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{[HNC5H4B(OH)(OCH3)-4]2PdCl2} Yeni Bileşiğin Sentezi, Kristal Yapısı ve Hidrojen Bağ 

Özellikleri 

Elif GÜNGÖR1*, Hülya KARA SUBAŞAT2 

ÖZET: Bu çalışmada, yeni bileşik {[HNC5H4B(OH)(OCH3)-4]2PdCl2} sentezlendi ve kristal yapısı 

belirlendi. Bileşik, monoklinik kristal sisteminde P21/n uzay grubunda a=3.8749 (8) Å, b=10.177 (2) Å, 

c=20.403 (4) Å, α= γ = 90°, β =91.78° ve Z=2 birim hücre parametrelerinde kristallendi. Bileşikteki Pd 

iyonu inversiyon merkezinde ve dörtlü bir koordinasyona sahiptir. N–Pd–N* ve Cl–Pd–Cl* açıları 180° 

olduğu için, Pd iyonu kare düzlem geometriye sahiptir. Bileşikteki CH···O, CH···Cl ve π···π 

etkileşimleri, bc düzleminde ve a ekseni boyunca 3 boyutlu bir yapı oluşturmaktadır. 

Anahtar Kelimeler: Tek kristal yapı, Pd bileşiği, hidrojen bağ etkileşimleri 

Synthesis, Crystal Structure and Hydrogen Bond Properties of {[HNC5H4B(OH)(OCH3)-

4]2PdCl2} New Compound 

ABSTRACT: In this study, the new compound {[HNC5H4B(OH)(OCH3)-4]2PdCl2} was synthesized 

and its crystal structure was determined. Compound crystallized in the space group P21/n in the 

monoclinic crystal system at a=3.8749 (8) Å, b=10.177 (2) Å, c=20.403 (4) Å, α= γ = 90°, β =91.78° 

and Z=2 units cell parameters The Pd ion in the compound is at the inversion center and has a quaternary 

coordination. Because the N–Pd–N* and Cl–Pd–Cl* angles are 180°, the Pd ion has a square plane 

geometry. The CH···O, CH···Cl and π···π interactions in the compound form a 3-dimensional 

structure in the bc plane and along a axis. 

Keywords: Single crystal structure, Pd compound, hydrogen bond interactions 
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GİRİŞ 

Boronik asit türevleri ve metal tuzlarının reaksiyonuyla farklı kristal yapıya sahip bileşikler elde 

edilmektedir. Bu bileşikler moleküler kimya (Fujita ve ark., 2008; James, 2016; Erkaslan ve ark., 2018), 

eczacılık ve tıp (Yang ve ark., 2003; Hall, 2011; Marinaro ve ark., 2012; Li ve ark., 2019; Zhu ve ark., 

2020; Rihan ve ark., 2022), biyoloji ( Cai ve ark., 2002; Brooks ve  Sumerlin, 2016; Tsuchido ve ark., 

2019; Muz ve ark., 2022), tarım (Torborg ve Beller, 2009; Brdar-Jokanović, 2020, Sen ve ark., 2022), 

seramik ve metal yüzeyler (Campos-Gaxiola ve ark., 2017; Hernández ve ark., 2020; Acıkbas ve Calıs 

Acıkbas, 2022), imalat endüstrisinde çevre dostu madeni yağ üretimi (Damera ve Pasam, 2008; Nobrega 

ve ark., 2022), cilt tedavisi (Wang ve ark., 2020) ve sıvı kristal endüstrisi (Kim ve  Kim, 2018; Zhu ve 

ark., 2022) gibi birçok alanda kullanılmaktadır. Çeşitli tarım ilaçlarında, evde ve bahçede istenmeyen 

hamam böceği, sinekleri ve böcekleri öldürmek veya uzaklaştırmak için ilaçların yapısında 

bulunmaktadır ( Habes ve ark., 2006; Kadam ve ark., 2015; Sierras ve ark., 2018; Cui ve ark., 2022). 

Antiviral ve antiseptik özelliğe sahip olan bileşikler göz ve kulak enfeksiyonları ve akıntılarında damla 

olarak, ağız gargarası, kesik, yara ve yanıklarda merhem, cilt losyonu ve krem olarak kullanılmaktadır 

(Karakuş ve ark., 2003; Obuobi ve ark., 2018; Çetiner ve ark., 2020; Wang ve ark., 2020). Seramik 

sanayisinde seramik yüzeylerini kaplama malzemelerinin akışkanlıklarını arttırmada, yoğunluklarını ve 

doygunlaştırma ısılarını düşürmede kullanılmaktadır (Hernández ve ark., 2022). 

Aromatik N-oksitler ve türevleri, metal içeren bileşik oluşturabilen önemli köprüleme ligandlarıdır 

( Aakeröy ve  Salmon, 2005; Hall, 2011; Hezil, 2016). Bu nedenle pridin ligandları ile elde edilen ML2X2 

tipi bileşiklerin kristal yapı özellikleri literatürde incelenmiştir (Yahsi ve ark., 2015; Gungor, 2017). 

Burada M, bir metal (Mn, Cd, Pd, Cu) L, pridin ligand ve X, Cl veya Br gibi bir halojendir. Bu bileşikler 

π···π ve moleküller arası etkileşimler nedeniyle istiflenerek katıhal yapılarında polimerik bir dizilim 

göstermiştir. 

Kristal mühendisliğinde ve malzeme biliminde amaca uygun yeni fonksiyonel malzemeleri 

geliştirmek için π···π ve moleküller arası hidrojen bağ etkileşimleri araç olarak kullanılmaktadır. Bu 

alanlardaki araştırmacılar için π···π ve moleküller arası hidrojen bağ etkileşimlerin doğasını anlamak, 

teknolojik uygulamalar için yeni malzemeleri tasarlamak ve sistemik olarak kontrol etmek önemlidir. 

Bu nedenle, kristal mühendisliği ve malzeme biliminin umut verici yapı taşlarından biri olan ve gelişen 

teknoloji ile birlikte uygulama alanları artan boronik asit ve türevlerini içeren yeni metal bileşiklerinin 

sentezi, kristal yapısının aydınlatılması ve hidrojen bağ etkileşimlerini incelemeyi hedefledik. 

Bu çalışmada, metal komplekslerinin kristal yapısının önemi dikkate alınarak kristal mühendisliği 

alanında alternatif olabilecek polimerik bir yapıya sahip olan yeni {[HNC5H4B(OH)(OCH3)-4]2PdCl2} 

bileşiğin yapısal karakterizasyonu rapor edildi.  

MATERYAL ve METOT 

Kullanılan kimyasal maddeler ve çözücüler Sigma–Aldrich firmasından ticari olarak alındı. 

LECO-CHNS-932 marka cihazı ile C, H ve N element analizi gerçekleştirildi. Bruker Apex II X-Işınları 

Tek Kristal Difraktometre cihazı ile tek kristal X-ışınımı şiddet verileri elde edildi. Şiddet verilerine 

absorpsiyon, lorentz ve polarizasyon düzeltmeleri SAINT (Bruker-AXS, 2008) programında yapıldı. 

Bileşiğin yapısı OLEX2 programında (Dolomanov ve ark., 2009) ve SHELXTL (Sheldrick, 2008) 

üzerinde küçük kareler yöntemi kullanıldı. Hidrojen bağ etkileşimleri MERCURY (Macrae ve ark., 

2006) programı ile oluşturuldu. 

{[HNC5H4B(OH)(OCH3)-4]2PdCl2} Bileşiğin Sentezi 

4-Piridin boronik asit (61.4 mg, 0.5 mmol) ve K2PdCl2 (80 mg, 0.25 mmol) 10 ml %37 seyreltik 

HCl’de ayrı ayrı çözüldü ve birleştirildi. Birleştirilen çözelti kaynama noktası sıcaklığında (~110˚C) 
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tutularak 30 dakika karıştırıldı ve beklemeye bırakıldı. Çözücü buharlaştıktan birkaç hafta sonra oluşan 

kristaller süzülerek toplandı. Bileşiğin molekül yapısı Şekil 1’de görülmektedir. 

C12H16B2Cl2N2O4Pd, verim % 80. Teorik element analizi (%): C 31.94; H 3.57; N 6.21. Deneysel 

Element Analizi (%) : C 30.850; H 2.910; N 6.502. 

NB

HO

OH3C

Pd

Cl

Cl

N B

OH

O CH3 
Şekil 1. Bileşiğin şematik gösterimi 

BULGULAR VE TARTIŞMA  

Bileşik, monoklinik kristal sisteminde P21/n uzay grubuna sahiptir. Bileşiğin asimetrik biriminde 

{[HNC5H4B(OH)(OCH3)-4]2PdCl2} molekülünün yarısı bulunmaktadır. Bileşikteki PdII atomu 

kristalografik inversiyon merkezinde yer alır ve dörtlü bir koordinasyona sahiptir. Bileşikteki iki piridin 

halkası eş düzlemseldir ve N1–Pd1–N1* ve Cl1–Pd1–Cl1* açıları, [* = −x, −y+2, −z] 180°'dir. Bu 

nedenle PdII iyonu kare düzlem geometriye sahiptir. Pd-N ve Pd-Cl bağ uzunlukları sırasıyla 2.307(4) Å 

ve 2.022(12) Å’dur. Bileşikte B atomunun koordinasyon açılarının toplamı 369.8(14) ° ve B–O bağ 

uzunluğu ortalama 1.35(2) Å’dur. Bileşiğin bağ uzunlukları ve bağ açıları literatürde rapor edilen benzer 

yapıların özellikleri ile uyum içindedir (Yahsi ve ark., 2015; Gungor, 2017). 

 
Şekil 2. Bileşiğin molekül yapısı 

Bileşikte moleküller arası CH···O ve CH···Cl bağ etkileşimleri bulunmaktadır (Şekil 3, Çizelge 

3). Bu bağlar Şekil 3’te olduğu gibi bir boyutta polimerik zincir bir yapı oluşturmaktadır. C6H6BCl4 

etkileşiminde H···Cl mesafesi 2.83 Å’dur. H···Cl mesafesi bu iki atomun van der Waals yarıçaplarının 

toplamından daha kısadır (H···Cl için 2.95 Å) (Kinzhalov ve ark., 2017). Bir boyutta hidrojen bağlı 

zincir yapıdaki moleküller CH···O ve CH···Cl etkileşimleri ile paketlenir ve üç boyutta bir yapı 

oluşturmaktadır (Şekil 4). Hidrojen bağlı bu yapı, bc-düzleminde yer alır ve a-ekseni boyunca istiflenir. 

Ayrıca, a ekseni boyunca istiflenen yapı π···π etkileşimleriyle daha da kararlı hale gelir. İstiflenen 

piridin zincirleri arasındaki mesafe 3.875 Å’dur (Şekil 5). 

 
Şekil 3. CH···O ve CH···Cl etkileşimleri ile oluşan bir boyutlu zincir yapı 
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Şekil 4. Bileşiğin üç boyutlu yapısı. 

 
Şekil 5. π···π etkileşmesi 

Çizelge 1. Bileşiğin kristalografik verileri 

CCDC No 2152970 

Molekül formülü C12H16B2Cl2N2O4Pd 

Molekül Ağırlığı (g mol-1)  451.19 

Kristal sistem  Monoklinik 

Uzay Grubu  P21/n 

 

Birim Hücre Parametreleri  

 

a=3.8749 (8)Å        α= 90° 

b=10.177 (2) Å    β =91.78° (3) 

c=20.403 (4)Å     γ =90° 

V (Å3) 804.2 (3) 

Z  2 

T (K) 100 

h indeks -5≤ h ≤ 5, -13 ≤ k ≤ 13, -26 ≤ l ≤ 26 

ρcalc  (g/cm3) 1.863 

μ (mm–1) 1.504 

Toplanan Yansımalar  8555 

Bağımsız Yansımalar   1820 [Rint=0.054] 

Gözlenen Yansıma Sayısı  1714 

S  1.22 

Çizelge 2. Seçilen geometrik parametreler (Å, º) 

Çizelge 3. Hidrojen bağları (Å, °) 

DHA* DH HA DA DHA Simetri 

C2H2O2 0.95 2.55 2.889 101  

C6H6BCl4 0.98 2.83 3.717 151 1/2-x,1/2+y,1/2-z 

Bağ uzunluğu  Bağ açıları  

Pd1Cl1 2.307(4) Cl1*Pd1Cl1 180 

Pd1N1 2.022(12) N1Pd1N1* 180 

B1O2 1.36(2) N1Pd1Cl4* 90.3(4) 

B1O1 1.34(2) N1*Pd1Cl4* 89.7(4) 

  N1Pd1Cl4 89.7(4) 

  N1*Pd1Cl4 90.3(4) 

  O1B1 O2         126.7(14) 

  C4C3 B1         121.8(14) 

  C2C3B1         121.1(14) 

(*) −x, −y+2, −z    
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SONUÇ 

{[HNC5H4B(OH)(OCH3)-4]2PdCl2} bileşiği sentezlendi ve kristal yapısı tek kristal X-ışını 

kırınımı difraktometresi ile karakterize edildi. Bileşikteki dört koordinasyonlu Pd iyonu kare düzlem 

geometriye sahiptir. CH···O ve CH···Cl moleküller arası etkileşimler polimerik zincir bir ağ 

oluşturur. Bu ağ, bc düzleminde ve a ekseni boyunca π···π etkileşimleriyle istiflenerek 3 boyutlu kararlı 

bir yapı oluşturdu.  
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