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Oz

Bu calismada, birgok dogal bilesigin yapisinda bulunan kumarin ile
isatin iceren benzoksazol hibrit bilesiklerin sentezi {izerine
mikrodalga 1simanin etkileri incelenmistir. Calismada elde edilen 9
hibrit bilesigin sentezi daha 6nce calisma grubumuz tarafindan
geleneksel yontem kullanilarak gerceklestirilmistir. Bu ¢alismada
farkli olarak bu 9 bilesik, hem ev tipi hem de monomod mikrodalga
cihazi kullanilarak zaman, verim, saflik derecesi, enerji ve ¢oziict
kullanimi  yonlerinden karsilastirmalar  yapilmistir.  Yapilan
degerlendirmeler sonucunda, mikrodalga 1s1ma ile gerceklestirilen
sentezin onemli Olgiide daha az ¢oziicii ve enerji gereksinimine
ihtiyag duydugu, verim ve saflik derecesi yoniinden de avantajlar
sagladig1 gorilmiistiir.
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Abstract

In this work, the effects of microwave irradiation on synthesis of
benzoxazole hybrid compounds containing coumarin and isatin,
which are found in the structure of many natural compounds, were
examined. The synthesis of 9 hybrid compounds obtained in the
study was previously carried out by our research group using the
traditional method. In this study, these 9 compounds were compared
in terms of time, efficiency, purity, energy and solvent usage using
both a home type and a monomode microwave device. As a result
of these evaluations, it has been found that microwave synthesis
requires significantly less solvent and energy and provides
advantages in terms of efficiency and purity.

Keywords: Benzoxazole, isatin, coumarin, microwave, green
chemistry.
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1.GIRIS

Geleneksel 1sitmada kimyasal reaksiyonlar ceketli 1sitic1, kum banyosu, yag banyosu ya da klasik
diiz 1siticilarda gergeklestirilir. Bu tiir tekniklerin kullanilmasiyla reaksiyonlar uzun siire ve yiiksek
enerji gerektirmektedir. Ayrica bolgesel asir1 1sinmaya bagli olarak reaktif ve tirtinde bozunma
meydana gelebilmekte, bu da diisikk reaksiyon verimine ve saflastirma zorluklarina neden
olmaktadir. Bu nedenle giinlimiizde kimyasal reaksiyonlarin isitilmasinda basitligi, reaksiyon
veriminin artirmast ve segiciliginin yiiksek olmasi nedeniyle mikrodalga 1s1ma teknigi
kullanilmaktadir. Bundan dolay1, mikrodalga 1s1ma teknigi bir¢ok biyolojik aktif bilesigin sentezi
i¢in bir arag haline gelmistir (Kahveci ve ark., 2014; Kappe, 2004).

Kumarin tiirevlerinin sentezi ve biyolojik degerlendirilmesi ile ilgili literatiirde pek ¢ok calisma
bulunmaktadir. Ciinkii bu bilesiklerin, birgok dogal bilesigin yapisinda bulunmasinin yaninda,
antibakteriyel, antifungal, antikanser ve antioksidan gibi 6nemli 6zellikler gosterdigi bilinmektedir
(Kahveci ve ark., 2017; Mentese ve ark., 2024; Prusty & Kumar, 2020; Yilmaz ve ark., 2020;
Yilmaz ve ark., 2019). Klinik onayli kumarin tiirevi olan acenocoumarol, dicoumarolum ve
hymecromone bilesiklerinin yapilar1 Sekil 1 de verilmistir (Yilmaz & Faiz, 2018). Isatin,
molekiillerin hem dogal hem de sentetik yapisi i¢in muhtesem bir yapi iskeletine sahiptir. Bu
molekiiller antikanser, antibiyotik ve antidepresan gibi ilag tedavisinde kullanilmakta ve bunlarin
disinda da birgok klinik uygulamaya sahiptir. Bu 6zelliklerinden dolay1, Isatin ve tiirevleri
sergiledigi genis spektrumlu biyolojik 6zellikleri nedeniyle dikkat ¢ekmistir (Elsaman ve ark.,
2022; Gencer ve ark, 2014; Giiner ve ark., 2022; Nath ve ark., 2020; Raju ve ark., 2023; Yilmaz
ve ark., 2019).
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Sekil 1. Acenocoumarol, Dicoumarolum ve Hymecromone Bilesiklerinin Yapilari

Benzoksazol tiirevleri, yeni biyolojik bilesiklerin sentezinde yaygin olarak kullanilmalari
nedeniyle son yillarda biiyiik ilgi gormiistiir. Cok gesitli biyolojik 6zellikleri nedeniyle medisinal
kimyada 6nemli bir heterohalka haline gelmislerdir. Priaxim ve Benoxaprofen (antiinflamatuar
ilaglar olarak), Boxazomnycin B (antibiyotik olarak) ve Chlorxazole (kas gevsetici olarak) gibi
benzoksazol ¢ekirdegine sahip ¢ok sayida ilag piyasada bulunmaktadir (Sekil 2) (Kakkar ve ark.,
2018; Kaur ve ark., 2018; Yilmaz ve ark., 2020).
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Sekil 2. Ticari Olarak Satilan Baz1 Benzoksazol Tiirevi Ilaglar
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Bu calismada daha once sentezini gergeklestirdigimiz kumarin ve isatin igeren 1,3-benzoksazol-
2(3H)-on hibrit bilesikler (Yilmaz ve ark., 2020) hem geleneksel hem de mikrodalga isima
teknikleriyle elde edilmistir. Mikrodalga sentez hem mono mod hem de ev tipi mikrodalga
cihazlar kullanilarak gerceklestirilmistir. Sonuglar zaman ve verim yoniinden karsilastirilmistir.

2. DENEYSEL CALISMALAR

Calismalar sirasinda kullanilan kimyasal malzemeler Merck, Aldrich ve Alfa Easer firmalarindan
saglanmis, kullanilan ¢oziiciiler ise yerli (Isolab) ve yurt dis1 (Merck ve Sigma) kaynaklardan
temin edilmistir. Sentez ¢alismalar1t CEM Discover monomod ve Argelik marka MD 823 model
ev tipi mikrodalga cihazlar1 kullanilarak gerceklestirilmistir. Sentezlenen bilesiklerin erime
noktalari, Stuart SMP30 erime noktasi tayin cihazinda tayin edilmistir. Calismamiz sirasinda tiim
reaksiyonlar, ITK (ince Tabaka Kromatografisi) plakalarda kontrol edilerek reaksiyon siireleri
tespit edilmis ve sonug bilesiklerinin saflig1 yine ITK ile kontrol edilmistir.

2.1. 1,3-Benzoksazol-2-one (1) Bilesiginin Sentezi

Bu {iriin, 2-amino fenol ve tirenin konsantre HCI igerisinde reaksiyonuyla elde edilmistir (Yilmaz
ve ark., 2020). 0,01 mol 2-aminofenol, 10 mL konsantre HCI ve 0,05 mol iire karisimi sirasiyla
1.5 saat 140°C'de ve 2.5 saat 170°C'de geri sogutucu altinda 1s1tildi. Olusan karisim sogutuldu ve
tizerine 30 mL su ilave edildi. Elde edilen karisim oda sicakliginda 1 saat daha karistirildi.
Ardindan, NH3 ile nétrallestirildi. Coken iiriin siiziiliip bol suyla yikanip kurutuldu. Ardindan,
etanol ile kristallendirilerek saflastirildi.

Verim: 1,23 g, 92%; E. N.: 135 -136°C, (135°C (Safakish ve ark., 2017)).
2.2. Etil (2-okso-1,3-benzoksazol-3(2H)-il) Asetat (2) Bilesiginin Sentezi

Bu iiriin literatiirdeki yonteme gore sentezlenmistir (Yilmaz ve ark., 2020). Yuvarlak dipli bir
balon igerisinde, 0,01 mol 1 nolu bilesik ve 0,012 mol etil bromoasetat bilesigi aseton (50 mL)
icerisinde ¢6ziildii. Ardindan 0,03 mol susuz K>CQz ilave edilip 1 gece oda sicakliginda kariltirildi.
Olusan {iriin su ilavesiyle ¢oktiiriildii. Coken {iriin siiziiliip kurutuldu. Etanol ile kristallendirilerek
saflastirildi.

Verim: 1,91 g, 86%; E.N.: 90 -91°C, (89 °C (Safakish ve ark., 2017)).

2.3. 2-(2-Okso-1,3-benzoxazol-3(2H)-il) Asetohidrazid (3) Bilesiginin Sentezi

Bu lirlin literatiirdeki yonteme gore sentezlenmistir (Yilmaz ve ark., 2020). Yuvarlak dipli balon
igerisine 0,01 mol 2 nolu bilesik 25 mL etanol ile ¢oziildii. Uzerine 0,025 mol hidrazin hidrat ilave
edilip 3 saat geri sogutucu altinda kaynatildi. Daha sonra, karisim sogutulup olusan {iriin
coktiiriildii. Coken iiriin siiziiliip kurutuldu. Etanol ile kristallendirilerek saflagtirildi.

Verim: 1,49 g, %72 E.N.: 215 -217 °C, (215 °C (Safakish ve ark., 2017)).

2.4. 4a—f Bilesiklerinin Sentezi

Bu bilesikler literatiirdeki yonteme gore sentezlenmistir (Kahveci ve ark., 2015).Yuvarlak dipli bir
balon igerisinde, 0,5 ml piridin igeren 50 mL etanol ¢oziiciisiinde salisilaldehit tiirevi (0,01 mol)

ve Meldrum asid (1,58 g, 0,011 mol), 6 saat boyunca geri sogutucu altinda kaynatildi. Reaksiyon
tamamlandiktan sonra (ince tabaka kromatografisiyle kontrol edildi, etil asetat:hekzan, 4:1),
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¢Oziicii diisiik basing altinda ucuruldu. Elde edilen kat1 kisim suyla yikandiktan sonra, olusan iiriin
etanol-su (3:2) karisiminda kristallendirilerek saflastirildi.

2.4.1. 2-Okso-2H-kromen-3-karboksilik asit (4a):

Verim: 1,40 g, 73%; E.N.: 189 -190 °C, (188 °C(Kahveci ve ark., 2015)).

2.4.2. 6-Kloro-2-okso-2H-kromen-3-karboksilik asit (4b):

Verim: 2,48 g, 76%; E.N.: 194 -195 °C, (193 °C (Baraldi ve ark., 2004)).

2.4.3. 6-Bromo-2-okso-2H-kromen-3-karboksilik asit (4c):

Verim: 1,81 g, 67%; E.N.: 195 -196 °C, (194 °C-196°C (Kahveci ve ark., 2015)).

2.4.4. 6,8-Dikloro-2-okso-2H-kromen-3-karboksilik asit (4d):

Verim: 1,77 g, 69%; E.N.: 222 -223 °C (220 -224°C (Creaven ve ark., 2006)).

2.4.5. 7-Dietilamino-2-okso-2H-kromen-3-karboksilik asit (4e):

Verim: 1,94 g, 75%; E.N.: 232-233 °C (230-232 °C (Danko ve ark., 2011)).

2.4.6. 8-Metoksi-2-0kso-2H-kromen-3-karboksilik asit (4f):

Verim: 1,96 g, 75%; E.N.: 215-216 °C (214-216 °C (Shults ve ark., 2010)).

2. 5. 5a—f Bilesiklerinin sentezi

Bu bilesikler literatiirdeki yonteme gore sentezlenmistir (Kahveci ve ark., 2015). Yuvarlak dipli
bir balon igerisine 5,95 g (0,05 mol) 1H-benzotriazol ve 75 mL CH2Cl> konuldu. Bir siire oda
sicakliginda karigtirildiktan sonra 1,08 mL (0,015 mol) SOCI: ilave edilip 30 dakika daha oda
sicakliginda karistirildi. Ardindan 0,01 4a-f bilesigi ilave edilip 12 saat oda sicakliginda
karistirildi. Coken kisim siiziiliip sicak suyla yikanarak iirlin ile birlikte ¢oken tuz ve 1H-
benzotriazol bilesiginin fazlasi tiriinden ayrildi. Kalan kat1 kisim etilalkol ile kristallendirilerek
saflastirildi.

2.5.1. 3-(1H-Benzotriazol-1-ilkarbonil)-2H-kromen-2-on (5a):

Verim: 2,10 g, 73%; E.N.:. 179-180 °C (176-177 °C (Kahveci ve ark., 2015)).

2.5.2. 3-(1H-Benzotriazol-1-ilkarbonil)-6-kloro-2H-kromen-2-on (5b):

Verim: 2,21 g, 63%; E.N.: 248-249 °C (248- 249 °C ( Kahveci ve ark., 2015)).

2.5.3. 3-(1H-Benzotriazol-1-ilkarbonil)-6-bromo-2H-kromen-2-on (5c):

Verim: 2,51 g, 68%; E.N.: 250-251 °C (250-251°C (Creaven ve ark., 2006)).

2.5.4. 3-(1H-Benzotriazol-1-ilkarbonil)-6,8-dikloro-2H-kromen-2-on (5d):

Verim: 2,35 g, 65%; E.N.: 263-264°C (263-264°C (Danko ve ark., 2011)).
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2.5.5. 3-(1H-Benzotriazol-1-ilkarbonil)-7-dietilamino-2H-kromen-2-on (5e):
Verim: 2,45 g, 68%; E.N.: 210-211°C (210-211°C (Danko ve ark., 2011)).
2.5.6. 3-(1H-Benzotriazol-1-ilkarbonil)-8-metoksi-2H-kromen-2-on (5f):
Verim: 2,47 g, 68%; E.N.: 236-237°C (236-237 °C (Y1ilmaz ve ark., 2019)).
2.6. 6a-f Bilesiklerinin Sentezi

2.6.1. Klasik yontem

Klasik yontem ile sentez, literatiirdeki yonteme gore gergeklestirilmistir (Safakish ve ark., 2017).
Yuvarlak tabanli bir balona 2-(2-0kso-1,3-benzoxazol-3(2H)-il)asetohidrazid (3) (0,01 mol) ve 5a-
f (0,011 mol) bilesigi mutlak etanol (40 mL) i¢inde bir siire oda sicakliginda karistirildi. Karigim
8 saat boyunca geri sogutucu altinda kaynatildi. Reaksiyonun tamamlandigi ince tabaka
kromatografisi (Etilasetat/Hekzan 3:1) ile kontrolii saglandi. Reaksiyonun tamamlanmasinin
ardindan ¢oken iiriin siiziiliip kuruldu ve ardindan sicak etanol ile iyice yikanarak saflastirildi.

2.6.2. Mikrodalga yontem (Ev tipi mikrodalga)

2-(2-Okso-1,3-benzoxazol-3(2H)-il)asetohidrazid (3) (0,01 mol) ve 5a-f (0,011 mol) bilesigi
mutlak etanol (20 mL) i¢inde bir siire oda sicakliginda karistirildi. Ardindan, karisima ev tipi
mikrodalga firinda 5 dakika stireyle 300 W mikrodalgaya 1s1ma uygulandi. Daha sonra karigim bir
slire sogumaya birakildi ve tekrar 5 dakika siireyle 300 W mikrodalgaya 1s1ma uygulandi (¢oziict
miktar1 azaldigr i¢in 10 mL etanol ilave edildi). Reaksiyonun tamamlandigi ince tabaka
kromatografisi (Etilasetat/Hekzan 3:1) ile kontrolii saglandi. Reaksiyonun tamamlanmasinin
ardindan ¢oken tiriin siizliliip kuruldu ve ardindan sicak etanol ile iyice yikanarak saflastirildi.

2.5.3. Mikrodalga yontem (Mono mod mikrodalga)

Mutlak etanol i¢inde (10 mL), 2-(2-okso-1,3-benzoxazol-3(2H)-il)asetohidrazid (3) (0,01 mol) ve
Sa-f bilesigi (0,011 mol), kapali kapta 300W, 120 °C ve 5 dakika siireyle (tutma siiresi) basing
kontrolii altinda mikrodalgaya 1s1ma uygulandi. Reaksiyonun tamamlandigi ince tabaka
kromatografisi (Etilasetat/Hekzan 3:1) ile kontrolii saglandi. Reaksiyonun tamamlanmasinin
ardindan ¢oken {iriin siizliliip kuruldu ve ardindan sicak etanol ile 1yice yikanarak saflastirildi.

2-Okso-N'-[(2-0kso-1,3-benzoksazol-3(2H)-il)asetil]-2H-kromene-3-karbohidrazid (6a):
E.N.: 300°C-301°C (Yilmaz ve ark., 2020).

6-Kloro-2-Okso-N'-[(2-0kso-1,3-benzoksazol-3(2H)-il)asetil]-2H-kromene-3-karbohidrazid
(6b): E.N.: 322-323 °C (Yilmaz ve ark., 2020).

6-Bromo-2-Okso-N'-[(2-0kso0-1,3-benzoksazol-3(2H)-il)asetil]-2H-kromene-3-karbohidrazid
(6¢): E.N.: 327-328 °C (Yilmaz ve ark., 2020).

6,8-Dikloro-2-Okso-N'-[(2-0kso-1,3-benzoksazol-3(2H)-il)asetil]-2H-kromene-3-
karbohidrazid (6d): E.N.: 317-318 °C (Yilmaz ve ark., 2020).

7-Dietilamino-2-Okso-N'-[(2-0kso-1,3-benzoksazol-3(2H)-il)asetil]-2H-kromene-3-
karbohidrazid (6e): E.N.: 283-284 °C (Yilmaz ve ark., 2020).
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8-Methoksi-2-Okso-N'-[(2-0kso-1,3-benzoksazol-3(2H)-il)asetil]-2H-kromene-3-
karbohidrazid (6f): E.N.: 326-327 °C (Yilmaz ve ark., 2020).

2.7. Ta—c Bilesiklerinin Sentezi
2.7.1. Klasik yontem

Klasik yontem ile sentez, literatiirdeki yonteme gore gergeklestirilmistir (Yilmaz ve ark., 2020).
2-(2-Okso-1,3-benzoxazol-3(2H)-il)asetohidrazid (3) (0,01 mol) ve isatin tiirevi (0,011 mol)
bilesik, 0,5 mL konsantre asetik asit iceren mutlak etanol (45 mL) icinde 5 saat siireyle
gerisogutucu altinda kaynatildi. Reaksiyonun tamamlandigi ince tabaka kromatografisi ile kontrol
edildi (Etilasetat/Hekzan 3:1). Karisim daha sonra bir behere alinarak oda sicakligina gelene kadar
bekletildi. Coken {iriin siiziiliip, kurutuldu ve ardindan sicak etanol ile yikanarak saflastirildi.

2.7.2. Mikrodalga yontem (Ev tipi mikrodalga)

2-(2-Okso-1,3-benzoxazol-3(2H)-il)asetohidrazid (3) (0,01 mol) ve isatin tiirevi (0,011 mol)
bilesik, 0,5 mL konsantre asetik asit igeren mutlak etanol (25 mL) i¢inde bir siire oda sicakliginda
karistirildi. Ardindan, karisima ev tipi mikrodalga firinda 5 dakika siireyle 300 W mikrodalgaya
1s1ma uygulandi. Daha sonra karigim bir siire sogumaya birakildi ve tekrar 5 dakika siireyle 300
W mikrodalgaya 1sima uygulandi (¢oziicii miktar1 azaldigi igin 10 mL etanol ilave edildi).
Reaksiyonun tamamlandigi ince tabaka kromatografisi ile kontrol edildi (Etilasetat/Hekzan 3:1).
Karisim daha sonra bir behere alinarak oda sicakligina gelene kadar bekletildi. Coken {iriin
stiziiliip, kurutuldu ve ardindan Sicak etanol ile yikanarak saflastirildi.

2.7.3. Mikrodalga yontem (Mono mod mikrodalga)

2-(2-Okso-1,3-benzoxazol-3(2H)-il)asetohidrazid (3) (0,01 mol) ve isatin tiirevi (0,011 mol)
bilesik, mutlak etanol (10 mL) icerisinde kapali kapta 300W, 120 °C ve 5 dakika siireyle (tutma
stiresi) basing¢ kontrolii altinda mikrodalgaya 1s1ma uygulandi. Reaksiyonun tamamlandig ince
tabaka kromatografisi ile kontrol edildi (Etilasetat/Hekzan 3:1). Reaksiyonun tamamlaninca,
karisim bir behere alinip oda sicakligina kadar sogutuldu. Coken tiriin siiziiliip, kurutuldu ve
ardindan sicak etanol ile yikanarak saflagtirildi.

2-(2-Okso-1,3-benzoksazol-3(2H)-il)-N’-[2-0x0-1,2-dihidro-3H-indol-3-iliden] asetohidrazid
(7a): E.N.: 223-224 °C (Yilmaz ve ark., 2020).

N'-[5-Kloro-2-0kso-1,2-dihidro-3H-indol-3-iliden]-2-(2-okso-1,3-benzoksazol-3(2H)-
il)asetohidrazid (7b): E.N.: 239-240 °C (Yilmaz ve ark., 2020).

N’-[5-Bromo-2-okso-1,2-dihidro-3H-indol-3-iliden]-2-(2-okso-1,3-benzoksazol-3[2H]-
il)asetohidrazid (7c): E.N.: 256-257 °C (Yilmaz ve ark., 2020).

3. TARTISMA
[lk olarak, 2-aminofenol ile iirenin reaksiyonundan 1,3-benzoksazol-2-on (1) bilesiginin sentezi
gerceklestirilmistir. Bu bilesigin ester tiirevini (2) elde etmek i¢in, 1 nolu bilesik etil bromoasetat

ile reaksiyona sokulmustur. 2-(2-Okso-1,3-benzoksazol-3(2H)-il)asetohidrazit (3) bilesigi, bilesik
2 ile hidrazin hidratin reaksiyonundan elde edilmistir (Sekil 3) (Yilmaz ve ark., 2020).
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Sekil 3. 2-(2-Okso-1,3-benzoksazol-3(2H)-il)asetohidrazit (3) Nolu Bilesigin Sentezi

Bir sonraki adimda ise, 3-(1H -benzotriazol-1-ilkarbonil)-2H -kromen-2-on tiirevi bilesiklerin (5a-
f) eldesi gerceklestirilmistir. Ilk olarak Meldrum asidi ve salisilik aldehitlerin 1 mL piridin igeren
etanol igindeki reaksiyonundan kumarin-3-karboksilik asitler (4a-f) sentezlenmistir. Literatiir
taramamiz, benzotriazol grubunun kolay ayrilan bir grup oldugunu ve bu nedenle sentetik
uygulamalar i¢in birgok avantaj sundugunu gostermistir (Kahveci ve ark., 2015). Bu nedenle, 5a-

f bilesiklerinin sentezi, 4a-f bilesiklerinin 1H-benzotriazol diklorometan igerisinde reaksiyonuyla
elde edilmistir (Sekil 4).
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a: R;:H, R,:H, R5:H, b: R:Cl, R,:H, R;:H, ¢: R:Br, R,:H, R;:H, d: R:Cl, R,:H, R5:Cl,
e: R;:H, R,:N(Et),, R5:H, f: R;:H, R,:H, R;:OCH;

Sekil 4. 5a-f Bilesiklerinin Sentezi
Son basamakta ise hedeflenen molekiillerin sentezi gergeklestirilmistir. Bunun i¢in, benzoksazol

tirevleri, 3 nolu bilesik ve 5a-f bilesiklerinin  mutlak etanol i¢indeki reaksiyonundan
Benzoksazol-kumarin hibrit bilesiklerinin (6a-f) eldesi gergeklestirilmistir (Sekil 5).

O O H 0
R 0] Etanol R N
1 N N.N\\N N ©: >=O - 1 A E, \"/\N/”\O
R, (O 0) N Klasik yada 0]
R, HzNHN\’H Mikrodalga R; i 0" 0
3
O 6a-f
S5a-f
3

Sekil 5. 6a-f Bilesiklerinin Sentezi

Ardindan, 3 nolu bilesik isatin tilirevleriyle etkilestirilerek schiff bazi olusum reaksiyonuyla
benzoksazol-isatin hibritlerinin (7a—c) sentezi gerceklestirilmistir (Sekil 6).
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O

O>= o Etanol

O - e e o3

N R A
(0]

O

3 7a-c

Ry4: a: H, b: Cl, ¢: Br
Sekil 6. 7a-c Bilesiklerinin Sentezi

Hedeflenen bilesiklerin sentezi, hem geleneksel ve hem de mikrodalga 1sitma yontemleriyle
gerceklestirilmistir. Mikrodalga yontemi, ev tipi mikrodalga ve monomod mikrodalga cihazlari
kullanilarak gergeklestirildi. Elde edilen sonuglar, mikrodalga yonteminin klasik yonteme gore
saflik, reaksiyon siiresi ve verim agisindan avantajlara sahip oldugunu gostermistir. Ayrica
monomod mikrodalga cihazi kullanilarak gerceklestirilen yontem, ev tipi mikrodalga cihazi
kullanilarak yapilan yonteme gore daha yiiksek saflik derecesi, kisa reaksiyon stiresi, daha diisiik
enerji gereksinimi ve daha yiliksek verim saglamistir. Elde edilen sonuglar Tablo 1. de
karsilastirilmistir.

Tablo 1. Klasik ve Mikrodalga Isitma Yontemlerinin Verim ve Zaman Y 6niinden

Karsilastirilmasi
Verim(%) Zaman
Bilesik Klasik _Ev tipi Monomod Klasik _Ev tipi I\/_Ionomod
Yontem | Mikrodalga | Mikrodalga | Yontem | Mikrodalga | Mikrodalga
(saat) (dakika) (dakika)
6a 75 76 90 8 10 (2x5) 5
6b 62 71 89 8 10 (2x5) 5
6c 74 79 90 8 10 (2x5) 5
6d 65 80 84 8 10(2x5) 5
6e 76 81 83 8 10 (2x5) 5
6f 72 75 87 8 10 (2x5) 5
7a 83 81 93 5 5 5
7b 72 73 77 5 5 5
7C 79 85 85 5 5 5

Her ii¢ yontem ile elde edilen iiriinlerin saflik dereceleri, hem ince tabaka kromatografisi hem de
erime noktasi kontrolilyle kontrol edilmistir. Monomod mikrodalga ile elde edilen {irlinlerin 1 defa
20 ml etanol ile yikanarak safastirilmasi sonucunda, diger yontemlerle elde edilen iirlinlerden daha
saf (ince tabaka kromatografisi kontrolii sonucu) ve literatiir ile uyumlu erime noktalarina sahip
bilesikler elde edildigi goriilmiistiir. Ev tipi mikrodalga cihaziyla ve klasik yontemle elde edilen
tirtinlerin saflastirilmasinda ise 20 mL etanol ile 2-3 kez yikanarak saf ve literatiir ile uyumlu erime
noktasina sahip triinler elde edilmistir. Reaksiyon i¢in ve saflastirma ic¢in kullanilan ¢6ziici
kullanimlar diistiniildiigiinde monomod mikrodalga cihaz1 kullaniminin daha ¢evreci bir yontem
oldugu agikca goriilmektedir. Elde edilen sonuglar Tablo 2. de verilmistir.
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Tablo 2. Klasik ve Mikrodalga Isitma Yontemlerinin Coziicii Kullanimi Y 6niinden

Karsilastirilmasi
Reaksiyon asnasinda (mL) Saflagtirma icin (mL)
Bilesik | Klasik Evtipi | Monomod | Klasik Mii‘r’;éz'lga Monomod
Yontem | Mikrodalga | Mikrodalga | Yontem . Mikrodalga
(dakika)
6a 50 30 10 40 (2x20) | 40 (2x20) 20
6b 50 30 10 40 (2x20) | 40 (2x20) 20
6C 50 30 10 40 (2x20) | 40 (2x20) 20
6d 50 30 10 40 (2x20) | 40 (2x20) 20
6e 50 30 10 60 (3x20) | 60 (3x20) 20
6f 50 30 10 40 (2x20) | 40 (2x20) 20
7a 40 35 10 40 (2x20) | 40 (2x20) 20
7b 40 35 10 60 (3x20) | 40 (2x20) 20
7C 40 35 10 60 (3x20) | 60 (3x20) 20

4. SONUC VE ONERILER

Bu ¢alismada, daha once ¢alisma grubumuz tarafindan klasik yontemle sentezi gergeklestirilen
isatin ve kumarin iceren benzoksazol hibrit bilesiklerin sentezi literatiirde ki yontemden farkli
olarak ev tipi ve monomod mikrodalga cihazlar1 kullanilarak gerceklestirilmistir. Hem ev tipi hem
de monomod mikrodalga cihazinin kullanimi, geleneksel 1sitmaya gore elde edilen iiriin verimi,
saflig1, reaksiyon siiresi ve kullanilan enerji agisindan avantaj saglamistir. Monomod mikrodalga
cihazinda, ortama gelen mikrodalga 1sinlarin dogrudan gelmesinden dolayi, ev tipi mikrodalga
cihaziyla gerceklestirilen senteze goére verim ve saflik derecesi agisindan 6nemli avantajlar
saglamigtir. Ayrica, monomod mikrodalga cihaziyla gerceklestirilen sentezler, ev tipi mikrodalga
cihaz1 kullanimina gbre daha az ¢6ziicii kullanilarak gergeklestirilmistir. Ayni1 zamanda, monomod
mikrodalga cihaziyla elde edilen iiriinlerin daha saf olmasindan dolay1 saflagtirma i¢in kullanilan
¢ozlicli miktarininda daha az kullanildig1 goriilmiistiir. Bundan dolayi, bu tiir bilesiklerin sentezi
icin daha Once gelistirilen klasik yonteme gore, monomod mikrodalga cihazi kullanilarak daha
hizli, verimli, ¢cevreci ve ekonomik bir sekilde sentezi bu calismayla gergeklestirilmistir. Mono
mod mikrodalga cihazi kullanilarak bu tiir bilesiklerin sentezinin gerceklestirilmesiyle, hem daha
ekonomik, daha ¢evreci ve ayn1 zamanda ¢ok daha kisa siirede ve saf iirlinler elde edilebildigi bu
calismada gosterilmistir.

Arastirma ve Yayin Etigi Beyani
Yapilan caligmada arastirma ve yayin etigine uyulmustur.
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