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ÖZET:  

Schiff bazlı C27H31NO2 bileşiğinin yapısal özelliklerinin belirlenmesi için spektroskopik 

çalışmalar yapılmıştır. Bu kapsamda yapılan çalışmalar; X-ışını çalışması, IR çalışması, Uv-Vis 

çalışması, 13C-NMR çalışması ve 1H-NMR çalışmasını içermektedir. Bu çalışmada kullanılan 

yöntemler, yapısal karakterizasyonun belirlenmesinde kullanılan en etkili yöntemlerdir. 

Karakterizasyonu tamamlanan bileşiğin enol-imin formunda şekillendiği belirlenmiştir. X-ışını 

analizine göre birim hücre başına iki molekül düşmektedir. İncelenen bileşiğin benzen halkaları 

arasındaki düzlemler arasında bir açı olduğu gözlemlenmiştir. Bu bağlamda yapının düzlemsel 

olmadığı belirlenmiştir. Düzlemsel olmayan Schiff bazlı bileşiklerin ağırlıklı olarak 

termokromik özellik gösterdiği literatür verileri doğrultusunda kabul edilen bir durumdur. 

Sentezlenen bileşiğin oluşumunda yer alan atomların birbirleri ile olan etkileşim değerleri, 

bileşik yapısını tanımak ve baskın olan etkileşim çiftlerini belirlemek açısından önemlidir. Bu 

kapsamda bileşikte yer alan atomların etkileşim yüzdeleri Hirshfeld yüzey analizi yöntemi ile 

belirlenmiştir. Ek olarak, moleküler yüzey morfolojiside bu programdan yararlanılarak 

belirlenmiştir. 

. 

Structural Characterization and Spectroscopic Studies of (E)-2,4-di-tert-butyl-6-(((4-

phenoxyphenyl)imino)methyl)phenol Compound 

Highlights: 
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• NMR 

characterization 
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ABSTRACT:  

Spectroscopic studies were carried out to determine the structural properties of the Schiff base 

C27H31NO2 compound. The studies carried out within this scope include X-ray diffraction, IR, 

Uv-Vis, 13C-NMR and 1H-NMR studies. The methods used in this study are the most effective 

methods used in determining structural characterization. It was determined that the compound 

whose characterization was completed was shaped in the enol-imine form. According to X-ray 

analysis, there are two molecules per unit cell. It was observed that there is an angle between 

the planes between the benzene rings of the investigated compound. In this context, it was 

determined that the structure was not planar. It is accepted in the literature that non-planar 

Schiff-based compounds mainly exhibit thermochromic properties. The interaction values of 

the atoms in the formation of the synthesized compound are important in terms of recognizing 

the compound structure and determining the dominant interaction pairs. In this context, the 

interaction percentages of the atoms in the compound were determined by the Hirshfeld surface 

analysis method. In addition, the molecular surface morphology was determined by using this 

program. 
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GİRİŞ 

Schiff bazları, fiziksel ve kimyasal özellikleri ile dikkat çeken gruplardır ve uzun yıllardır güneş 

pilleri (Abdalhadi ve ark., 2021; Abdellah ve ark., 2021), boyar maddeler (Ibrahim ve ark., 2023), 

sensörler  (Akbari ve ark., 2022) ve kendi kendine iyileşen polimerler (Bei ve ark., 2022; Wang ve 

ark., 2023) gibi alanlarda kullanılmışlardır. Aynı zamanda antikanser (Jain ve ark., 2023), antifungal 

(Amirthaganesan ve ark., 2022), antibakteriyel (Maia ve ark., 2022; Kaya ve ark., 2021), 

antimikrobiyal (Joseyphus ve ark., 2022), antioksidan (Yekhlef ve ark., 2023) özellikleri 

barındırmasından dolayı biyolojik aktivite açısından da incelenmişlerdir. Bu bileşikler genellikle 

aldehitler veya ketonlar ile aminler arasındaki etkileşim reaksiyonlarının ürünleridir. Genellikle özgün 

imin grupları ile bilinir ve başlangıç malzemelerini (aldehitler veya aminler) değiştirerek farklı 

fonksiyonel gruplarla çeşitlendirilirler (Süleymanoğlu ve ark., 2017; Şahin ve ark., 2015). Schiff 

bazlarında O, S, K, X gibi farklı atomların bulunması, imin ve hidroksil grupları ile birlikte H bağ 

merkezi sayısını artırır (Güzel ve ark., 2023). Termodinamik kararlılık ve biyolojik aktivitelerinde 

değişikliklere neden olur. o-hidroksi schiff bazı ligandları, enol-imin (hidrojen, oksijen atomuna bağlı) 

ve keto-amin formları (hidrojen, azot atomuna bağlı) ve zwitteriyonik formlar (hidrojen, azot atomu ve 

oksijen atomu tarafından ortalaşa kullanıldığı durum) arasındaki tipik hidrojen bağları ve tautomerizm 

nedeniyle 3 farklı gruba ayrılır (Kalecik ve ark., 2022). 

C27H31NO2 bileşiği X-ışını kırınım yöntemi, UV-Vis, kızılötesi spektroskopisi yöntemi ve NMR 

yöntemi kullanılarak karakterize edilmiştir ve incelenen tüm deneysel yöntemler sonucunda enol-imin 

formunda şekillendi tespit edilmiştir. X-ışını kırınımı sonucunda elde edilen üç boyutlu yapı, başlık 

bileşiğinin intra ve intermoleküler hidrojen bağlarını, kristal yapılarını (geometrik parametreler) ve 

kristal paketlenmenin anlaşılmasını sağlamıştır. Hirshfeld yüzey (HS) analizi, moleküller arası 

temasların doğasını, parmak izi çizimlerini ve moleküler yüzey konturlarını (dnorm, di ve de) ortaya 

koymaktadır. 

MATERYAL VE METOT  

(E)-2,4-di-tert-bütil-6-((4-fenoksifenilimino)metil)fenol Bileşiğinin Sentezi 

(E)-2,4-di-tert-bütil-6-((4-fenoksifenilimino)metil)fenol (C27H31NO2) bileşiği metanol ortamı 

içerisinde (20 ml) 3,5-di-tert-bütil-2-hidroksibenzaldehit (46,8 mg, 0,2 mmol) ligandı ile (20 ml) 4-

fenoksianilin (37,02 mg, 0,2 mmol) ligand karışımı geri soğutucu altında kaynatılarak hazırlandı. 

Reaksiyon karışımı geri soğutucu altında 4 saat karıştırıldı. İncelenen C27H31NO2 bileşiği, bir metanol 

çözeltisinin (E.N: 373-375 K; Verim %76) yavaş buharlaştırılmasıyla elde edildi. 

 

Şekil 1. C27H31NO2 bileşiğine ait beklenen yapı 
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Spektroskopik Ölçümler 

Araştırma makalesi için sentezlenen C27H31NO2 bileşiğin kızılötesi spektrumunun (IR) 

oluşturulması Bruker Vertex-80v ve PerkinElmer Two spektrometresinden yararlanılarak sağlanmıştır. 

Spektrumun elde edilebilmesi için kristal yapı toz haline getirilmiş ve cihazda yer alan ilgili alana 

yerleştirilmiştir ve IR spektrumu 400-4000 cm-1 aralığında incelenmiştir. UV-Vis spektrumu, Unicam-

UV200 UV–Visible spektrometresi ile kaydedilmiştir. Bileşik yapınsın karakterizasyonu belirlemek 

için kullanılan diğer bir yöntem olan 1H-NMR ve 13C-NMR yöntemleri, Bruker Avance III HD 400 

MHz NMR cihazından yararlanılarak elde edilmiştir. 

X-Işını Kristalografi Çalışmaları 

Araştırma makalesi için sentezlenen C27H31NO2 bileşiğin kırınım şiddetleri verileri Bruker D8 

QUEST difraktometresi kullanılarak elde edilmiştir. Kırınım şiddet verileri, 296 kelvin olan oda 

sıcaklığında Molibden 𝐾𝛼 (λ = 0.71073 Å) ışını olarak bilinen X-ışınından yararlanılarak kırınım 

verileri toplanmıştır. X-ışını yansımaları sonucunda oluşan veriler ve hücre iyileştirmeleri için X-

AREA programından yararlanılmıştır. Veri indirgeme için X-RED32’den yararlanılmıştır. İncelen 

bileşikten elde edilen veriler SHELXT-2014 (Sheldrick, 2015) programı yardımıyla direkt yöntemler 

kullanılarak çözülmüştür. Yapının arıtımı için WinGX (Farrugia, 2012) arayüz programı içinde yer 

alan SHELXL-2014 (Sheldrick, 2015)’den faydalanılarak en küçük kareler yöntemi ile arıtılmıştır. 

Moleküler yapının çözümünde tüm hidrojen atomları literatür verileri ile uyumlu olan değerlerde 

uygun pozisyonlara yerleştirilmiştir. İncelenen bileşikte, metil grubu için bağ uzunluğu 0.96 Å, 

aromatik CH için 0.93 Å olarak sabitlenmiştir. 

Kuramsal Hesaplamalar 

Crystal Explorer 3.1 programı kullanılarak, incelediğimiz C27H31NO2 bileşiğin yapısı için 

Hirshfeld yüzeyi oluşturuldu ve Hirshfeld yüzeyinden elde edilen veriler grafikleriyle görselleştirildi 

(Wolff ve ark., 2012). Bunun yanı sıra, moleküler yapının 13C-NMR ve 1H-NMR değerleri kuramsal 

olarak elde edildi ve rezonans durumları ve kimyasal kayma değerleri hakkında veriler çıkartıldı. 

Kuramsal hesaplamaların tamamı sorumlu yazar tarafından gerçekleştirilmiştir.  

BULGULAR VE TARTIŞMA   

Optimize Yapı 

C27H31NO2 bileşiğinin önemli görülen deneysel veri parametreleri Çizelge 1'de sunulmuştur. (E)-

2,4-di-tert-bütil-6-(((4-fenoksifenil)imino)metil)fenol bileşiğinin X-ışını kırınımı sonucu elde edilen 

moleküler yapısı Şekil 2'de gösterilmiştir. Ayrıca, ilk defa sentezlen bileşik için seçilmiş geometrik 

parametreler, spektroskopik yöntem verilerine dayanarak Çizelge 1'de listelenmiştir. 

%25 olasılıklı olacak şekilde elde edilen ORTEP-III görünümü Şekil l’de verilmektedir. 

C27H31NO2 bileşiğin kristal yapısı içerisinde birim hücre başına 2 molekül düşmektedir. İncelen 

C27H31NO2 bileşiği P1 uzay grubunda Triklink yapıda oluşmuştur. C27H31NO2 bileşiğinin molekül 

şekillenimi, benzen halkaları arasındaki dihedral açıların yüksek açı değerlerine sahip olmasından 

dolayı düzlemsel değildir. C27H31NO2 bileşiğinin içerisinde yer alan atom çiftleri arasından önemli 

görülen bağ uzunlukları ve türleri sırasıyla O1—H1, N1—C13, N1—C10, O1—C15, C4—O2, O2—

C7, ve C1—C6 atom etkileşimleri için 0.8200 Å, 1.261 (5) Å, 1.428 (4) Å, 1.350 (4) Å, 1.371 (5) Å, 

1.393 (5) Å, ve 1.388 (2)Å olacak şekilde elde edildi. 
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Şekil 2. C27H31NO2 bileşiğine ait Ortep III (%25 olasılıklı) 

C27H31NO2 bileşiğinin içinde yer alan üçlü atom grupları arasında oluşan bağ açıları ve türleri 

sırasıyla C15—O1—H1, C17—C16—C15, C4—O2—C7, O1—C15—C14 ve C17—C18—C20 için 

109.5°,117.0 (3)°, 120.5 (4)°, 119.1 (3)° ve 121.9 (3)° olacak şekilde elde edildi. C27H31NO2 

bileşiğinde yer alan ve önemli görülen bazı geometrik bilgiler Çizelge 1’de verildi. 

Çizelge 1. C27H31NO2 bileşiğinin seçilmiş geometrik parametreleri 

X-ışını kırınımı 

Bağ uzunluğu (Å), 

Bağ açısı (°), 

Torsiyon açısı (°) 
O1—H1  0.8200 

N1—C13  1.261 (5) 

N1—C10  1.428 (4) 

O1—C15  1.350 (4) 

C4—O2 1.371 (5) 

O2—C7 1.393 (5) 

C1—C6 1.388 (2) 

C1—C2 1.391 (2) 

C15—O1—H1 109.5 

C17—C16—C15 117.0 (3) 

C4—O2—C7 120.5 (4) 

O1—C15—C14 119.1 (3) 

C17—C18—C20 121.9 (3) 

C19—C14—C13—N1 177.5 (4) 

N1—C10—C11—C12 178.9 (6) 

O1—C15—C14—C19  −179.9 (3) 

Şekil 3 a) da C1-C6 halkası (R1) 1. düzlemi temsil eder ve C7-C12 halkası (R2) 2. düzlemi 

temsil eder, C14-C19 halkası (R3) 3. düzlemi temsil eder. R1-R2, R1-R3 ve R2-.R3 halkaları 

arasındaki dihedral açıları sırasıyla 76.06°, 83.75° ve 7.72 ° olarak hesaplanmıştır. 
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a)                                                                     b) 

Şekil 3. a) C27H31NO2 bileşiğinde düzlemlerin yönelimi, b) C27H31NO2 bileşiğinin paket diyagramı 

C27H31NO2 bileşiğinin birim hücre içindeki yerleşimi Şekil 3.b)’de verilmiştir. C27H31NO2 

bileşiğine ait iyileştirme parametreleri ve kristal verileri Çizelge 2’de verilmiştir. 

Çizelge 2. C27H31NO2 bileşiğine ait kristal verileri ve iyileştirme parametreleri 
CCDC numarası 2391535 

Kapalı formül C27H31NO2 

Ağırlığı (a.k.b.) 401,53 

Sistem Triklink 

Uzay grubu P1 

a(Å), b (Å), c (Å) 6,1661 (5), 10,7767 (11), 18,1685 (16) 

α , , γ (o) 87,561(4), 83,703 (3), 80,739(3) 

Birim hücrenin hacim değeri (Å3) 1183,99 (19) 

Birim hücre içerisindeki molekül sayısı (Z) 2 

Hesaplanmış yoğunluk (Mgm-3) 1.126 

F000 432 

Çizgisel soğurum katsayısı (mm-1) 0.07 

Kullanılan X-ışını MoK 

Dalgaboyu (Å) λ = 0.71073 

Sıcaklık (K) 296 

Rint 0.045 

Difraktometre Bruker D8 QUEST 

Kullanılan programlar SHELXT-2014, SHELXL-2014, WinGx 

h, k, l aralığı -7→7, -12→12, -21→21 

min , max aralığı (o ) 2,2- 27,1 

Parametre sayısı 79 

R [F2 > 2σ(F2)] 0.105 

wR(F2) 0.311 

S 1.05 

max , min (e/Å3) 0.67 −0.44 

C27H31NO2 bileşiğinin moleküler yapısı, O-H···N tipinde molekül içerisindeki hidrojen bağları 

ile enol-imin formunda kararlı bir kristal yapıda şekillenmiştir. Moleküler yapının hidrojen bağ 

geometri verileri Çizelge 3’de belirtilmiştir. O1—H1 bağ uzunluğunda serbest bağlanma yöntemi 

kullanılamamıştır. Çünkü, sentezlenen C27H31NO2 bileşiğinin X-ışını difraktometresi için küçük bir 

hacimde oluşması kırınım verilerinin yüksek kalitede alınmasına engel olmuştur. Bu durum O1—H1 

bağ uzunluğunda sınırlandırma yönteminin kullanılmasına sebep olmuştur. 

Çizelge 3. C27H31NO2 bileşiğinin bağ geometri bilgileri (Å, º) 
D-H ··· A D-H H ··· A D ··· A D-H ··· A 

O1—H1···N1 0.82  1.87 2.594 (4) 147 

C12—H12···O2i 0,93 2,59 3,512 (9) 169 

Simetri kodu: (i) -x+2, -y+1, -z+1  
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Hirshfeld Parmak İzi ve Yüzey Analizi  

Bileşikteki atomlar arasındaki etkileşimlerin meydana getirdikleri etkiler ve bunun sonucunda 

oluşan elektrofililik ve nükleofililik özellikler, moleküler yapının elektron alma ya da verme eğilimleri 

üzerinde etkilidir. Bu elektrostatik etkileşimlerin yüzeysel yapı üzerindeki etkileri incelenirken 

bağlanma noktalarının görsel bir yapıya dönüştürülmesi incelemeleri daha etkili hale getirmektedir. 

(Güzel ve ark., 2023). Bağlanma noktalarının belirlenmesi ve atomlar arasındaki etkileşimleri 

incelemek için kullanılan en yaygın yöntemlerden bir tanesi de Hirshfeld yüzey analizi yöntemidir. Bu 

yöntem yardımıyla moleküler yapı içerisinde bulunan atomların etkileşim yüzdeleri 

hesaplanabilmektedir. Bu durum araştırmacıya yapının içerisindeki bulunan atomların ne kadar aktif 

olduğu konusunda da bilgi vermektedir. Bu analiz yönteminde kullanılan parametrelerden de sembolü 

yüzeye en yakın dış çekirdek uzaklığını, di sembolü yüzey içerisindeki en yakın çekirdek uzaklığını, 

dnorm sembolü ise normalize edilmiş temas mesafesini açıklamakta kullanılan gösterimlerdir dnorm 

parametresi, 1 eşitliğinde yer alan parametrelere göre hesaplanmaktadır (Demircioğlu ve ark., 2019). 

 𝑑𝑛𝑜𝑟𝑚 =
𝑑𝑖−𝑑𝑖

𝑟𝑑𝑤

𝑑𝑖
𝑟𝑑𝑤 +

𝑑𝑒−𝑑𝑒
𝑟𝑑𝑤

𝑑𝑒
𝑟𝑑𝑤                                                                                                                                                    (1) 

Denklem 1’deki eşitlik, moleküler yapı içerisindeki atomların arasında yer alan hidrojen 

bağlarının belirlenmesi için önemli bir ön bilgi sağlar. dnorm niceliği kırmızı, beyaz ve mavi olmak 

üzere üç renkle ifade edilir. Kırmızı noktaların varlığı, güçlü etkileşimlerin olduğunu işaret eder. Mavi 

renk, zayıf etkileşimleri temsil etmek için kullanılmaktadır. Beyaz renk, Van der Waals yarıçaplarının 

toplamına nispeten yakın mesafeler beyaz renkle temsil edilir. Şekil 4'te dnorm, di, de, yüzey indeksi ve 

eğrilik indeksinin görselleri sunulmuştur. Bu parametrelere ait sayısal değer aralıkları şu şekildedir. 

dnorm: -0.1186 ile 1.5038 arasında, de: 1.0473 ile 2.6557 arasında, di: 1.0471 ile 2.9099 arasında, eğrilik 

endeksi: -4 ile 4 arasında ve şekil endeksi: -1 ile 1 arasında elde edilmiştir. Bu veriler, moleküler 

yapıdaki atomlar arası etkileşimleri ve yüzey özelliklerini anlamak için önemli bilgiler sağlamaktadır. 

 
a) dnorm b) di c) de 

 
d)yüzey indeksi e) eğrilik indeksi  

Şekil 4. C27H31NO2 bileşiğine ait Hirshfeld yüzey analizi gösterimleri 

Atomların bir birleri ile olan etkileşimlerinin gösterimleri 2-boyutlu olarak Şekil 5’de yer alan 

parmak izi haritasında verilmiştir. C27H31NO2 bileşiği içerisinde yer alan atomların HS’ne ait önemli 

görülen katkıları tüm hidrojen atomları arasında %72.4, tüm Oksijen-Hidrojen atomları arasında %4.1, 

tüm Karbon-Hidrojen atomları arasında %16.5, tüm Karbon-Karbon atomları arasında %3.5 ve tüm 

Oksijen-Azot atomları arasında %0.7 olarak hesaplanmıştır. 
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Şekil 5. C27H31NO2 bileşiğine ait dnorm ile haritalandırılmış atom etkileşim oranları 

IR Çalışmaları  

Kızılötesi spektroskopisi (IR) yapı karakterizasyonunda kullanılan yaygın yöntemlerden bir 

tanesidir. Schiff bazlı bileşiklerden elde edilen spektrumlarda 1600 cm-1 ile 1690 cm-1 aralığında var 

olan pik değerleri imin grubuna ait pik değerleridir. Spektrumda var olan 1617 cm-1 pik değeri var olan 

literatür bilgisini destelemekte ve bu pik değerinin imin grubuna ait olduğunu göstermektedir (Gumus 

ve ark., 2024). Oksijen atomu ile hidrojen atomu arasında gerçekleşen titreşim değeri 3300 cm-1 

civarında olduğu belirlenmiştir. Bileşik yapısında var olan aromatik tek bağ karbon-karbon etkileşim 

pikleri 1359 cm-1 ile 1485 cm-1 aralığında yer alan piklere atfedilmiştir. Aromatik olmayan karbon-

hidrojen piki 2958 cm-1’de gözlenmiştir  

 
Şekil 6. C27H31NO2 bileşiğinin kızılötesi spektrumu 

MCT-60_1_1_1

Name

Sample 552 By kimya Date Wednesday, February 07 2024
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1023,35cm-1; 92,87%T

932,20cm-1; 93,68%T
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Ek olarak,  tek bağ karbon-oksijen piki 1275 cm-1 değerinde atfedilmiştir. Bileşik için çift bağ 

karbon-karbon etkileşiminin 1590 cm-1 değerinde pik verdiği belirlenmiştir. İncelenen bileşiğe ait 

deneysel IR grafiği Şekil 6’da verilmiştir. IR spektrumundan elde edilen C=N pik değeri moleküler 

yapının enol-imin formunda şekillendiğini desteklemektedir (Çoruh ve ark., 2003). 

Uv-Vis Çalışmaları 

Yapı karakterizasyonunda yaygın kullanılan yöntemlerden bir diğeri ise UV-Vis 

spektroskopisidir. Schiff bazı olarak sentezlenmiş olan bileşik yapısının deneysel olarak elektronik 

geçişleri 217 nm, 224 nm ve 275 nm aralığında gerçekleşmiştir. 350 nm-400 nm değerinin altında 

gerçekleşen elektronik geçişler yapının enol-imin formunda oluştuğunu göstermektedir (Suhta ve ark., 

2024). Dolayısıyla incelen bileşik yapısında başka bir formla karşılaşılmamıştır. Deneysel Uv-Vis 

spektrumu Şekil 7’de verişmiştir. Uv-Vis spektrumunda yer alan 217 nm piki, mor ötesi soğurma 

olarak aromatik halkalara bağlı π→π* elektronik geçişinden kaynaklandığı düşünülmektedir. 

Spektrumda 275 nm gözlenen değerin   -C-O- gruplarından gelen n→π* katkısı olduğu 

düşünülmektedir. Uv-Vis analizinden elde edilen sonuçlara göre 400 nm üzerinde elektronik geçiş 

gözlenmemesi moleküler yapının enol-imin formunda şekillendiğini desteklemektedir. 

 
Şekil 7. C27H31NO2 bileşiğine ait UV-Vis spektrumu 

 13C-NMR Spektroskopi 

Moleküler yapının optimize edilmiş sonuçları incelendiğinde, benzen halkasının varlığı 13C-

NMR spektrumunda da doğrulanmaktadır. Spektrumda 120 ppm civarında gözlenen sinyaller benzen 

halkasına ait karbon atomlarını işaret etmektedir. Şekil 8'de C27H31NO2 bileşiğinin deneysel spektrumu 

yer almaktadır. Çizelge 5'te sunulan deneysel ve kuramsal değerler arasında, birim hücrede bulunan 

diğer molekül yapıyla olan etkileşime bağlı olarak küçük farklılıklar görülmektedir. Buna rağmen, 

deneysel ve kuramsal hesaplamalar genel olarak birbiriyle uyumludur. 13C-NMR spektrumunda sağ 

tarafta gözlenen yedili pik, DMSO6 çözücüsüne aittir. 13C-NMR ‘da genelde aromatik halka 

yapılarında karbon pik değerleri genellikle δ 30-70 ppm arasında bir değeri alması beklenir (Kılıç 

Cıkla ve ark., 2016).  Fakat bu durum bileşik içerisinde yer alan atom gruplarına, ortam değerlerine ve 

tercih edilen çözücü türüne bağlı olarak değişebilir. 13C-NMR ‘da benzen halkalarının içerisinde yer 

alan C atomlarına ait kimyasal kayma değerlerinin δ 95-165 ppm aralığında olması, literatür ile 

uyumlu sonuçlar elde edildiğini göstermektedir (Allah ve ark., 2024). Bu veriler, incelenen bileşiğin 
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yapısal özelliklerini ve NMR spektroskopisi ile elde edilen sonuçların güvenilirliğini 

desteklemektedir." 

Çizelge 5. 13C-NMR yöntemi için karşılaştırmalı değerler 

Parametre 
Deneysel ppm 

 
Kuramsalppm Parametre Deneysel ppm Kuramsal ppm 

C1 123.47 121.8 C15 123.47 123.7 

C2 123.47 128.4 C16 140.60 138.4 

C3 119.26 118.9 C17 127.98 128.3 

C4 157.88 157.0 C18 130.61 137.7 

C5 118.77 118.9 C19 156.11 153.7 

C6 127.98 128.4 C20 34.38 34.4 

C7 157.0 155.5 C21 31.73 31.6 

C8 - 116.6 C22 31.73 31.6 

C9 119.8 120.8 C23 31.73 31.6 

C10 143.11 145.1 C24 35.08 34.5 

C11 119.80 120.8 C25 29.73 31.3 

C12 - 116.6 C26 29.73 31.3 

C13 164.64 160.0 C27 29.73 31.3 

C14 - 117.7    

C27H31NO2 bileşiği için yapılan 13C-NMR çalışmaları sonucunda yapı içerisinde 27 tane C atomu 

olduğu tespit edilmiştir.  

 
Şekil 8. C27H31NO2 bileşiğinin 13C-NMR spektrumu 

C27H31NO2 bileşiğinin X-ışını verilerine göre 3 adet aromatik benzen halkasına sahip olduğu 

görülmektedir. Deneysel olarak 13C-NMR spektrumu Şekil 8’de gösterilmektedir. 

1H-NMR Çalışmaları 

C27H31NO2 bileşiğinin X-ışını kırınım verilerden yararlanılarak oluşturulan molekül geometri 

yapısı içerisinde 31 adet hidrojen atomu olduğu gözlenmektedir. Benzen halkasına bağlı hidrojenler, 

7.26 ppm değerinde rezonansa ulaştığı bilinmektedir. Ancak benzen halkalarına bağlı olan diğer 
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grupların elektron itici ve çekici özelliklerine bağlı olarak benzen yapısına bağlı aromatik hidrojen 

atomlarının kayma değerleri genellikle δ 6.0-8.5 ppm arasında gözlenmektedir (Ersanli ve ark., 2012). 

Çizelge 6. 1H-NMR deneysel spektrumundan elde edilen değerlerin kuramsal değerler ile 

karşılaştırılması 

Parametre Deneysel ppm Teorik ppm Parametre Deneysel ppm Teorik ppm 

H1 3.34 5.84 H19 7.51 7.52 

H1A 7.18 7.18 H21ABC 1.42 1.40 

H2 7.42 7.42 H22ABC 1.42 1.40 

H3 7.08 7.06 H23ABC 1.42 1.40 

H5 7.10 7.06 H25ABC 1.30 1.35 

H6 7.41 7.42 H26ABC 1.30 1.35 

H8 7.16 6.95 H27ABC 1.30 1.35 

H9 7.72 7.35 H13 8.99 8.88 

H11 7.39 7.35 H17 7.19 7.23 

H12 7.06 6.95    

Deneysel 1H-NMR spektrumu Şekil 9’da verilmektedir. Yapılan deneysel analizlerde DMSO 

çözücüsü kullanılmıştır. Kuramsal hesaplamalar sonucunda elde edilen veriler Çizelge 6’da 

verilmektedir. Kuramsal ve deneysel 1H-NMR spektrumlarına bakıldığında iyi bir uyum olduğu 

görülmektedir. 

 
Şekil 9. Moleküler yapının 1H-NMR spektrumu 

SONUÇ 

C27H31NO2 kapalı formuna sahip olan bileşik, sentez kısmında belirtilen iki adet ligandın 

metanol ortamı içerisinde karıştırılmasıyla elde edildi ve literatüre bu yeni bileşik kazandırıldı. 

İncelenen bileşik yapısında bulundurduğu metil grubu sayesinde ilaç sanayisinde kullanım alanına 

sahip olduğu düşünülmektedir. 

C27H31NO2 bileşiğinde önemli görülen ve moleküler yapının hangi gruba ait olduğunu gösteren 

iki atom arasındaki bağ uzunluğu değerleri sırasıyla O1—H1, N1—C13, N1—C10, O1—C15, C4—
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O2, O2—C7, ve C1—C6 atom etkileşimleri için 0.8200 Å, 1.261 (5) Å, 1.428 (4) Å, 1.350 (4) Å, 

1.371 (5) Å, 1.393 (5) Å, ve 1.388 (2)Å olarak elde edilmiştir ve bu durum bileşik yapısının enol-imin 

formunda şekillendiğini göstermektedir. Başlık bileşiğinin hidrojen bağ geometrisi O1—H1•••N1 

şeklinde oluşmuş ve bu durum da moleküler yapının enol-imin formunda şekillendiğini göstermiştir. 

Bileşiğinin bağ açıları sırasıyla C15—O1—H1, C17—C16—C15, C4—O2—C7, O1—C15—C14 ve 

C17—C18—C20 için 109.5°,117.0 (3)°, 120.5 (4)°, 119.1 (3)° ve 121.9 (3)° olarak hesaplanmıştır ve 

elde edilen veriler literatür verileri ile uyumludur. R1-R2, R1-R3 ve R2-.R3 halkaları arasındaki 

dihedral açıları sırasıyla 76.06°, 83.75° ve 7.72 ° olarak elde edilmiş ve moleküler yapının düzlemsel 

olmadığı sonucuna varılmıştır. Moleküler yapının düzlemsel olmaması yapının termokromik özellik 

göstereceğini literatür verilerime dayanarak göstermektedir. 

HS analizi sonucunda elde edilen Hirhfeld yüzeylerine (dnorm, de ve di) ait değerler sıralı olarak    

-0.1186 ile 1.5038, 1.0473 ile 2.6557 ve 1.0471 ile 2.9099 olarak, eğrilik endeksi ve şekil endeksi ise 

sırasıyla -4 ile 4 ve -1 ile 1 arasında elde edilmiştir. Elde edilen sonuçlara göre bileşik yapısının 

elektron verme eğilimi gösterdiği tespit edilmiştir. Ayrıca C27H31NO2 molekülü içerisinde yer alan 

atomların HS’ne ait önemli görülen katkıları tüm hidrojen atomları arasında %72.4, tüm Oksijen-

Hidrojen atomları arasında %4.1, tüm Karbon-Hidrojen atomları arasında %16.5, tüm Karbon-Karbon 

atomları arasında %3.5 ve tüm oksijen-azot atomları arasında %0.7 olarak hesaplanmıştır. 

IR spektrumunda 1617 cm-1 de gözlenen imin piki moleküler yapının enol-imin formunda 

şekillendiğini göstermektedir. Uv-Vis çalışmaları sonucunda 400 nm’den yüksek elektronik geçişler 

gözlenmemesi moleküler yapının enol-imin formunda oluştuğunu belirtmektedir. 

Yapılan 13C-NMR ve 1H-NMR çalışmaları deneysel ve teorik hesaplamalar karşılaştırılmıştır. 

Elde edilen sonuçlar moleküler yapının enol-imin formunu desteklemekte ve literatür verileri ile 

uyumlu olduğunu göstermektedir.  
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