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Öz 

Bu çalışmada ilk olarak fluoresans sensör özelliği incelenecek 
yeni bir Schiff bazı (HQ-BT) bileşiğinin sentezi gerçekleştirilmiş ve 
yapısı 1H-NMR ve 13C-NMR yöntemleri ile karakterize edilmiştir. 
Daha sonra bu Schiff bazı türü HQ-BT bileşiğinin çeşitli metal 
iyonları (Al3+, Cd2+, Li+, Co2+, Ni2+, Fe2+, Zn2+, Mn2+, Ba2+, Hg2+, Fe3+, 
Mg2+, Cu2+, Ag+) ile fluoresans emisyon özellikleri incelenmiştir. 
Çalışılan metal iyonları içerisinde sadece Al3+ metaline karşı 
önemli derecede fluoresans emisyon (yaklaşık 100 kat artış) 
verdiği tespit edilmiştir. Sonuç olarak HQ-BT bileşiği ile Al3+ 
metalinin 1:1 oranında kompleksleşme yaptığı tespit edilmiştir.  
 
 
 
 
Anahtar Kelimeler  Schiff bazı; NMR; Al3; Fluoresans sensör

Abstract 
In this study, firstly, the synthesis of a new Schiff base (HQ-BT) 
compound, to be used as a fluorescence sensor, was carried out 
and its structure was characterized by 1H-NMR and 13C-NMR 
methods. Then, the fluorescence emission properties of this 
Schiff base HQ-BT compound with various metal ions (Al3+, Cd2+, 
Li+, Co2+, Ni2+, Fe2+, Zn2+, Mn2+, Ba2+, Hg2+, Fe3+, Mg2+, Cu2+, Ag+) 
were investigated. The metal ions studied; it was determined 
that only Al3+ metal gave significant fluorescence emission 
(approximately 100-fold increase). It was then found that the 
new HQ-BT compound gave a significant fluorescence emission 
(about 100-fold increase) only towards Al3+ metal among the 
metal ions used. Consequently, it was determined that HQ-BT 
compound and Al3+ metal complexed at a ratio of 1:1.  
 
Keywords Schiff base; NMR; Al3; Fluorescence sensor

  

 

1. Giriş 

Alüminyum metali yer kabuğunda bol miktarda bulunan 

metal iyonlarından biridir (Baral et al. 2008, Jali and 

Baruah 2014, Anand et al. 2018, Das et al. 2013, Sahana 

et al. 2013, Bhardwaj et al. 2021). Bu sebepten dolayı; 

havacılık, otomobil, bilgisayar, paketleme malzemeleri, 

elektrik ekipmanları, gıda katkı maddeleri, bina inşaatı, 

klinik ilaçlar ve su arıtma gibi birçok alanda 

kullanılmaktadır (Gupta and Kumar 2016, Kim et al. 2012, 

Liu et al. 2016, Pu et al. 2016, Xing et al. 2022, Mohanty 

et al. 2022, Khan et al. 2021, Krewski et al. 2007). Aşırı 

alüminyum maruziyetinin insanlarda Parkinson, 

Alzheimer, kronik böbrek yetmezliği, böbrek hasarı ve 

kemik yumuşaması gibi çeşitli rahatsızlıklara neden 

olduğu literatürde bulunmaktadır (Silva et al. 1997, Jeong 

and Yoon 2012, Bissell et al. 1992, Krewski et al. 2007, 

Exley 2013). Dolayısıyla alüminyum metalinin varlığının 

tespit edilmesi oldukça önemlidir. Alüminyum metalinin 

tespit edilmesi için elektrokimyasal yöntemler, kütle 

spektroskopisi (MS), izotop kromotografisi gibi geleneksel 

yöntemler vardır (Xing et al. 2022, Chen et al. 2017). Bu 

geleneksel yöntemler her ne kadar doğru sonuçlar verse 

de bazı zorluklar içermekle beraber yetersiz tespit limiti 

gibi sınırlamalarda oluşturmaktadır. Ayrıca bu geleneksel 

yöntemlerin işlemlerinin zahmetli ve maliyetli olmasının 

yanında nitelikli personele, pahalı cihazlara ihtiyaç 

duyması en büyük olumsuzluklarındandır (Peng et al. 

2022, Roy et al. 2021, Sidqi et al. 2022, Li et al. 2021). Son 

yıllarda bu geleneksel yöntemlere alternatif olarak 

fluoresans sensörler bilim insanları tarafından oldukça ilgi 

görmektedir. Diğer yöntemler ile kıyaslandığında 

fluoresans sensörler kimyasal modifikasyon kolaylığı, 

düşük maliyeti, kolay uygulanabilirliği, kalitatif ve 

kantitatif veri sağlaması gibi avantajlar sağlamaktadır 

(Peng et al. 2022, Liang et al. 2015, Kang et al. 2016, 

Erdemir vd. 2020, AL-Saeedi et al. 2023). Bu çalışmada, ilk 

olarak 8-hidroksi kinolin kullanılarak 7-karbaldehit-8-

hidroksikinolin (HQA) sentezi literatüre uygun olarak 

gerçekleştirilmiştir (Zeng et al. 2006). Sentezi 

gerçekleştirilen HQA bileşiği ile 2-aminotiyofenol arasında 

gerçekleştirilen kondensasyon reaksiyonu sonucu yeni 8-

hidroksikinolin temelli Schiff bazı türevi (HQ-BT) elde 

edilmiştir. Elde edilen yeni bileşiğin kimyasal yapısı 1H-

NMR ve 13C-NMR spektroskopik yöntemler kullanılarak 
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aydınlatılmıştır. Kimyasal yapısı doğrulanan yeni Schiff 

bazı türevi (HQ-BT) bileşiğinin fluoresans çalışmaları 

DMSO/H2O (v/v; 3/7) ortamında gerçekleştirilmiştir. 

Yapılan çalışmalar sonucunda bazı metal katyonları (Al3+, 

Cd2+, Li+, Co2+, Ni2+, Fe2+, Zn2+, Mn2+, Ba2+, Hg2+, Fe3+, Mg2+, 

Cu2+, Ag+) arasından sadece Al3+ katyonuna karşı 

renksizden parlak yeşil renge doğru bir fluoresans 

emisyonu verdiği tespit edilmiştir. Ayrıca yapılan 

çalışmalar sonucunda HQ-BT bileşiğinin Al3+ tespit limiti 

(LOD) 2.61 µM gibi düşük bir değer bulunmuştur. Sonuç 

olarak bu çalışmada ortamlardaki Al3+ metalinin tespiti 

için kolay ve basit bir floresans probun sentezi 

gerçekleştirilmiştir.   

2. Materyal ve Metot 

Analitik kalitede ticari olarak temin edilebilen 8-hidroksi 

kinolin ve 2-aminotiyofenol Sigma-Aldrich'ten satın 

alınmıştır. Çalışmada katyonların perklorat tuzları 

kullanılmıştır. 7-karbaldehit-8-hidroksikinolin (HQA) 

bileşiğinin sentezi literatür bilgilerine uygun olarak 

gerçekleştirilmiştir (Zeng, et al., 2006). Sentezlenen 

bileşiklerin yapıları NMR (Nuclear Magnetic Resonance 

Spectroscopy, Bruker Ascend™ 400) spektrometresi 

kullanılarak belirlenmiştir. Emisyon spektrumları 

Edinburgh Instruments FS5 floresan spektrofotometre ile 

elde edilmiştir. Erime noktası Stuars SMP3 melting point 

cihazı kullanılarak tespit edilmiştir. 

2.1 7-(((2-merkaptofenil)imino)metil)kinolin-8-ol (HQ-

BT) Sentezi 

50,00 mg (0,288 mmol) HQA bileşiği 30 mL susuz etanol 

içerisinde çözüldü. Bu çözelti üzerine 44 mg (0,35 mmol) 

2-aminotiyofenol bileşiğinin 10 mL etanol içerisindeki 

çözeltisi ilave edildi. Elde edilen karışım 24 saat geri 

soğutucu altında karıştırıldı. Reaksiyon süresi 

tamamlandıktan sonra karışım oda koşullarına kadar 

soğutuldu. Oluşan sarı çökelti süzüldü ve etanol ile iyice 

yıkandıktan sonra vakumlu etüvde kurutuldu.  

Verim: 44%; 36 mg. 

Erime Noktası: 272-273 oC;  
1H NMR (400 MHz, CDCl3): δ 9.63 (dd, J = 8.7, 1.5 Hz, 1H, 

OH), 8.78 (dd, J = 4.2, 1.5 Hz, 1H, CH=N), 8.06 (m, 1H, 

Aromatik CH), 7.94 (dd, J = 7.8, 4.5 Hz, 1H, Aromatik CH), 

7.87 (m, 1H, Aromatik CH), 7.55 (dd, J = 8.7, 4.2 Hz, 1H, 

Aromatik CH), 7.44 (m, 1H, Aromatik CH),  7.35 (m, 1H, 

Aromatik CH), 7.08 (d, J = 0.6 Hz, 1H, Aromatik CH), 7.06 

(d, J = 1.6 Hz, 1H, Aromatik CH), 6.64 (m, 1H, Aromatik 

CH).  

13C NMR (100 MHz, CDCl3): δ 167.33 (CH=N), 156.76 (Arm. 

C), 149.22(Arm. C), 138.90(Arm. C), 135.07(Arm C.), 

134.38(Arm C.), 132.46(Arm. C), 131.61(Arm. C), 

127.01(Arm. C), 126.60(Arm. C), 125.87(Arm. C), 

123.93(Arm. C), 122.39(Arm. C), 116.89(Arm C.), 

111.63(Arm. C). 

3. Bulgular 

Bu çalışmada ilk olarak fluoresans çalışmalarında 

kullanılacak olan başlangıç maddesi 7-karbaldehit-8-

hidroksikinolin (HQA) bileşiğinin sentezi literatür 

bilgilerine göre gerçekleştirilmiştir. Daha sonra son ürün 

olan Schiff bazı bileşiği 7-(((2-

merkaptofenil)imino)metil)kinolin-8-ol (HQ-BT) sentezi 

uygun şartlar altında gerçekleştirilmiştir. HQ-BT bileşiğinin 

kimyasal yapısı spektroskopik yöntemler (1H-NMR ve 13C-

NMR) kullanılarak aydınlatılmıştır. HQ-BT bileşiğinin 1H-

NMR spektrumu incelendiğinde HQA bileşiğinin 10.14 

ppm’ de çıkan aldehit (CHO) pikinin kaybolması ve bunun 

yerine 8.78 ppm’ de Schiff bazı (CHN) pikinin varlığı 

gözlenmiştir. Tüm sentez şeması şekil 1 de verilmiştir. 

 
Şekil 1. Bileşik HQA ve HQ-BT Sentezi 

Sentezlerin başarılı şekilde gerçekleştirilmesinden sonra 

HQ-BT Schiff bazı bileşiğinin fluoresans çalışmaları 

gerçekleştirilmiştir. Bu çalışmaları gerçekleştirmek için ilk 

olarak HQ-BT bileşiğinin ve kullanılan tüm metallerin (Al3+, 

Cd2+, Li+, Co2+, Ni2+, Fe2+, Zn2+, Mn2+, Ba2+, Hg2+, Fe3+, Mg2+, 

Cu2+, Ag+) stok çözeltileri hazırlanmıştır. Fluoresans 

çalışmalarının hassasiyetinden dolayı hazırlanan stok 

çözeltiler direkt olarak kullanılmamıştır. Fluoresans 

çalışmalarında HQ-BT bileşiğinin 10 µM çözeltisi 

DMSO/H2O (v/v:3/7) karışımda hazırlanarak kullanılmıştır. 

Fluoresans çalışmalarında ilk olarak HQ-BT bileşiğinin 

herhangi bir metal iyonuna karşı seçici olup olmadığının 

çalışması yapılmıştır. Bunun için tüm metal iyonları ile ayrı 

ayrı olarak fluoresans çalışmaları gerçekleştirilmiştir. Bu 

çalışmada görüldüğü üzere tüm metal iyonları varlığında 

sadece Al3+ metal iyonuna karşı bir fluoresans emisyonu 

görülmektedir (Şekil 2). Bu durum HQ-BT bileşiğinin 

sadece Al3+ metaline karşı fluoresans seçicilik 

gösterdiğinin kanıtıdır. 

HQ-BT bileşiğinin Al3+ metal iyonlarına karşı fluoresans 

olarak seçiciliğinin tespitinden sonra HQ-BT ile Al3+ 

arasındaki etkileşimi daha ayrıntılı olarak incelenmiştir. 

Bunun için HQ-BT ile Al3+ metalinin fluoresans titrasyon 

çalışması gerçekleştirilmiştir.
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Şekil 2. a) HQ-BT’nin farklı metal iyonları varlığında fluoresans grafiği (λex: 380 nm; Ex-Slit: 2, Em-Slit: 2; λem: 532 nm) b) HQ-BT’nin 
farklı metaller varlığında fluoresans seçicilik kolon grafiği. 

 

Şekil 3. a) HQ-BT’nin farklı konsantrasyonlarda Al3+ varlığında fluoresans titrasyon grafiği (λex: 380 nm; Ex-Slit: 2, Em-Slit: 2; λem: 532 

nm) b) HQ-BT-Al3+ kompleksinin JOB Plot’s Grafiği.

(Şekil 3a). Titrasyon grafiğinden de görüldüğü gibi belli bir 

konsantrasyonda (10 eşdeğer) Al3+ ilavesi sonucu 

kompleksleşmenin doyuma ulaştığı görülmektedir. Bu 

noktadan sonra ilave edilen Al3+ metali HQ-BT bileşiğinin 

emisyon yoğunluğunda ciddi bir değişime neden olmadığı 

görülmektedir. HQ-BT ile Al3+ arasındaki kompleksleşme 

oranının ne olduğunu belirlemek için fluoresans titrasyon 

verileri kullanılmış ve Sürekli Değiştirme Metodu (JOB 

Metodu) ile gerçekleştirilmiştir. JOB yöntemine göre 

grafiğin tepe noktası 0,33 değerine karşılık gelmesi L-M 

(1:2), 0,5 değeri L-M (1:1), 0,66 değeri ise L-M (2:1) 

kompleksleşmeyi göstermektedir. Çalışmanın JOB 

grafiğinden de görüldüğü gibi HQ-BT-Al3+ arasındaki 

kompleksleşmenin (1:1) olduğu görülmektedir (Şekil 3b). 

Yine fluoresans titrasyon verileri kullanılarak HQ-BT ile 

Al3+ metal iyonunun bağlanma sabiti Benesi-Hildebrand 

eşitliği kullanılarak hesaplanmış ve bağlanma sabiti Ka 

değeri 1.99 x 104 M-2 olarak bulunmuştur (Şekil 4a). Ayrıca 

HQ-BT’ nin Al3+ metal iyonlarını tespit limiti (LOD) 3s/k 

eşitliği kullanılarak hesaplamıştır. Bu eşitlikte s: standart 

sapma, k: fluoresans titrasyon grafiğinin eğimini ifade 

etmektedir. Yapılan hesaplamalar sonucunda HQ-BT’ nin 

Al3+ iyonlarını tespit limiti (LOD) 2.91 µM olarak 

bulunmuştur (Şekil 4b). Dünya sağlık örgütüne (WHO) 

göre içme sularında Al3+ iyon konsantrasyonunun 

maksimum 7.41 µM olması gerekmektedir (Carlos et al. 

2020, Boonkitpatarakul et al. 2016). Sentezlenen yeni 

fluoresans sensör HQ-BT WHO’nun kabul ettiği 

konsantrasyonların çok daha altında olan 

konsantrasyonlardaki Al3+ iyonlarını dahi tespit edebilme 

özelliğine sahiptir.

 

 
Şekil 4. a) HQ-BT-Al3+ (1:1) kompleksine ait Benesi-Hildebrand grafiği b) Farklı konsantrasyonlarda Al3+ metaline karşı 532 nm’ de HQ-
BT’ nin fluoresans emisyon şiddet grafiği.
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Tüm bu çalışmalar ek olarak fluoresans sensör bileşikleri 

için çok önemli olan yaşam ömrü (Lifetime) çalışması 

gerçekleştirilmiştir. Şekil 5’ de görüldüğü gibi hem HQ-BT 

bileşiğinin hem de HQ-BT-Al3+ kompleksinin yaşam ömrü 

grafiği birlikte verilmiştir. Buradaki veriler ışığında HQ-BT 

için yaşam ömrü 3.85 ns, HQ-BT-Al3+ için yaşam ömrü ise 

6.23 ns olarak hesaplanmıştır. Buna göre HQ-BT-Al3+ 

kompleksinin daha kararlı bir yapıda olduğunu 

göstermektedir. 

 
 Şekil 5. HQ-BT ve HQ-BT-Al3+ nın Yaşam Ömrü (Lifetime) grafiği 

4. Sonuçlar ve Tartışma 

Sonuç olarak bu çalışmada yeni bir florimetrik sensör (HQ-

BT) bileşiğinin sentezi kolay ve basit bir şekilde başarıyla 

gerçekleştirilmiş ve yapısı karakterize edilmiştir. 1H-NMR 

spektrumları incelemesi sonucu HQA bileşiğinde gözlenen 

10.14 ppm’ deki aldehit piki HQ-BT bileşiğinin 1H-NMR 

spektrumunda gözlenmemiştir. Aldehit pikinin yerine 

8.64 ppm’ de Schiff bazı pikinin varlığı da HQ-BT bileşiğinin 

başarılı şekilde sentezlendiğinin kanıtıdır. Sentez 

aşamasının kolaylığı ve hızla elde edilebilmesi başlı başına 

bir avantaj sağlamaktadır. Özellikle birçok katyonun 

içerisinde sadece Al3+ metaline karşı ciddi bir emisyon 

artışı (yaklaşık 100 kat) göstermiştir. Ayrıca HQ-BT Schiff 

bazının Al3+ metal iyonları için çok düşük bir fluoresans 

tespit limitine (2.91 µM) sahip olması da oldukça 

önemlidir. Çalışmada çözelti ortamı olarak DMSO/H2O 

(v/v 3/7) karışımın kullanılması HQ-BT fluoresans 

sensörün farklı ortamlarda (su, gıda, hücre vb.) 

bulunabilecek Al3+ metal iyonlarını tespit etmekte 

geleneksel yöntemlere nazaran daha fazlaca tercih 

edilmesine neden olacaktır. Son olarak bu çalışma 

sonuçlarının diğer bilim dallarındaki (mühendislik, tıp vb.) 

araştırmacılar tarafından farklı uygulamalarda 

kullanılmasına öncülük edebilecektir. 
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