anlamak amacıyla yapılmıştır. Bu çalışmada, elektron verici 

ve çekici gruplarla sübstitüe edilmiş ve farklı uzunluktaki karbon zincirlerine sahip üç seri 

toplam 21 yeni kalkon bileşiği sentezlenmiş ve yapıları spektral yöntemlerle kanıtlanmıştır. 

Bu bileşiklerin fotolüminesans ve optik özellikleri, elektrokimyasal özellikleri ve termal 

davranışları araştırılmıştır. Ayrıca, bileşiklerin bant boşlukları ve kuantum kimyasal 

parametreleri yoğunluk fonksiyonel teorisi (DFT) ile incelenmiştir. Fotolüminesans 

çalışmaları, bu bileşiklerin mavi ışık yayma özelliklerine sahip olduğunu ortaya çıkarmış. 

Termal davranışlar ise, zincirin uzunluğunun artmasıyla mezomorfik özelliklerin arttığını, 

zincirin 8'den az karbon atomu içeren bileşiklerin mezomorfik özellik göstermediğini ortaya 

koymuştur.[127]. 

 

1.4 Kızıl Ötesi (İnfrared) Spektroskopisi 

Elektromanyetik spektrumda görünür bölge ile mikrodalga arasında kızıl ötesi ışıması yer 

alır. Kızıl ötesi ışımanın dalga boyu aralığı 0,8-500 µm ve dalga sayısı aralığı ise 12500-

20 cm-1’dir. Işımanın dalga boyu 0,8-2,5 µm (12500-4000 cm-1) arası ise yakın kızıl ötesi, 

2,5-25 µm (4000-400 cm-1) arasında ise orta kızıl ötesi ve 25-500 µm (400-20 cm-1) 

bölgesi uzak kızıl ötesi şeklinde tanımlanır. Literatürdeki birkaç araştırmada kızıl ötesi ışıma 

sınırının 2,5-15 µm (4000-666 cm-1) olduğu kabul edilmektedir. Genellikle kızıl ötesi ışıması 

için iki değerde kabul görmektedir. Ancak organik yapı analizinde yakın ve uzak kızıl ötesi 

alanı kullanıma pek uygun değildir. 

 

Kızıl ötesi infrared spektroskopisi organik bileşiklerin yapısındaki fonksiyonel grupların 

neler olduğunun ve iki organik bileşiğin aynı olup olmadığının bilgisini verir [108].  

 

Bir molekülde bulunan atomların birbirleriyle yaptığı yakınlaşma ve uzaklaşma 

hareketleriyle aralarındaki açıların değişmesi sonucu meydana gelen hareketler titreşim 

hareketi olarak adlandırılır. IR spektrumlarındaki absorpsiyon bantları hakkında yorum 

yapabilmek için titreşim şekillerini bilinmesi gereklidir. Bunun yanında IR alanda yollanan 
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ışınların soğurulmasına neden olan ve enerji gereksinimini oluşmasını sağlayanda bu 

titreşim hareketlerinin varlığıdır. Atomlar arası titreşimler; eğilme titreşimleri ve gerilme 

titreşimleri halinde ikiye ayrılmıştır:  

 

Eğilme titreşimleri: Atomların arasında bulunan bağ açılarının değişmesinden kaynaklanır. 

Düzlem dışında burulma, makaslama, düzlem içinde ve düzlem dışında sallanma olarak 4 

şekli vardır. 

 

Gerilme titreşimleri: ortak eksenleri boyunca iki atomun birbirine yaklaşma ve uzaklaşma 

hareketi yapmasıdır. Simetrik ve asimetrik olarak ikiye ayrılmaktadır. 

 

Gerilme titreşimini atomların bağ eksenleri boyunca ritmik hareketleri etkilemektedir. 

Eğilme titreşmesinde ise atomdaki bağların açı değişikliği ve atomların moleküldeki hareketi 

oldukça etkindir [109]. 

 

 

Şekil 1.34: Moleküler titreşimler. 
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Bir molekül yapısının Infrared ışınlarını absorblayabilmesi için titreşim ve dönme 

hareketleri sonrasında moleküldeki dipol momentin açık bir şekilde değişmesi gerekir. 

Böylece ışın elektrik alanındaki değişiklik nedeniyle molekül yapısıyla daha kolay 

etkileşime geçerek molekülün hareketlerinden birinin genlik değişikliğe sebep olur. 

Hidroklorikasit bileşiğini örnek verirsek, klorun hidrojenden daha elektronegatif olmasından 

dolayı H-Cl bağındaki elektron yoğunluğu klor tarafında daha fazla olacaktır. Hidroklorik 

asit yapısında bulunan 18 elektronun dağılımı eşit olamadığı için molekülün polar olmasına 

dolayısıyla buda molekülün dipol momentinde farklılığa neden olur. Böyle yapılar “infrared 

aktif maddeler” olarak isimlendirilirler. Fakat Br2, O2 ve N2, gibi moleküllerde ise elektron 

dağılımı eşit olmasından kaynaklı apolar yapıdadırlar ve IR ışınını absorplayamazlar. Dipol 

momentlerindeki değişim sıfır olduğu için bu tür yapılarda ise infrared aktif değildir [110]. 

 

İnfrared spektroskopisi moleküllerin yapılarının açıklanmasında önemli bir yere sahiptirler. 

Çünkü her organik bileşiğin IR spektrumu izomerler de dahil diğer bileşiklerden farklı bir 

yapıdadır. Bileşiğin referans spektrumu mevcut ise bütün organik bileşikler IR 

spektrumlarından kolayca anlaşılabilir. Çok sayıda bileşiğin absorbsiyon 

gösterebilmesinden dolayı İnfrared spektroskopisi hem kalitatif hem de kantitatif analizler 

için diğer spektroskopik tekniklere göre büyük bir sağlamaktadır [111].  

 

IR spektroskopisinde kullanımda olan çeşitli türde cihazlar mevcuttur.   

 Dispersif optik ağlı spektrofotometreler (kalitatif ölçümlerde kullanılır). 

 Fourier dönüşüm özellikli çok amaçlı cihazlar (kantitatif ve kalitatif IR ölçümlerinde 

kullanılır).  

 Atmosferdeki birçok organik maddenin absorbsiyon, emisyon ve yansıma spektroskopi ile 

kantitatif ölçümünde kullanılmak üzere geliştirilmiş dispersif olmayan fotometreler.  

 

Dispersif optik ağlı spektrofotometreler 1980’li yıllara kadar IR ölçümlerinde en yaygın 

kullanılan cihazlar olmuşlardır. Fakat günümüzde Fourier dönüşümlü (FT) yeni tür 

spektrometreler kullanım kolaylıkları, hızları ve güvenirlilik gibi özellikleri nedeniyle bu 

cihazların yerini almıştır. FT-IR spektrometrelerinde çok az optik eleman kullanıldığından 

detektöre ulaşan ışınların şiddeti dispersif cihazlara göre daha büyüktür ve daha büyük sinyal 

gözlenebilmektedir. Ayrıca bu cihazların ayırım güçleri büyük ve dalga boyu 

tekrarlanabilirlikleri daha iyidir. Böylece birbiri ile örtüşerek oluşan karmaşık 
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spektrumlardaki çizgilerin analizi mümkün olmaktadır. FT-IR cihazların bir diğer üstünlüğü, 

numunedeki, bütün elementlerin sinyallerinin detektöre aynı zamanda gelmesindir. Cihaza 

bağlı bir bilgisayar sayesinde ters fourier transformu adını alan bir matematiksel işlemle 

interferogram frekans ölçeğindeki bilgilere dönüştürülür. Böylece absorbsiyon spektrumu 

elde edilir ve belirli sürelerde ölçülen spektrumu birçok kez okuyarak, bu sonuçları belleğine 

kaydeder, bunun sonucu olarak toplam sinyalin elektronik gürültüden bağımsız halde 

ölçülmesi mümkün olur [112]. 

 

İnfrared spektrometre cihazını oluşturan yapılar ışık kaynağı, monokromatör, dedektör ve 

kaydedicidir. (Şekil 1.35) [113]. 

 

 

Şekil 1.35: İnfrared spektrometresinin cihazı genel bileşenlerinin çizimi  
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Şekil 1.36: Bir FT-IR cihazı fotoğrafı. 

Günümüzde FT-IR cihazları çok hassas, kullanımı kolay, yüksek verimlilikte ve hızlı bir 

şekilde çalışılıyor olmasına rağmen bazı yetersizlikleri de bulunmaktadır. Bunların başında 

atomları, elementleri, tek atomlu iyonları helyum ve argon gibi inert gazları ve F₂ ve O₂ gibi 

çift atomlu molekülleri tespit edememesi gelmektedir. Ayrıca çok kompleks karışımlar da 

FT-IR spektrumlarında oluşan titreşimlerin üst üste gelmesi sebebiyle sinyallerde 

maskelenme gibi durumlar meydana gelebilmektedir. Bunun yanında biyolojik yapıların 

çoğunda bol miktarda bulunan su yüksek bir absorbsiyona sahip olduğundan başka 

sinyallerin görünmesini engeller. FT-IR cihazlarının geneli tek ışık demetli cihazlar olduğu 

için, deneyler esnasında ortamdaki en ufak değişiklik (nem ve CO2 gibi) spektrum sonucunu 

etkilemektedir [114].  
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Tablo 1.1: IR Spektrumunda Bazı Bölgeler ve Fonksiyonel Grupların Yerleri 

 

1.4.1 IR Spektroskopisinde Kullanılan Spektrum Alma Yöntemleri 

FT-IR cihazındaki optik yapılar infrared bölgesinde absorpsiyonu olmayan malzemelerden 

yapılmaktadır. Bunların başında infrared bölgesinde geçirgen olan alkali halojenürler (NaCl, 

KBr) en fazla kullanılan bileşiklerdir. Halojenür tuzları nem çekici oldukları için nemden 

uzak ortamlarda kullanılmalı ve muhafaza edilmelidirler. 

 

Bileşiklerin infrared spektrumunun en iyi şekilde alınabilmesi için çeşitli teksnikler 

geliştirilmiştir. Bu teksnikler maddenin fiziksel haline (katı,sıvı,gaz) veya çözelti halinde 

olmasına göre farklılık gösterir. Ölçümü yapılacak bileşiğin fiziksel durumuna göre 

moleküller arası etkileşmeler de değişeceğinden gaz, katı saf sıvı veya çözelti fazda alınan 

ölçümlerde frekans kaymaları veya bant farklılıkları meydana gelir. Bu nedenle spektrumun 

hangi yöntemle alındığı muhakkak belirtilmelidir.  
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Gaz maddelerin infrared spektrumlarının ölçümlerinde örnek havası alınmış olan bir tüp 

içerisine konulur. Böyle ölçümler için ışık yolu uzunluğu birkaç santimetre ile birkaç metre 

arasında değişebilen hücreler kullanılmaktadır. Daha uzun ışık yolları için kompakt yapıdaki 

hücreler kullanılmaktadır ve iç yüzeylerde bulunan aynalarda defalarca yansıyan ışın daha 

sonra hücreyi terk eder. Ölçüm infrared bölgede geçirgen malzemeden yapılmış silindir 

biçimindeki kaplarda gerçekleştirilmektedir (Şekil 1.37).  

 

 

Şekil 1.37: FT- IR gaz ölçüm hücresi.  

Katı maddelerin IR spektrumu alınırken; KBr peleti hazırlanması, nujol pastası hazırlanması 

ve NaCl diski üzerinde katı filmi oluşturulması gibi üç yöntem kullanılabilir.  

 

1-Katı maddelerin infrared spektrumlarının ölçümlerinde ince toz haline getirilen katı madde 

numunesine, iyice kurutulan özel agat havan kullanılarak iyi bir şekilde ezilen getirilen KBr 

eklenir. Bu karışım metal disklerin arasına özenli bir şekilde aktarılır ve hidrolik pres aletine 

yerleştirilen disklere vakum altında yüksek basınç uygulanarak 0,5 mm kalınlık ve 1 cm 

çapında sahiptir tablet oluşumu sağlanır. 

2-Katı örnekleri başka bir inceleme yöntemide Nujol ismi verilen sıvılaştırılmış parafin 

benzeri mineral yağların içinde asılı hale getirmektir. Bunun için 1-2 damla nujol 2-3 mg 

özel agat havanda iyice ezilip toz haline getirilmiş katı örnek ile karıştırılıp pasta haline 

getirilir. Daha sonra tuz disklerin aralarına ince bir film şeklinde konulur.  

3-Tabletler üzerinde katı film oluşturmak: Katı maddenin kolay buharlaşan çözücülerde 

hazırlanan çözeltisi NaCl ya da KBr tabletin üzerine çok az bir miktar konularak 

çözücüsünün buharlaştırılması sağlanır. Buharlaştırma sonucu örnek tablet üzerinde ince bir 

film tabakası oluşturur [115].  

 

Sıvı örneklerde spektrum almak istenildiğinde ise bir tuz diski üzerine bir iki damla sıvı 

damlatılıp, diğer bir diski bunun üzerine bastırarak ince bir sıvı filmi oluşması sağlanır ve 
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disk taşıyıcısı içine yerleştirilerek örnek bölmesine konulur. Alınacak örnek uçucu ya da 

spektrumu incelenecek bölgede görünmesi zor ise iki disk arasına bir teflon ayrıcı 

yerleştirilerek, tuz filminin hacmi arttırırılır. Hücre pencereleri olarakta adlandırılan diskler 

en çok NaCl’ den yapılır, bunun yanında azda olsa KBr, CaF2, AgCl, CsBr den de 

yapılmaktadır. KRS-5, karışık, Irthan-2, ThBr-ThI’dan ve sıcak bastırılmış ZnS den 

üretilmiş malzemeler mevcuttur [116]. 

 

Katı ve sıvı maddlerin en iyi IR spektrumları uygun bir çözücü içinde çözeltileri hazırlanarak 

alınabilir. Bunun için NaCl, CaF2 gibi IR’de ya çok az absorbans veren ya da hiç absorbans 

vermeyen tuzlardan yapılmış sıvı hücreleri kullanılır. Çözeltilerin spektrumları alınırken 

aynen KBr ile yapılan ölçümlerde olduğu gibi saf çözücünün background olarak okutularak 

kaydedilmesi gerekmektedir. Saf çözücü background olarak okutulup kaydedildikten sonra 

aynı çözücüde hazırlanmış numune çözeltisinin IR spektrumu alınır.  

 

Çözelti hazırlarken örneği çok iyi çözebilen ayrıca spektrum alınacak bölgeler arasında 

absorbsiyon bantı bulunmaya bir çözücü seçmek gerekir. Ancak kızıl ötesi bölgesinin 

heryerinde titreşim vermeyen çözücü bulunmamaktadır. Apolar çözücülerin çözünen-

çözücü etkileşimleri azdır ayrıca az sayıda soğurma bantı vermektedirler. Bununla birlikte 

apolar çözücü olarak genellikle karbontetraklorür ve kloroform kullanılmaktadır [117]. 

 

 

Şekil 1.38: Sıvı hücresinin parça şeması ve sıvı hücresi gösterimi.  

ATR (Attenuated Total Reflectance) örnekleme yöntemi  

Çözelti haline getirilmekte veya pasta hazırlamakta zorlanılan fakat örneğin ince ya da kalın 

olmasının öneminin bulunmadığı katı, sıvı ve gaz numunelerde ATR (attenuated total 

reflectance) olarak adlandırılan kızılötesi spektroskopisi ile beraber kullanılabilecek 

örnekleme yöntemi oluşturulmuştur. ATR tekniğinde numuneye gelen ışınların numunedeki 

absorbsiyonu değil numuneden saçılımı değerlendirilir. Işın demeti gönderilen prizma ışının 
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bir miktarını absorplarken bir kısmını da arka yüzeyinden kaçıp prizmaya dönüş yapar. 

Kırıcı yüzeye konan maddeler bu enerjiyi absorplar ve absorplanan enerjinin miktarı prizma 

ile maddenin kırılma indislerinin oranına bağlıdır buda ışımanın dalgaboyu değiştikçe 

değişir. Dalga boyuna karşı soğurulan enerjinin grafiği alınır ise, infrared spektrumunun 

benzeri bir spektrum ortaya çıkar. Bu spektrumun değeri, numunenin kalınlığından 

etkilenmez [118]. 

 

IR spektrumlarının değerlendirilmesinde uyulması ve dikkat edilmesi gereken bazı hususlar 

söz konusudur. Bunlar; 

-Ölçüm yapılacak madde olabildiğince saf olmalıdır.  

-İnfrared spektrofotometresinin ayarları tam ve doğru yapılmalıdır.  

-Maddenin ölçüme hazırlanmasında itina gösterilmelidir. Kullanılan KBr veya 

çözücü çok saf olmalıdır. Çözelti ortamında çalışılıyorsa, çözücünün çözünen madde ile 

etkileşmemesine dikkat edilmeli, ayrıca çözeltinin derişmi ve kullanılan küvetin kalınlığı 

belirtilmelidir.  

-IR’de analizi yapılacak maddenin çok kompleks bir yapıda olmaması gerekir.  
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2. MATERYAL VE YÖNTEM 

Çalışmada Kullanılan Kimyasallar ve Cihazlar 

Bu çalışmada kullanılan benzaldehit türevleri, asetofenon, NaOH ve etanol Riedel ve 

Merck firmalarından ticari olarak temin edilmiş ve herhangi bir saflaştırma yapılmadan 

kullanılmıştır.  

 

Yapılan tez çalışmasında IR ölçümleri Perkin-Elmer Model Spektrum 65 cihazında 

yapılmıştır. Ölçümlerde elmas ATR ölçüm aparatı ve ışık yolu uzunluğu (hücre kalınlığı) 

0,1 mm CaF2 sıvı hücresi kullanılmıştır.  

 

Tartım işlemleri SHIMADSU LIBROR AEG-220, marka model treazi ile yapılmıştır. 

(Hassasiyeti 0,1 mg) 

 

BUCHI R-200 Rotavapor markalı döner buharlaştırıcı kullanılmıştır. 

 

2.1 İnfrared Cihazında Spektrum Ölçme Tekniği 

FT-IR cihazında ölçümden önce background tanımlama (FT-IR ölçümcihazlarında ayrı 

numune ve referans alma hücreleri bulunmadığı için kör okutma mantığının yerini alan 

bu tanımlama yöntemi bulunmuştur) işlemi yapılarak numunemiz dışındaki girişim 

oluşturabilecek bütün yapıların etkisi ortadan kaldırılır. 

 

Katı maddelerin İnfrared spektrumları alımlarında önce numunesiz KBr pelleti 

background olarak okutulur daha sonra ise numune ile birlikte ölçüm alınır. Yapılan 

ölçümde background olarak tanımlanan boş KBr peletinin spektrumunu çıkarılır geriye 

yalnızca numunenin spektrumu kalır. Sonuç olarak sadece numuneye ait bu spektrumlar 

kolayca okunabilir ve yorumlanabilir. 

 

IR spektrumu alınırken KBr’ün kullanılmasındaki başlıca sebep IR bölgesinde çok 

belirgin absorbans oluşturmamasıdır. 

 

IR cihazlarında numune bölümündeki ışık yolunda bulunan havanın içinde CO2 ve H2O 

gibi gazlarda mevcuttur. Potasyum bromür peletinin background olarak okutularak 

kaydedilmesi durumunda peletin yapısındaki nemden ve safsızlıklardan kurtulunmuş 
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olacaktır. Ayrıca background olarak kaydedildiği zaman ortamdaki ölçümün 

doğruluğunu engelleyen nem ve karbondioksitin titreşimleride böylelikle 

engellenecektir. Şekil 2.1 (a)’da boş potasyum bromür peleti background olarak 

kaydedilmiştir. Bu spektruma bakıldığında 2360 cm-1’deki CO2’den gelen titreşim bantı 

belirgin olarak seçilebilirdir. Şekil 2.1 (b) spektrumu ise aynı peletin IR cihazında boş 

KBr peletinin background olarak okutularak kaydedilerek alınan spektrumudur. 

Background tanımlama işlemi sonrasında o anda ortamdaki tüm yapıların 

spektrumlarının sıfırlaması çok önemlidir. 

 

 

Şekil 2.1: (a) Saf Potasyum Bromür peletinin background olarak ölçülmesi, (b) Potasyum 

Bromür peletinin background kaydedildikten sonra alınan IR ölçümleri. 

Bir numunenin ölçümü yapılırken önce arkaplan okutma dediğimiz, boş KBr peletinin 

background olarak ölçülmesi Şekil 2.2 (a), daha sonra Potasyum Bromür + numunenin 

background olarak ölçülmesi Şekil 2.2 (b), saf Potasyum Bromür peleti background olarak 

tanımlanmasının ardından Potasyum Bromür KBr ve numunenin birlikte ölçümü. Şekil 2.2 

(c)’de elde edilen bütün pikler yalnızca numuneden kaynaklanan titreşimlerdir [119]. 
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Şekil 2.2: (a)’ da Potasyum Bromür peletinin background ölçümü, (b) Potasyum Bromür + 

numunenin ölç., (c) sadece numuneye ait titreşimler. 

Çözelti halindeki numunelerin IR spektrumları ölçülürken katı numunelerin IR 

spektrumlarının ölçümünden daha dikkatli olunması gerekir. Çünkü çözelti hazırlarken 

kullanılan organik çözücülerinde kendi IR spektrumları mevcuttur. Bundan dolayı IR 

spektrumlarını ölçme işlemi yapılırken öncelikle çözücü maddenin background olarak IR 

spektrumu alınarak kaydedilir ve böylece çözücü kaynaklı absorbanslar yok edilerek 

homojen çözeltinin spektrumu alınmalıdır.  

 

Şekil 2.3 (a)’da kloroformun background olarak ölçümü sonucu bantlarda 3629, 3019, 2975 

ve 2400 cm-1 de kloroformuna ait, 2360 cm-1 de de ortamdaki karbonmonoksite ait 

titreşimler görülür. Kloroform ile birlikte CO2 ye ait titreşimler background olarak 

kaydedilmiştir.  

 



39 

 

  

  

 

 

 

 

Şekil 2.3: (a) Kloroformun background olarak ölçümü, (b) Kloroform ile CCl4 çözeltisinin 

IR spektrum bantları. 

İnfrared Spektroskopisinde background tanımlama işlemi saf çözücülere olduğu gibi 

çözeltilere de uygulanabilmektedir. Şekil 2.4 (b)’de benzaldehit ve kloroformdan oluşan 

çözelti background olarak okutulmuş 3019 ve 2400 cm-1 de oluşan pikler kloroform, 1702 

cm-1’ de oluşan pikler benzaldehit, 2360 cm-1 de oluşan pikler ise karbondioksite aittir. Bu 

ölçüm background olarak tanımlanarak sonra numunenin ölçme modunda ölçümü alınmış 

ve(c) spektrumu ortaya çıkmıştır. (c) spektrumunun düz çizgi şeklinde olmasının sebebi 

havadaki ve çözeltideki tüm bileşenlerden kaynaklı etkilerin bölgeden uzaklaştırılmasıdır.  

 

Çözeltisi hazırlanan bir numunenin IR cihazında spektrum ölçümünü yapabilmek için 

öncelikle; çözeltinin hazırlanmasında kullanılan çözücü bir şırınga yardımı ile IR sıvı 

hücresine konulur sonrasında çözücü background olarak okutulup tanımlanır. Sonraki 

aşamada ise, IR sıvı hücresine analizinin yapılması istenen numuneyi bulunduran çözeltisi 

konularak IR cihazında örnek olarak okutulur. IR cihazında öncelikle background olarak 

kaydedilen çözücüye ait titreşim spektrumları toplam ölçüm içinden çıkarılarak, farkı alınır. 

Böylece, çözeltinin içerisinde bulunan numuneden gelen titreşim spektrumlarını elde etmiş 

oluruz. Çözücüler içerisinde fonksiyonel grupları barındıran organik bileşikler oldukları için 

IR spektrumunda çok belirgin titreşim spektrumları mevcuttur. Eğer ölçüm yapılmak istenen 

numunenin kullanılacak çözücü madde ile aynı aralıkta titreşim oluşturuyor ise bu ölçümü 
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yapmak mümkün olmayacaktır. Bu nedenle geçerli bir IR analizinin olması isteniyor ise 

titreşim vermediği kısımlar ilk olarak tespit edilmelidir. 

 

 

Şekil 2.4: (a) Kloroform background olarak ölçümü, (b) Benzaldehit+ kloroform 

background olarak ölçümü, (c) Benzaldehit çözeltisinin background alınmasından sonraki 

yapılan ölçüm 

 

2.1.1 Background Tanımlama Tekniği 

FT-IR cihazında geçerli ölçümün yapılabilmesi için background tanımlaması yapılarak 

numune harici girişimde bulunabilecek bütün yapıların etkisini ortadan kaldırmak 

mümkündür. Background tanımlanırken katılar için KBr diski kullanılırken çözeltiler içinse 

saf haldeki çözücüler kullanılır. Burada kaydedilen background çözücü ve reaktifi içerdiği 

için reaktif ve çözücüden gelen titreşimlerin olmadığı kabul edilir. 

 

Background tanımlama yöntemi benzaldehitin anilin ile tepkimeye girerek imin oluşturması 

üzerinden anlatılacaktır. Bu reaksiyon başlarken alınacak ilk ölçüm background olarak kabul 

edilir. Böylece reaksiyonun başında ortamda bulunan tüm maddelerden kaynaklı oluşan 

spektrumlar IR cihazı tarafından ölçülmez. Belirli aralıklarla alınacak ölçümler ise yalnızca 

reaksiyonda oluşan değişimleri gösterir [120]. 
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Bu yöntem uygulanırken:  

1. Daha sonrasında karşılaştırma yapabilmek için aldehit, anilinin ve 

kloroformun FT-IR spektrumları ölçülür. 

2. Kloroform çözücüsünde anilin ve aldehitin eşdeğer konsantrasyondaki 

çözeltileri hazırlanır.  

3. Eşit miktardaki çözeltiler karışımı yapıldıktan sonra hızlıca Kalsiyum florür 

hücresi içerisinde background olarak ölçülüp kaydedilir. Böylelikle tepkimenin 

başlangıcında ortamdaki bütün bileşenlerden gelen titreşimler sıfırlanmaktadır.  

4. Belirli sürelerde CaF2 hücresindeki reaksiyon karışımının FT-IR spektrumu 

ölçülür.  

5. Yapılan ölçümlerdeki artmakta ve azalmakta olan pikler reaksiyon 

başlamadan önce alınan reaktantlar ve ürününkilerin pikleri ile kıyaslanır.  

6. Alınan spektrumlarda görülen farklı titreşimlerin, istem dışı etkileşimlerden 

ya da ara üründen kaynaklı olması ihtimali dikkate alınır [115]. 

 

Giriş maddeleri olan benzaldehit, anilin, kloroformun ve ayrıca tepkimenin başlarken 

background olarak kaydedilen anilinle benzaldehitin karışım IR titreşimleri Şekil 2.5 de 

görüntülenmektedir. Şekil 2.5 (a)’daki spektrumda ise kloroformun background olarak 

ölçülen IR titreşimidir ve 3019 cm-1 de kloroformun karbon-hidrojen bağından kaynaklı 

titreşimleri görüntülenmektedir. Şekil 2.5 (b)’de benzaldehit + kloroform çözelti IR 

spektrumudur. Buradaki titreşim ölçülürken kloroform background olarak Kabul edildiği 

için sadece benzaldehitten gelen 1702 cm-1 deki C=O bağından kaynaklı pik 

gözlemlenmektedir. Şekil 2.5 (c)’de bulunan spectrumda ise anilinin kloroformdaki 

çözeltisindeki IR ölçümünde 3376 cm-1 ve 3454 cm-1’deki –NH2’nin asimetrik ve simetrik 

gerilmesi titreşim bantları göze çarpmaktadır. Şekil 2.7 (d)’deki spektrumdaysa kloroform 

içerisinde anilin ve benzaldehitin karıştırılması sonucu oluşan çözelti hızlı bir şekilde 

background olarak alınan spektrum ölçümüdür. Buradaki ölçümde kloroform kaynaklı 3019 

cm-1 deki pik, 1619 cm-1’ de anilindeki aromatik yapıdan gelen titreşimler ve benzaldehitten 

gelen 1702 cm-1’ deki C=O piki çok belirgin olarak anlaşılmaktadır. Ayrıca havadaki 

CO2’den kaynaklanan 2360 cm-1’deki titreşim a ve d spektrumlarında net bir şekilde 

görülmektedir. Bu aşamada yeniden IR spekrumu alındığında kloroformdan, anilinden ve 

benzaldehitten gelen pikler yok kabul edileceğinden düz bir çizgi oluşacaktır.  
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Kloroformun spektrumu background olarak tanımlandığından bu nedenle kloroformun 

çözücü olarak kullanıldığı benzaldehit (b) ile anilin (c) sıvı hücresi yardımı ile ölçümleri 

yapıldığında kloroform kaynaklı bir titreşime rastlanmaz. Sonuç olarak Şekil 2.5 (d)’de 

gösterilen anilin, kloroformun ve benzaldehitin oluşturduğu çözeltisinin spektrum ölçümü 

background kabul edildiğinde tepkime başlarken ortamda bulunan bütün maddelerden 

kaynaklı spektrumlar gelen titreşimler sıfırlanmaktadır. Daha sonra belirli sürelerde 

reaksiyon spektrumunun ölçümü yapılarak ortamdaki değişimlerin takibi yapılabilir. 

Tepkime boyunca anilinin ile benzaldehitin miktarında azalma, oluşan imin (ürün) 

miktarında artma reaksiyonun başlangıcı background olarak kabul edilmesinden dolayı çok 

net görüntülenir. 

 

 

 Şekil 2.5: (a)’da Kloroformun Bg olarak ölçülmesi., (b) Benzaldehit, (c) Anilin, (d) 

background için okutulan (a+b+c) karışımın IR spektrumları 

Anilin ile benzaldehitin tepkimesi sonucu alınan IR spektrum ölçümleri Şekil 2.6’da 

gösterilmektedir.  

 

Çözeltinin belirli zaman aralıklarında ölçülen FT-IR spektrumlarına bakıldığında 

transmitans çizgisinin altında ve üstünde de pikler göze çarpmaktadır. Transmitans çizgisi 

(%100) üst kısmında kalan pikler reaktant, transmitans çizgisi (%100) alt kısmında kalan 

olan pikler ise ürün kaynaklıdır. Böylece oluşan ürünlerle giriş maddelerinin piklerinin 
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çakışması problemi ortadan kalktığı için reaksiyonların izlenmesinde çok büyük kolaylık 

sağlamaktadır. Reaktantların ve ürünün piklerini farklı eksenlerde görmek, hem ürün 

oluşumunu hem de reaksiyonun mol oranları ve ürün verim yüzdesi hakkında bilgi 

edinmemizde kolaylaştırmaktadır.  

 

 

Şekil 2.6: (a) Benzaldehitin, (b) Anilinin, (c) reaksiyon ortamının belirli zamanla alınan, 

(d) Ürünün ölçülen IR spektrumları 

FT-IR spektrumlarına bakıldığında transmitans çizgisinin üzerinde anilinin 1617 cm-1 deki 

–NH2 eğilmesi titreşiminin ve benzaldehitin 1702 cm-1’deki C=O titreşiminin zamanla arttığı 

Şekil 2.6 da çok net görülmektedir. İminin C=N bağ oluşumundan gelen 1630 cm-1 deki 

titreşimide transmitans çizgisinin alt kısmında giderek arttığı görülmüştür [119]. 

 

Bu çalışmada background tanımlanma tekniği kullanılarak asetofenonun ve bazı benzaldehit 

türevlerinin Claisen-Schmidt tepkimesi ile oluşumunu takip etmek için benzaldehit ve 

anilinin kloroform içindeki iminleşme reaksiyonu incelenmiştir. 
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2.2 Bazı o-sübstitüe Benzaldehit Türevlerinin Asetofenon ile Tepkimeleri 

2.2.1 Asetofenon ile Benzaldehitin Tepkimesi 

 

 

Şekil 2.7: Asetofenon ve benzaldehitin reaksiyonu.  

250 ml’lik reaksiyon balonundaki 50 ml etil alkolün üzerine 0,01 mol (1,16 ml) asetofenon, 

0,01 mol (0,97 ml) benzaldehit ve 4 ml suda çözünmüş olan 0,01 mol (0,4 g) NaOH ilave 

edilip karıştırıcı yardımı ile oda koşullarında 24 saat süresince karıştırılmıştır. Bu sürenin 

sonunda çözelti süzülerek turuncu renkteki katı maddenin oluştuğu gözlenmiştir. Giriş 

maddelerinin ve ürünün IR spektrumları sonrasında kıyaslayabilmek için ATR hücresi 

içinde ölçümü yapılmıştır.  

 

2.2.1.1 Benzaldehit ile Asetofenon Reaksiyonun FT-IR İle İzlenmesi 

Tepkime sonucu oluşan benzalasetofenonun etanol çözeltisinin hazırlanarak ve sıvı hücresi 

içerisinde 2000-1520 cm-1 aralığında IR spektrum alınmış sonrasında kıyaslama yapabilmek 

için kayıt altına alınmıştır.  

 

Reaksiyonun başlangıcının background olarak tanımlanması tekniğiyle asetofenon ve 

benzaldehitin tepkimesi FT-IR sıvı hücresi kullanarak gerçekleştirilmiştir. (Şekil 3.2) 

 

Tepkimeyi FT-IR sıvı hücresinde inceleyebilmek için; 

- 25 ml balon jojede 0,4 g NaOH (0,01 mol) 2 ml su içerisinde çözülüp üzerine etanol 

ilave edilerek çözelti hazırlanır. 

- 25 ml balon jojede 1,16 ml (0,01 mol) asetofenon + 0,97 ml (0,01 mol) benzaldehit 

karıştırılarak etanol ile çözelti hazırlanır  

- Hazırlanan çözeltilerden 1’er ml alınıp karışım oluşturulur.  

- Hazırlanmış olan karışım şırınga yardımı ile hızlıca FT-IR sıvı hücresine konulur. 

Karışım background olarak okutulup kaydı yapılır. 
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Bu sayede reaksiyonun başlangıcı background olarak tanımlanmış olur. Daha sonra; 

- ilk 30 dakika 5 ’er dk zaman aralıklarıyla, 

- ikinci 30 dakika 10’ ar dakika aralıkla, 

- 60-120 dakikalar arasında 15 dakika aralıkla,  

- 120-180 dakikalar arasında 20 dakikada bir FTIR spektrum ölçümü yapılarak 

ortamdaki değişiklikler gözlenir. FT-IR spektrum ölçümleri Şekil 3.3 ‘de görülmektedir.  

 

2.2.2 Salisaldehitle Asetofenonun Tepkimesi 

 

 

Şekil 2.8: Asetofenonun Salisaldehit ile reaksiyonu.  

250 ml’lik reaksiyon balonundaki 50 ml etil alkolün üzerine 0,01 mol (1,16 ml) asetofenon, 

0,01 mol (1,05 ml) salisaldehit ve 4 ml suda çözünmüş olan 0,01 mol (0,4 g) NaOH ilave 

edilip karıştırıcı yardımı ile oda koşullarında 24 saat süresince karıştırılmıştır. Bu sürenin 

sonunda çözelti süzülerek turuncu renkteki katı maddenin oluştuğu gözlenmiştir. 

 

Giriş maddelerinin ve ürünün IR spektrumları sonrasında kıyaslayabilmek için ATR hücresi 

içinde ölçümü yapılmıştır (Şekil 3.5)  

 

2.2.2.1 Salisaldehit ve Asetofenon Reaksiyonunun FT-IR ile İzlenmesi 

Tepkime sonucu oluşan 2-hidroksibenzalasetofenon etanol çözeltisinin hazırlanarak sıvı 

hücresi içerisinde 2000-1520 cm-1 aralığında IR spektrum alınmış sonrasında kıyaslama 

yapabilmek için kayıt altına alınmıştır.  

 

Reaksiyonun başlangıcının background olarak tanımlanması tekniğiyle asetofenon ve 

salisaldehitin tepkimesi FT-IR sıvı hücresi kullanarak gerçekleştirilmiştir.  

Tepkimenin FT-IR sıvı hücresinde inceleyebilmek için; 

- 0,01 mol NaOH+ 2ml su + 25 ml etanol karıştırılarak çözelti hazırlanır. 

- 1,16 ml asetofenon + 1,05 ml salisaldehit + 25 ml etanol ile çözelti hazırlanır  
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- Hazırlanan çözeltilerden 1’er ml alınıp karışım oluşturulur.  

- Hazırlanmış olan karışım şırınga yardımı ile hızlıca FT-IR sıvı hücresine konulur. 

Karışım background olarak okutulup kaydı yapılır.  

 

Bu sayede reaksiyonun başlangıcı background olarak tanımlanmış olur. Daha sonra; 

- ilk 30 dakika 5 ’er dk zaman aralıklarıyla, 

- ikinci 30 dakika 10’ ar dakika aralıkla, 

- 60-120 dakikalar arasında 15 dakika aralıkla, 

- 120-180 dakikalar arasında 20 dakikada bir FTIR spektrum ölçümü yapılarak 

ortamdaki değişiklikler gözlenir. FT-IR spektrum ölçümleri Şekil 3.6 ‘da görülmektedir. 

 

2.2.3 2-Klorobenzaldehit ile Asetofenonun Tepkimesi 

 

Şekil 2.9: 2-Klorobenzaldehitin Asetofenon ile reaksiyonu.  

250 ml’lik reaksiyon balonundaki 50 ml etil alkolün üzerine 0,01 mol (1,16 ml) asetofenon, 

0,01 mol (1,13 ml) 2-klorobenzaldehit ve 4 ml suda çözünmüş olan 0,01 mol (0,4 g) NaOH 

ilave edilip karıştırıcı yardımı ile oda koşullarında 24 saat süresince karıştırılmıştır. Bu 

sürenin sonunda çözelti süzülerek turuncu renkteki katı maddenin oluştuğu gözlenmiştir. 

 

Giriş maddelerinin ve ürünün IR spektrumları sonrasında kıyaslayabilmek için ATR hücresi 

içinde ölçümü yapılmıştır (Şekil 3.8)  

 

2.2.3.1  2-Klorobenzaldehit ve Asetofenonun Reaksiyonunun FT-IR İle İzlenmesi 

Tepkime sonucu oluşan 2-klorobenzalasetofenon etanol çözeltisinin hazırlanarak ve sıvı 

hücresi içerisinde 2000-1520 cm-1 aralığında IR spektrumu alınmış sonrasında kıyaslama 

yapabilmek için kayıt altına alınmıştır.  

 

Reaksiyonun başlangıç anının background tanımlaması tekniğiyle asetofenon ve 2-

klorobenzaldehitin tepkimesi FT-IR sıvı hücresi kullanarak gerçekleştirilmiştir. 
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Tepkimenin sıvı hücresi içerisinde incelenebilmesi için; 

- 0,01 mol NaOH+ 2ml su + 25 ml etanol karıştırılarak çözelti hazırlanır. 

- 1,16 ml asetofenon + 1,13 ml 2-klorobenzaldehit + 25 ml etanol ile çözelti hazırlanır  

- Hazırlanan çözeltilerden 1’er ml alınıp karışım oluşturulur.  

- Hazırlanmış olan karışım şırınga yardımı ile hızlıca FT-IR sıvı hücresine konulur. 

Karışım background olarak okutulup kaydı yapılır.  

 

Bu sayede reaksiyonun başlangıcı background olarak tanımlanmış olur. Daha sonra; 

- ilk 30 dakika 5 ’er dk zaman aralıklarıyla, 

- ikinci 30 dakika 10’ ar dakika aralıkla, 

- 60-120 dakikalar arasında 15 dakika aralıkla, 

- 120-180 dakikalar arasında 20 dakikada bir FTIR spektrum ölçümü yapılarak 

ortamdaki değişiklikler gözlenir. FT-IR spektrum ölçümleri Şekil 3.9 ‘da görülmektedir. 

 

2.2.4 2- Metoksibenzaldehitle Asetofenonun Tepkimesi 

 

 

Şekil 2.10: 2-metoksibenzaldehitin Asetofenon ile reaksiyonu  

250 ml’lik reaksiyon balonundaki 50 ml etil alkolün üzerine 0,01 mol (1,16 ml) asetofenon, 

0,01 mol (1,2 ml) 2-metoksibenzaldehit ve 4 ml suda çözünmüş olan 0,01 mol (0,4 g) NaOH 

ilave edilip karıştırıcı yardımı ile oda koşullarında 24 saat süresince karıştırılmıştır. Bu 

sürenin sonunda çözelti süzülerek turuncu renkteki katı maddenin oluştuğu gözlenmiştir. 

Giriş maddelerinin ve ürünün IR spektrumları sonrasında kıyaslayabilmek için ATR hücresi 

içinde ölçümü yapılmıştır (Şekil 3.11)  

 

2.2.4.1  2-Metoksibenzaldehit ve Asetofenonun Reaksiyonunun FT-IR ile İzlenmesi 

Tepkime sonucu oluşan 2-metoksibenzalasetofenon etanol çözeltisinin hazırlanarak ve sıvı 

hücresi içerisinde 2000-1520 cm-1 aralığında IR spektrum alınmış sonrasında kıyaslama 

yapabilmek için kayıt altına alınmıştır.  
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Reaksiyonun başlangıç anının background tanımlaması tekniğiyle asetofenon ve 2-

metoksibenzaldehitin tepkimesi FT-IR sıvı hücresi kullanarak gerçekleştirilmiştir. 

 

Tepkimenin sıvı hücresi içerisinde incelenebilmesi için;  

- 0,01 mol NaOH+ 2ml su + 25 ml etanol karıştırılarak çözelti hazırlanır. 

- 1,16 ml asetofenon + 1,2 ml 2-metoksibenzaldehit + 25 ml etanol ile çözelti hazırlanır  

- Hazırlanan çözeltilerden 1’er ml alınıp karışım oluşturulur.  

- Hazırlanmış olan karışım şırınga yardımı ile hızlıca FT-IR sıvı hücresine konulur. 

Karışım background olarak okutulup kaydı yapılır.  

 

Bu sayede reaksiyonun başlangıcı background olarak tanımlanmış olur. Daha sonra; 

- ilk 30 dakika 5 ’er dk zaman aralıklarıyla, 

- ikinci 30 dakika 10’ ar dakika aralıkla, 

- 60-120 dakikalar arasında 15 dakika aralıkla, 

- 120-180 dakikalar arasında 20 dakikada bir FTIR spektrumu alınarak reaksiyon 

ortamındaki değişimler izlenir. FT-IR spektrum ölçümleri Şekil 3.12‘de görülmektedir. 
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3. BULGULAR 

Bu kısımda giriş maddelerinin ve oluşan ürünlerin ATR hücresinde ölçülen IR spektrumları 

karşılaştırılarak bileşiklerin yapıları konusunda detaylı bilgilendirme yapılmıştır. Sonrasında 

asetofenonun sıra ile benzaldehit, astaldehit, 2-metoksibenzaldehit, ve 2-klorobenzaldehitin 

etanol çözeltisindeki reaksiyonları reaksiyon başlangıcı background tanımlama yöntemiyle 

sıvı hücresi içerisinde ölçümü alınmış reaktantlar ile ürünlerde oluşan titreşimler 

karşılaştırma yapılarak açıklanmıştır. 

 

3.1 Benzalasetofenonun Analizi 

 

 

Şekil 3.1: Benzalasetofenonun oluşum reaksiyonu 

Benzaldehit ve asetofenonun NaOH varlığında etanol-su çözücü karışımındaki 

kondenzasyon reaksiyonu ile ürün olarak benzalasetofenon oluşmuştur. Şekil 3.2’ de 

reaktantlar ve ürüne ait IR spektrumu verilmektedir. 

 

Şekil 3.2 de asetofenon bileşiğinin ATR-IR spektrumu incelendiğinde 3062,85 cm-1’deki 

bantın aromatik Karbon-Hidrojen gerilmesi titreşimi, 1681,54 cm-1 ‘deki bantın da karbonil 

(C=O) grubuna ait gerilmenin titreşimi olduğu tespit edilmiştir. 

 

Şekil 3.2’deki benzaldehit bileşiğinin ATR-IR spektrumu analiz edildiğinde 3064,20 cm-1 

‘deki bantın aromatik C-H gerilmenin titreşimine, 2819-2737cm-1 deki bantların aldehit 

fonksiyonel grubunundan kaynaklı simetrik ve asimetrik C-H gerilmenin titreşimlerine ve 

1697,67 cm-1 deki bantın ise aldehitin karbonil grubunun (C=O) gerilmenin titreşimine ait 

olduğu anlaşılmaktadır. 
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Şekil 3.2’deki ürün olarak elde edilen benzalasetofenon bileşiğinin ATR-IR spektrumunda 

3059,23 cm-1’de aromatik C-H gerilme titreşimine ait bant, 1659,71cm-1 karbonil grubu 

(C=O) gerilme bantı, 1594-1577cm-1 C=C gerilme titreşimine ait bantlar görülmektedir.  

 

 

Şekil 3.2: Asetofenon, Benzaldehit ve Benzalasetofenon bileşiklerinin ATR-IR 

spektrumları. 

Asetofenon ile benzaldehitin NaOH varlığında etanol-su çözücü karışımındaki reaksiyonu 

daha önce de farklı reaksiyonların izlenmesinde kullanılan reaksiyonun başlangıç anının 

background olarak tanımlaması tekniği kullanılarak gerçekleştirilmiştir. Tepkime 

ortamındaki belirli sürelerde oluşan değişimler Şekil 3.3’ deki spektrumlarda verilmiştir. 

 

Şekil 3.3’deki spektrumlara bakıldığında giriş maddeleri asetofenon ve benzaldehit 1678 ve 

1698 cm-1’ deki C=O titreşimlerine ait bantların transmitans çizgisinin üstünde zaman içinde 

arttığı gözlenmektedir. Reaksiyon ortamı spektrumlarında oluşan üründen kaynaklanan 

1663 cm-1’ deki karbonil titreşimi transmitans çizgisinin alt kısmında zaman içerisinde artma 

gözlenmiştir. Şekil 3.3’deki sentezlenen ürünün etanol-su çözeltisinde alınmış IR 

spektrumundaki titreşim bantları ile tepkime ortamının belirli zaman aralıklarıyla alınan IR 

spektrumlarının transmitans çizgisinin alt kısmında zamanla artan titreşim bantları 

karşılaştırıldığında bantlardaki benzerlikler görülmektedir. Elde edilen bu IR veriler 

reaksiyon ortamında zamanla meydana gelen değişimlerin incelenebildiğini göstermektedir.  
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Şekil 3.3: Asetofenon, Benzaldehit, ve Reaksiyonun başlangıç anının background olarak 

tanımlanan reaksiyon karışımının ve Benzalestofenon’un IR spektrumları 

 

3.2 2-Hidroksibenzalasetofenon Analizi 

 

 

Şekil 3.4: 2-Hidrosibenzalasetofenonun oluşum reaksiyonu 

Salisaldehit ve asetofenonun NaOH varlığında etanol-su çözücü karışımındaki 

kondenzasyon reaksiyonu ile ürün olarak 2-hidroksibenzalasetofenon sentezlenmiştir. 

Şekil 3.5’de reaktantlar (salisaldehit-astofenon) ve ürünün (2-hidroksibenzalasetofenon) 

IR spektrum ölçümleri görülmektedir.  

 

Şekil 3.5de asetofenon bileşiğinin ATR-IR spektrumu incelendiğinde 3062,85 cm-1’deki 

bantın aromatik Karbon-Hidrojen gerilmesinin titreşimi, 1681,54 cm-1 ‘deki bantın da 

karbonil (C=O) grubuna ait gerilmenin titreşimi olduğu tespit edilmiştir. 
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Şekil 3.5’deki salisaldehit bileşiğinin ATR-IR spektrumu analiz edildiğinde 3060,98 cm-

1 ‘deki bantın aromatik C-H gerilme titreşimine, 2845,97-2750,84 cm-1 deki bantların 

aldehit fonksiyonel grubundan kaynaklı simetrik ve asimetrik C-H gerilme titreşimlerine 

ve 1661,37 cm-1 deki bantın ise aldehitin karbonil grubunun (C=O) gerilmesi 

titreşiminden kaynaklı olduğu anlaşılmaktadır. 

 

Şekil 3.5’de tepkime ürünü olarak elde edilen 2-hidroksibenzalasetofenon bileşiğinin 

ATR-IR spektrumundaki 3027 cm-1’de aromatik C-H gerilme titreşimine ait bant, 

1659,71cm-1 karbonil grubunun (C=O) gerilmesinin bantı, 1594-1577cm-1 C=C gerilme 

titreşimine ait bantlar görülmektedir.  

 

 

Şekil 3.5: Asetofenon, Salisaldehit ve 2-Hidroksibenzalasetofenon bileşiklerine ait ATR-

IR spektrumları. 

Asetofenon ile salisilaldehitin NaOH varlığında etanol-su çözücü karışımındaki reaksiyonu 

tez çalışmamızda kullandığımız reaksiyonun başlangıç anının background olarak 

tanımlaması tekniği kullanılarak gerçekleştirilmiştir. Tepkime ortamındaki belirli sürelerde 

oluşan değişimler Şekil 3.6’ daki spektrumlarda verilmiştir. 

 

Şekil 3.6’daki spektrumlar incelendiğinde giriş maddeleri asetofenon ve salisilaldehit 1678 

ve 1665 cm-1’ deki C=O titreşimlerine ait bantların transmitans çizgisi üstünde bir değişime 

uğramadığı gözlenmektedir. Reaksiyon ortamı spektrumlarında ortamda oluşması beklenen 

kondenzasyon üründen kaynaklanan transmitans çizgisinin altında zamanla artan titreşimler 
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de gözlenmemiştir. Elde edilen bu IR verileri reaksiyon ortamında zamanla çok belirgin bir 

değişimin olmadığını göstermektedir. 

 

 

Şekil 3.6: Asetofenon, Salisaldehit, Reaksiyonun başlangıç anının background olarak 

tanımlanmış reaksiyon karışımının IR spektrumları 

 

3.3 2-Klorobenzalasetofenon Analizi 

 

 

Şekil 3.7: 2-Klorobenzalasetofenonun oluşum reaksiyonu. 

2-Klorobenzaldehit ile asetofenonun NaOH varlığında etanol-su çözücü karışımındaki 

kondenzasyon reaksiyonu ile ürün olarak 2-klorobenzalasetofenon sentezlenmiştir. Şekil 

3.8’de reaktantlar (2-Klorobenzaldehit -astofenon) ile ürünün (2-klorobenzalasetofenon) 

IR spektrum ölçümleri görülmektedir. 
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Şekil 3.8de asetofenon bileşiğinin ATR-IR spektrumu incelendiğinde 3062,85 cm-1’deki 

bantın aromatik Karbon-Hidrojen gerilmesinin titreşimi, 1681,54 cm-1 ‘deki bantın da 

karbonil (C=O) grubuna ait gerilmenin titreşimi olduğu tespit edilmiştir. 

 

Şekil 3.8’deki 2-Klorobenzaldehit bileşiğinin ATR-IR spektrumu analiz edildiğinde 

3070,57 cm-1 ‘deki bantın aromatik C-H gerilmesi titreşimine, 2868,75-2753,55 cm-1 

deki bantların aldehit fonksiyonel grubundan kaynaklı simetrik ve asimetrik C-H 

gerilmesi titreşimlerine ve 1694,76 cm-1 deki bantın ise aldehitin karbonil grubunun 

(C=O) gerilmesindeki titreşimden kaynaklı olduğu anlaşılmaktadır. 

 

Şekil 3.8’deki ürün olarak elde edilen 2-klorobenzalasetofenon bileşiğinin ATR-IR 

spektrumunda 3064,22 cm-1’de aromatik C-H gerilme titreşimine ait bant, 1665,30cm-1 

karbonil grubunun (C=O) gerilmesinin bantı, 1643,05-1594,79cm-1 C=C gerilmesi 

titreşimine ve 700 cm-1’de C-Cl gerilmesi titreşimine ait bantlar görülmektedir.  

 

 

Şekil 3.8: Asetofenon, 2-klorobenzaldehit ve 2-Klorobenzalasetofenon bileşilerine ait IR 

spektrumları.  

Asetofenon ile 2-klorobenzaldehitin NaOH varlığında etanol-su çözücü karışımındaki 

reaksiyonu çalışmada kullandığımız reaksiyonun başlangıç anının background olarak 

tanımlaması tekniği kullanılarak gerçekleştirilmiştir. Tepkime ortamındaki belirli sürelerde 

oluşan değişimler Şekil 3.9’ deki IR spektrumlarıyla gözlenmiştir. 
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Şekil 3.9’deki spektrumlara bakıldığında giriş maddeleri asetofenon ve 2-klorobenzaldehit 

1678 ve 1700 cm-1’ deki C=O titreşimlerine ait bantların transmitans çizgisinin üstünde 

zaman içerisinde arttığı gözlenmektedir. Reaksiyon ortamı spektrumlarında oluşan üründen 

kaynaklanan 1678 cm-1’ deki karbonil grubunun titreşimleri transmitans çizgisinin alt 

kısmında zaman içerisinde artmaktadır. Şekil 3.9 deki sentezlenen ürüne ait etanol içerisinde 

ölçülen IR spektrumundaki titreşim bantları ve tepkime ortamının belirli zaman aralıklarıyla 

ölçülen IR spektrumları transmitans çizgisi alt kısmında zamanla artan titreşim bantları 

karşılaştırıldığında bantlardaki benzerlikler görülmektedir. Elde edilen bu IR veriler 

reaksiyon ortamında zamanla meydana gelen değişimlerin incelenebildiğini göstermektedir.  

 

 

Şekil 3.9: Asetofenon, 2-Klorobenzaldehit, Reaksiyonun başlangıç anının background 

olarak tanımlanmış reaksiyon karışımının ve 2-klorobenzalasetofenon’un IR spektrumları 
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3.4 2-Metoksibenzalasetofenonun Analizi  

 

 

Şekil 3.10: 2-metoksibenzalasetofenon bileşiği oluşumu tepkimesi.  

2-Metoksibenzaldehit ile asetofenonun NaOH varlığında etanol-su çözücü karışımındaki 

kondenzasyon reaksiyonu ile ürün olarak 2-metoksibenzalasetofenon bsentezlenmiştir. Şekil 

3.11’ de reaktantlar (2-Metoksibenzaldehit -asetofenon) ile ürünün (2-

metoksibenzalasetofenon) IR spektrumları görülmektedir. 

Şekil 3.11 de asetofenon bileşiğinin ATR-IR spektrumu incelendiğinde 3062,85 cm-1’deki 

bantın aromatik C-H gerilmenin titreşimi, 1681,54 cm-1 ‘de ise karbonil (C=O) grubuna ait 

gerilmenin titreşimi olduğu tespit edilmiştir. 

 

Şekil 3.11 deki 2-Metoksibenzaldehit bileşiğinin ATR-IR spektrumu analiz edildiğinde 

2945,47 cm-1 ‘deki bantın aromatik C-H gerilmesi titreşimine, 2845,09-2761,04 cm-1 deki 

bantların aldehit fonksiyonel grubundan kaynaklı simetrik ve asimetrik C-H gerilmenin 

titreşimlerine ve 1685,36 cm-1 deki bantın ise aldehitin karbonil grubunun (C=O) gerilmenin 

titreşimine ait olduğu anlaşılmaktadır. 

 

Şekil 3.11 deki ürün olarak elde edilen 2-metoksibenzalasetofenon bileşiğinin ATR-IR 

spektrumundaki 3060,13 cm-1’de aromatik karbon-hidrojen gerilme titreşimine ait bant, 

1658,86cm-1 karbonil grubunun (C=O) gerilme bantı, 1591,91-1572,23cm-1 C=C gerilme 

titreşimine ait bantlar görülmektedir. 
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Şekil 3.11: Asetofenon, 2-metoksibenzaldehit ve 2-metoksibenzalasetofenon bileşiklerine 

ait olan IR spektrumları.  

Asetofenon ile 2-metoksibenzaldehitin NaOH varlığında etanol-su çözücü karışımındaki 

reaksiyonu çalışmada kullandığımız reaksiyonun başlangıç anının background olarak 

tanımlaması tekniği kullanılarak gerçekleştirilmiştir. Tepkime ortamındaki belirli sürelerde 

oluşan değişimler Şekil 3.12’ deki IR spektrumlarıyla gözlenmiştir. 

 

Şekil 3.12’deki spektrumlara bakıldığında giriş maddeleri asetofenon ve 2-

metoksibenzaldehit 1678 ve 1686 cm-1’ deki C=O titreşimlerine ait bantların transmitans 

çizgisinin üstünde zaman içerisinde arttığı gözlenmektedir. Reaksiyon ortamı 

spektrumlarında oluşan üründen kaynaklanan 1660 cm-1’ deki karbonil titreşimi transmitans 

çizgisinin alt kısmında zaman içerisinde arttığı görülmüştür. Şekil 3.12 deki sentezlenen 

ürünün etanol çözeltisinde alınan IR spektrumundaki titreşim bantları ve tepkime ortamının 

belirli zaman aralıklarıyla ölçülen IR spektrumlarının transmitans çizgisi alt kısmında 

zamanla artan titreşim bantları karşılaştırıldığında bantlardaki benzerlikler görülmektedir. 

Elde edilen bu IR veriler reaksiyon ortamında zamanla meydana gelen değişimlerin 

izlenebildiğini göstermektedir. 
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Şekil 3.12: Asetofenon, 2-Metoksibenzaldehit, Reaksiyonun başlangıç anının background 

olarak tanımlanmış reaksiyon karışımının ve 2-Metoksibenzalesetofenon’un IR 

spektrumları 
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4. SONUÇ VE TARTIŞMA 

Asetofenonun etanol-su karışımı içerisinde NaOH varlığında oda sıcaklığındaki benzaldehit 

ile reaksiyonundan benzalasetofenon, salisaldehit ile reaksiyonundan 2-

hidroksibenzalasetofenon, 2-klorobenzaldehit ile reaksiyonundan 2-klorobenzalasetofenon 

ve 2-metoksibenzaldehit ile reaksiyonundan 2-metoksibenzalasetofenon ürünleri elde 

edilmiştir.  

 

4.1 Elde edilen ürünlerin IR ile yapı Analizleri 

Benzalasetofenon 

Benzaldehit ve asetofenonun NaOH varlığında etanol-su çözeltisi içerisindeki reaksiyonu ile 

benzalasetofenon sentezlenmiştir. İlk olarak reaktantların ve elde edilen ürünün FT-IR 

spektrumları fonksiyonel grupların karşılaştırılabilmesi için ATR aparatı yardımıyla 

alınmıştır. 

 

IR verileri analiz edildiğinde asetofenonun IR spektrumunda (Şekil 3.2) 1681,54 cm-1 ‘deki 

C=O gerilmesi titreşimi, benzaldehitin IR spektrumundaki 3064,20 cm-1 ‘de aromatik C-H 

gerilme titreşim bantının, 2819-2737cm-1 de aldehit fonksiyonel grubuna ait C-H bağının 

simetrik ve asimetrik gerilmesi titreşim bantlarının ve 1697,67 cm-1 de karbonil yapısının 

(C=O) gerilmesinden kaynaklanan titreşiminin benzalasetofeonun spektrumunda 

gözlenmemesi ürünün elde edildiğini kanıtlamaktadır. Bunula beraber tepkimede 

sentezlenen ürünün (benzalasetofenon) IR spektrumunda 3059,23 cm-1’de =C-H gerilmesine 

ait, 1659,71 cm-1 dede karbonil yapısının (C=O) gerilmesine ait titreşim bantının gözlenmesi 

ürünün oluştuğunu göstermektedir. 

 

2-Hidroksibenzalasetofenon 

Asetofenon ve salisaldehitin NaOH varlığında etanol-su çözeltisi içerisinde gerçekleşen 

reaksiyonda ile 2-hidroksibenzalasetofenon sentezlenmiştir. Reaktantların ve elde edilen 

ürünün FT-IR spektrumları fonksiyonel grupların karşılaştırılabilmesi için ATR aparatı 

yardımıyla alınmıştır. 

 

IR spektrumları analiz edildiğinde asetofenonun IR spektrumundaki (Şekil 3.5) 1681,54 

cm-1 ‘deki C=O gerilmesi titreşimi, salisaldehitin IR spektrumundaki (Şekil 3.5) 3060,98 

cm-1 ‘de aromatik C-H gerilme titreşim bantının, 2845-2751 cm-1 de aldehit fonksiyonel 
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grubuna ait C-H bağının simetrik ve asimetrik gerilmesi titreşim bantlarının ve 1661,37 cm-

1 de karbonil grubuna (C=O) ait gerilme titreşiminden kaynaklanan bantın 2-

hidroksibenzalasetofenon spektrumunda gözlenmemesi reaksiyonun ürünün oluştuğunu 

göstermektedir. Bunula beraber tepkimede sentezlenen 2-hidroksibenzalasetofenon IR 

1621,8 cm-1 karbonil yapısının (C=O) gerilmesine ait titreşim bantının gözlenmesi ürünün 

oluştuğunu göstermektedir.  

 

2-Klorobenzalasetofenon 

2-Klorobenzaldehitin ve asetofenonun NaOH varlığında etanol-su çözeltisi içerisindeki 

reaksiyonu ile 2-klorobenzalasetofenon sentezlenmiştir. Reaktantların ve elde edilen ürünün 

FT-IR spektrumları fonksiyonel grupların karşılaştırılabilmesi için ATR aparatı yardımıyla 

alınmıştır. 

 

IR spektrumları analiz edildiğinde asetofenonun IR spektrumundaki (Şekil 3.8) 1681,54 

cm-1 ‘deki C=O gerilme titreşiminin, 2-klorobenzaldehitin IR spektrumundaki (Şekil 3.8) 

3070,57 cm-1 ‘de aromatik C-H gerilme titreşim bantının, 2868,75-2753,55cm-1 de aldehit 

fonksiyonel grubuna ait C-H bağının simetrik ve asimetrik gerilme titreşim bantının, 

1694,76 cm-1 de karbonil grubuna (C=O) ait gerilme titreşiminden kaynaklanan bantın 2-

klorobenzalasetofenon spektrumunda bulunmaması reaksiyonun gerçekleştiğini 

göstermektedir. Bunula beraber tepkimede sentezlenen 2-klorobenzalasetofenon IR 

spektrumunda (Şekil 3.8) 3064,22 cm-1’de =C-H gerilmesinin titreşim bantının, 1665,30 

cm-1 karbonil yapısının (C=O) gerilmesine ait titreşim bantının gözlenmesi ürünün 

oluştuğunu göstermektedir.  

 

2-Metoksibenzalasetofenon 

2-metoksibenzaldehit ve asetofenonun NaOH varlığında etanol-su çözeltisi içerisindeki 

reaksiyonu ile 2-metoksibenzaldehit sentezlenmiştir. Reaktantların ve elde edilen ürünün 

FT-IR spektrumları fonksiyonel grupların karşılaştırılabilmesi için ATR aparatı yardımıyla 

alınmıştır. 

 

IR spektrumları analiz edildiğinde asetofenonun IR spektrumundaki (Şekil 3.11) 1681,54 

cm-1 ‘deki C=O gerilmesi titreşimi, 2-metoksibenzaldehit IR spektrumundaki (Şekil 3.11) 

2945,47 cm-1 ‘de aromatik C-H gerilme titreşim bantının, 2845,09-2761,04 cm-1 de aldehit 

fonksiyonel grubuna ait C-H bağının simetrik ve asimetrik gerilme titreşim bantının, 
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1685,36 cm-1 de karbonil yapısındaki (C=O) gerilmesine ait bant 2-metoksibenzaldehit 

spektrumunda bulunmaması reaksiyonun gerçekleştiğini göstermektedir. Bunula beraber 

tepkimede sentezlenen benzalasetofenonun IR spektrumunda (Şekil 3.2.c) 3060,13 cm-1’de 

=C-H gerilmesinin titreşim bantının ve 1658,86 cm-1 karbonil yapısındaki (C=O) gerilmesi 

titreşimi görülmesi ürünün oluştuğunu göstermektedir. 

 

4.2 Reaksiyon Ortamlarının IR ile İzlenmesi 

Bu çalışmada background tanımlama yöntemi kullanılarak asetofenon ile o-sübstitüe 

benzaldehit türevlerinin vermiş olduğu tepkimeler FT-IR cihazı kullanılarak çözelti 

halindeki numunelerin sıvı hücresi içerisinde eşzamanlı incelemesi yapılmıştır.  

 

Bu yöntemde amaç background okutarak analizi yapılacak maddenin haricindeki bütün 

faktörlerin (hava, nem, çözücü, CO2 gibi) etkisini engellemektir. Belirli bir hızla 

gerçekleşen reaksiyonlarda giren maddelerin backgroundları tanımlandığında normal 

şartlarda tepkimede oluşan değişimleri izlemek oldukça kolaydır [122]. 

 

Reaksiyon başlangıcı background olarak tanımlama yöntemiyle oda sıcaklığında 

gerçekleşen o-sübstitüe benzaldehit türevleri ve asetofenonun NaOH varlığındaki 

tepkimeleri belirli sürelerde alınan IR spektrumları incelenmiştir. Spektrumlara 

bakıldığında reaktantların titreşimlerinin transmitans çizgisinin üst kısmında ürünlerin 

titreşimlerinin ise transmitans çizgisinin alt kısmında zaman içerisinde artığı görülmüştür. 

 

Benzaldehitin ve asetofenonun NaOH varlığında etanol-su çözeltisi içerisinde gerçekleşen 

Claisen-Schmidt tepkimesi reaksiyonun başlangıç anının background olarak tanımlanması 

tekniği kullanılarak analiz edilmiştir. Tepkime ortamında belirli sürelerde ölçülen IR 

spektrumları (Şekil 3.3) analiz edildiğinde 1698,14 cm-1’ de benzaldehit ve 1678,22 cm-

1’de asetofenon karbonil titreşim bantları göze çarpmaktadır. Reaksiyon ortamında oluşan 

benzalastofenonun karbonil piki 1659,72 cm-1’ de transmitans çizgisinin alt kısmında zaman 

içerisinde artmaktadır. Benzaldehitin ve asetofenonun transmitans çizgisinin üst kısmında 

giderek artış gösteren pikler oluşturması reaktant miktarlarının ortamda giderek azaldığının 

göstergesidir. Transmitans çizgisi alt kısmında 1605,26 ve 1578,21 cm-1’de oluşan pikler 

de benzalastofenonun miktarının ortamda giderek arttığının göstergesidir. 
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Salisaldehit ve asetofenonun NaOH varlığında etanol-su çözeltisi içerisinde gerçekleşen 

Claisen-Schmidt tepkimesi reaksiyonun başlangıç anının background olarak tanımlanması 

tekniği kullanılarak analiz edilmiştir. Reaksiyon ortamınında belirli zaman aralıklarında 

ölçülen IR spektrumları (Şekil 3.6) incelendiğinde 1697,67 cm-1’ de salisaldehit ve 1678,22 

cm-1’de asetofenon karbonil titreşim bantı gözlemlenmiştir. Şekil 3.6’deki reaksiyon ortamı 

spektrumları incelendiğinde giriş maddeleri asetofenon ve salisilaldehit 1678 ve 1665 cm-

1’ deki C=O titreşimlerine ait bantların transmitans çizgisinin üstünde bir değişime 

uğramadığının belirlenmesi ve ortamda oluşması beklenen kondenzasyon üründen 

kaynaklanan transmitans çizgisinin altında zamanla artan titreşimlerin de gözlenmemesi 

reaksiyonun oluşmadığını gösterir. Bu da salisilaldehitteki fenolik -OH grubundaki asidik 

hidrojenin ortamdaki baz (NaOH) tarafından alınması ile oluşan fenolat anyonu oluşması 

muhtemeldir. Oluşan fenolat anyonundaki elektronların aromatik halkayı aktive edici 

özellikte olması kondenzasyon tepkimesi vermesini zorlaştırmış olabilir. 

 

2-Klorobenzaldehit ve asetofenonun NaOH varlığındaki etanol-su çözeltisi içerisinde 

gerçekleşen Claisen-Schmidt tepkimesi reaksiyonun başlangıç anının background olarak 

tanımlanması tekniği kullanılarak analiz edilmiştir. Tepkime ortamınında belirli sürelerde 

ölçülen IR spektrumlarına (Şekil 3.9) bakıldığında 1700,19 cm-1’ de 2-Klorobenzaldehit ve 

1678,22 cm-1’de asetofenon karbonil titreşim bantı gözlemlenmiştir. Oluşan 2-

klorobenzalastofenonun karbonil piki 1678,07cm-1’ de transmitans çizgisinin alt kısmında 

giderek artmaktadır. Reaktanlar 2-Klorobenzaldehit ve asetofenonun transmitans çizgisinin 

üst kısmında giderek artış gösteren pikler oluşturması reaktantların miktarlarının giderek 

azaldığının göstergesidir. Transmitans çizgisi alt kısmında 1597,99 ve 1580,92 cm-1’de 

oluşan pikler de 2-klorobenzalastofenonun miktarının ortamda giderek arttığını 

göstermektedir. 

 

2-Metoksibenzaldehit ve asetofenonun NaOH varlığında etanol-su çözeltisi içerisinde 

gerçekleşen Claisen-Schmidt tepkimesi reaksiyonun başlangıç anının background olarak 

tanımlanması tekniği kullanılarak analiz edilmiştir. Tepkime ortamınında belirli sürelerde 

ölçülen IR spektrumlarına (Şekil 3.9) bakıldığında 1686,80 cm-1’ de 2-

metoksibenzaldehitin ve 1678,22 cm-1’de asetofenonun karbonil titreşim bantı 

görülmektedir. Ortamda oluşan 2-metoksibenzalastofenonun karbonil piki 1659,59 cm-1’ de 

transmitans çizgisinin alt kısmında zaman içersinde artmaktadır. 2-Metoksibenzaldehit ve 

asetofenonun transmitans çizgisinin üst kısmında giderek artış gösteren pikler oluşturması 
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reaktant miktarlarının giderek azaldığının göstergesidir. Transmitans çizgisi alt kısmında 

1600,9 ve 1573,63 cm-1’de oluşan pikler de 2-metoksibenzalastofenonun miktarının 

ortamda giderek arttığını göstermektedir. 

 

Bu tez çalışmasının öncesinde kalkonların sentezine ve biyolojik aktivitelerine ilişkin 

birçok literatür çalışması bulunmaktadır. Ancak çalışmada kullanılan reaksiyon 

başlangıcının background tanımlama yöntemi daha önce yapılan imin bileşiklerindeki C=N 

çift bağlarının indirgenmesi reaksiyonları [123], imin oluşum reaksiyonları [121], hidrazon 

oluşum reaksiyonları [124] ve kompleks oluşum reaksiyonları [125] gibi çeşitli reaksiyon 

türlerinin çözelti ortamının izlenmesinde de başarıyla kullanılmıştır. Reaksiyon 

başlangıcının background olarak tanımlama yöntemi daha önce bazı meta sübstitüe 

benzaldehit türevlerinin asetofenon ile reaksiyonlarının izlenmesinde de kullanılmıştır 

[126]. Çalışmamızda benzaldehit, salisaldehit, 2-klorobenzaldehit ve 2-

metoksibenzaldehitin asetofenon ile gerçekleştirdiği Claisen–Schmidt reaksiyonlarının IR 

ile izlenmiştir. Reaksiyon başlangıcının background olarak tanımlama yönteminin o-

sübstitüe benzaldehit türevlerinin tepkimelerinde de etkin bir şekilde kullanılabildiğini 

göstermiştir. 

 

Bu yöntemin başlıca avantajları şöyle sıralanabilir. 

- Sadece tepkimeye ilişkin ortamdaki değişimler gözlenmektedir. Diğer maddelerden 

gelen titreşimler cihaz tarafından yok sayılır. 

- Aynı anda reaktantlardan kaynaklanan titreşim bantları bantları transmitans çizgisi 

üst kısmında görülürken ürün oluşumundan kaynaklı titreşim bantları ise transmitans 

çizgisi alt kısmında meydana çıkması titreşim bantının hangi bileşiğe ait olabileceği 

tereddüdünü engellemektedir. 

- Oluşan ürünler herhangi bir saflaştırma yapmadan ortamda incelenebilmektedir.  
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