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Sinnamaldehitin yeni schiff bazlarinin sentezi ve antioksidan 6zelliklerinin
incelenmesi

Belma Zengin Kurt”
oz

Bu ¢alismada, sinnamaldehitin 9 yeni schiff bazi1 sentezlenmis ve bu bilesiklerin 2,2-difenil-1-pikrilhidrazil
radikal sondiiriicii kapasitesi (DPPH), Troloks esdegeri antioksidan kapasitesi (ABTS) ve bakir (II) iyonu
indirgeyici antioksidan kapasitesi (CUPRAC) olmak iizere ii¢ farkli yontemle antioksidan aktivite
ozellikleri incelenmistir. Bu bilesiklerin i¢inde (2,3-dihidroksibenziliden)amino)fenil)-5-fenilpenta-2,4-
dien-1-on (4¢) bilesigi her lic yonteme gore oldukca etkin bir sekilde antioksidan 6zellik gdstermistir.
Ayrica sentezlenen bilesiklerin yapr aktivite iligkisi incelenerek bilesiklerin sahip olduklar1 gruplarin
antioksidan aktiviteyi hangi yonde etkiledigi ortaya konulmustur.

Anahtar kelimeler: Sinnamaldehit, Schiff bazi, Antioksidan aktivite

Synthesis and antioxidant activities of new schiff bases of Cinnamaldehyde

ABSTRACT

In this study, 9 new schiff bases of cinnamaldehyde were synthesized and their antioxidant activities were
examined by DPPH, ABTS and CUPRAC. Among the synthesized compounds, (2,3-
dihydroxybenzylidene)amino)phenyl)-5-phenylpenta-2,4-dien-1-one  (4c) showed high effective
antioxidant activity for all three methods. In addition, the structure activity relationship of the synthesized
compounds was examined, and it was revealed how the groups possessed by the compounds had an effect
on antioxidant activity.
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Kurt / Sinnamaldehitin yeni schiff bazlarinin sentezi ve antioksidan dzelliklerinin incelenmesi

1. GIRIS INTRODUCTION)

Insan viicudundaki serbest radikaller, kanser,
otoimmiin, enflamatuar, kardiyovaskiiler ve
norodejeneratif hastaliklar gibi bircok kronik
dejeneratif hastaligin olusumunda patojenik bir rol
oynamaktadir [1]. Serbest radikaller, bir veya daha
fazla eslenmemis elektron tutan molekiillerdir ve
kisa yar1 omre, diisiik kararlilia ve yiiksek
kimyasal reaktiviteye sahiptir [2]. Bu radikaller,
dogal olarak veya fagositoz, hiicre ¢ogalmasinin
diizenlenmesi, maddelerin sentezi ve hiicreler arasi
sinyal verme ile ilgili baz1 biyolojik islevler
nedeniyle ortaya ¢ikmaktadir [3]. Radikaller
lipitlere, proteinlere veya DNA’ya zarar verirler.
Reaktif oksijen tiirleri (ROS) kanser, kalp
hastaliklari, seker hastaligi, damar sertligi,
katarakt gibi ¢esitli ciddi hastaliklarin olusumunda
onemli bir rol oynamaktadir [4, 5]. Potansiyel
biyolojik hasara neden olan serbest radikallerin
zararli etkileri oksidatif stres olarak adlandirilir.
Dokular1 bu hasarlardan koruyabilmek i¢in serbest
radikallerin etkisiz duruma getirilmesi énemlidir
[6]. Bu nedenle, antioksidanlarin bir¢ok Oliimciil
hastaliga kars1 insanlar1 korumada 6nemli bir rol
oynadig1 gosterilmistir [7]. Antioksidanlar (Sekil
1), gidalarda veya viicutta diisiik derisimlerde
bulundugunda bir hedef molekiiliin oksidatif
hasarm1 geciktiren, engelleyen veya ortadan
kaldiran maddeler olarak tanimlanmaktadir [8, 9].

a-tocopherol

OH O
quercetin

~o

OH

p-carotene butylhydroxyanisol (BHA)

Sekil 1. Bazi bilinen antioksidan bilesiklerin yapilar: (The
structures of some known antioxidant compounds)

Sinnamaldehit, tar¢in agaclarinin  kabugundan
(Cinnamomum osmophloeum) elde edilen [10],
tarcin ugucu yaginin Onemli bir bilesenidir.
Ayrica, ABD Gida ve Ilag Idaresi (FDA)
tarafindan  genel olarak giivenilir olarak
siniflandirilan dogal bir antimikrobiyal maddedir.
Sinnamaldehitin tipta [11, 12], gida maddelerinde
ve ahgabin korunmasi gibi birgok alanda
antimikrobiyal olarak kullanilan alan1 vardir.
Bununla birlikte, giiclii kokusu ve yiiksek ugucu
0zelligi baz1 dezavantajlar dogurarak uygulamada
sinirlamalara neden olmaktadir. Pek ¢ok
arastirmact, bu sorunu sinnamaldehit {izerinde

farkl1 kimyasal degisiklikler yaparak c¢ozmeye
calismislardir [13]. Son zamanlarda
sinnamaldehitin oOzellikle anti diabetik 6zelligi
lizerine yogunlasan pek cok calisma mevcuttur
[14-16]. Ayrica sinnamaldehitin hiicre i¢i farkl
mekanizmalar {izerinden etkili olarak antioksidan
ozellik gosterdigi caligmalar bulunmaktadir [17,
18].

Schiff bazlari, 1864 yilinda Hugo Schiff [19]
tarafindan ilk kez bildirilen ve birincil bir aminin
bir aktif karbonil bilesigi ile reaksiyonu sonucu
olusan ve genellikle asit, baz katalizi veya 1s1 ile
gerceklestirilen azometin grubunu (-HC=N-)
iceren Dbilesiklerdir [20, 21]. Schiff bazlari,
hazirlanma kolayligi, yapisal cesitleri, sterik ve
elektronik  kontrol ~mekanizmalari nedeniyle
yararl selatlardir [22]. Bunlar "ayricalikli ligand"
olarak kabul edilirler ve ¢ok yonlii sentezi ve 1yi
¢cozlinlirliigli gibi avantajlar1 sayesinde oldukga
¢ok kullanilirlar [23]. Azometin tiirevlerinde, C=N
bag1 biyolojik aktivite i¢in gereklidir. Azometinin
azot atomu, normal hiicre islemlerinde bilesenlerin
olusumunda rol oynar ve etkilesime girer [24]. Bir
azol halka sistemi ve fenol tiirevi iceren
heterosiklik yapilarin, antifungal, antioksidan,
antibakteriyel, antitimor, anti-inflamatuar ve
antipiretik uygulamalar gibi genis bir biyolojik
uygulama yelpazesine sahip olduklari
bilinmektedir [25, 26]. Ozellikle Schiff bazlarmmn
miikemmel selatlama ajanlar1 olmasi nedeniyle iyi
antioksidan bilesik olduklarin1 gosteren birgok
calisma mevcuttur [27, 28]. Schiff bazlar1 ayrica
katalizor, organik sentezdeki ara maddeler, boya,
pigment, polimer stabilizatérii ve korozyon
inhibitorleri olarak kullanilirlar [29]. Schiff
bazlarmin farkli heterosiklik yapilarla birlikte
antikanser  Ozellik  gosterdigi de  yapilan
arastirmalar arasinda bulunmaktadir [30].

Bu c¢alismada dogal bir bilesik olan
sinnamaldehitin yeni Schiff bazlarimin sentezi
amaclanmistir. Bu yapilarin 6zellikle metal selati
yapabilme 6zelliginden faydalanarak antioksidan
Ozellik gosterecegi diisliniilmistiir. Bu ozelligi
belirlemek icin DPPH, ABTS ve CUPRAC
yontemleri kullanilarak bu bilesiklerin antioksidan
kapasiteleri bulunmustur.

2. SONUCLAR VE TARTISMA
(RESULTS AND DISCUSSION)

2.1.  Sentez (Synthesis)
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Sinnamaldehitin schiff bazlarinin sentez yontemi
Sekil 2’de gosterilmistir. Sinnamaldehit ve 4-
nitroasetofenon bilesigi etanol i¢erisinde ve NaOH
varliginda reaksiyona sokulmus ve sinnamaldehit
bilesiginin 4-nitrokalkon tiirevi (2) elde edilmistir.
Elde edilen bu bilesigin nitro grubu kalay kloriir
varliginda amin grubuna (3) indirgenerek schiff
bazini olusturacak amin grubu elde edilmistir.
Amin grubuna sahip (3) bilesiginin asit
katalizorliigiinde farkli aldehit bilesikleri ile

reaksiyona  girmesi  sonucu  sinnamaldehit
bilesiginin yeni schiff bazlarmin sentezi
gergeklestirilmistir.  Biitlin - yeni molekiillerin

yapilar1 'TH NMR, *C NMR ve IR spektrumlari ile
dogrulanmistir.

o o
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4f OH H H Br
4g OH H H NO,
4h B-naftil
4i OCH; OCH; OCH;

Sekil 2. Sinnamaldehit schiff bazlarinin sentezi (Synthesis of
Cinnamaldehyde schiff bases)

Sentezlenen bilesiklerin IR spektrumunda, (3)
bilesiginde amin grubuna ait 3330 cm™ civarinda
NH gerilmesi goriilmektedir. Son {iriinlerin
spektrumlarinda ise  bu  gerilme  bandi
gbozlenmemektedir. 1640-1675 cm™’de C=0
gerilmesine ait pikler goriilmiistir. 'H NMR
spektrumlarinda; 6.09 ve 8.72 ppm arasinda
aromatik halkadaki hidrojen pikleri, yaklagik 8.69-
9.33 ppm civarinda imin grubunun CH piki ve
yaklastk 11-13 ppm civarinda fenolik OH
protonlart  tespit  edilmistir.  °C  NMR
spektrumlarinda da; 188-192 ppm civarinda
kalkon grubunun karbonil karbonuna ait sinyal,
105-155 ppm arasinda aromatik halkadaki karbon
atomlarina ait sinyaller, 160-165 ppm arasinda ise
imin grubuna ait karbon atomlarmin sinyalleri
gbzlemlenmistir.

2.2. Antioksidan
activity)

aktivite  (Antioxidant

Bu calismada sentezlenen molekiillerin DPPH,
ABTS ve CUPRAC aktivitesinde %50 azalmaya
neden olan inhibitér konsantrasyonlar1 (ICso
degerleri) Tablo 1°de verilmistir. Genel olarak
sentezlenen molekiillerin ICso degerleri 7.58->200
uM arasinda degismektedir.

Sentezlenen yeni schiff bazlar1 genel olarak
baslangi¢ bilesigi olan sinnamaldehit bilesigine
gore daha iyi antioksidan etki gostermistir.
Ozellikle 4c¢ bilesigi her ii¢ yonteme gére de
kullanilan standart madde olan Biitillenmis
Hidroksi Anisol (BHA) dan daha iyi antioksidan
ozellik gostermistir. DPPH i¢in 4¢ bilesiginin ICso
degeri 7.58 uM iken, kullanilan standart madde
93.33 uM degerinde aktivite gostermistir. Buna
gore 4c bilesigi yaklasik 12 kat BHA’dan daha iyi
antioksidan 6zellik gostermektedir. ABTS icin 4¢
bilesigi 42.42 uM degerinde aktivite gdsterirken,
CUPRAC i¢in 20.76 puM degerinde aktivite
gostermistir. Bu degerlerle standart maddeye gore
sirasiyla 1.3 ve 1.9 kat daha iyi antioksidan 6zellik
sergiledigi goriilmektedir. Her li¢ yonteme gore de
baslangi¢ maddesi olan sinnamaldehitten cok daha
1yl antioksidan 6zellik gostermistir.

Tablo 1. Sentezlenen bilesiklerin antioksidan aktivite sonuglart
icin ICso degerleri (uM) (The ICso values (UM) of synthesized
compounds for DPPH, ABTS, CUPRAC)

Bilesik No ABTS DPPH CUPRAC
(ICso, (ICso, (Aoss, pM)
uM) nM)
4a >200 >200 120.97
4b >200 >200 152.8
4c 42.42 7.58 20.76
4d 76.13 >200 40.36
4e 182.25 >200 42.8
4f >200 >200 103.53
4g >200 >200 187.45
4h >200 >200 56.3
4i >200 >200 92.39
Sinnamaldehit >200 >200 >200
BHA 55.69 93.33 39.57

2.3.  Yapr-aktivite iliskisi (Structure-activity

relationship)

Genel olarak schiff bazlarinin selat yapici
ozelliklerinden dolayr CUPRAC ydntemine gore
1yl antioksidan ozellik sergileyecegi
diisiiniilmektedir. Bu calismada sentezlenen yeni
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sinnamaldehit schiff bazlar1 da bu yonteme gore
oldukca 1yl antioksidan Ozellik gostermistir.
Bilesiklerin yapilar1 ve gdosterdikleri aktivite
karsilastinlldiginda  asagidaki  sonuglar elde
edilmistir.

e Genel olarak imin yapisinin selat yapici
Ozelligini artiran fenil halkasinin 2
pozisyonundaki hidroksil gruplari
aktiviteyi onemli derecede artirmaktadir
(4a, ICso= 120.97 uM; 4f, ICso= 103.53
uM).

e Fenil halkasinin 2 pozisyonunda hidroksil
bulunan bilesiklerde, selat yapisina katki
saglayacak 3 pozisyonundaki gruplar
aktiviteyi arttirmaktadir (4¢, ICso= 20.76
uM; 4d, ICso=40.36 uM,).

e Genel olarak fenil halkasinda bulunan
elektron verici gruplar, elektron cekici
gruplara gore daha iyi antioksidan 6zellik
gostermistir (4a, ICso= 120.97 uM; 4b,
ICs0=152.8 uM; 4f, ICso= 103.53 uM; 4g,
ICso= 187.45 uM).

e Fenil halkas1 yerine naftalen halkasinin
bulunmasi konjugasyonu artirarak
aktivitenin artmasini saglamistir (4h, ICso=
56.3 uM).

e ABTS elektron transfer bazli bir
antioksidan yontemdir. Bu yontem ABTS
bilesiginden radikal katyonu olusturularak,
bu katyonun antioksidanlar tarafindan
giderilmesine dayanmaktadir. Sentezlenen
bilesikler icinde 4c¢, 4d ve 4e bilesikleri
diisiik konsantrasyonlarda iyi antioksidan
aktivite gosterirken diger bilesikler 200
uM’dan daha yiiksek konsantrasyonlarda
gostermistir. Bu bilesiklerden 4¢ maddesi
baslangic maddesi olan sinnamaldehitten
ve standart madde olan BHA’dan daha iyi
aktivite gostermistir. 4d ve 4e bilesikleri
sinnamaldehite ~ gére  iyi  aktivite
gosterirken standart maddeden diisiik
antioksidan  ozellik sergilemistir. Bu
bilesiklerin yapilar1 g6z oniine alindiginda
2 ve 3 pozisyonlarinda bulunan elektron
verici gruplarinin aktiviteyi daha c¢ok
arttirdigt gozlenmistir (4e, 1Cso= 42.42
uM, Ri=0OH, R>=0H; 4d, ICso=76.13 uM,
R1=0OH, R>=0OCHzs; 4e, ICso= 182.25 uM,
Ri=0OH, R3=N(C,Hs)>).

e DPPH yontemi; antioksidanlarin serbest
radikalleri sliptirme kabiliyetlerini 6lgmek
icin yaygin olarak kullanilir. Bu
spektrofotometrik yontemde kararli bir

serbest radikal olan DPPH (2,2-difenil-1-

pikrilhidrazil) reaktifi kullanilir.
Antioksidanlarin DPPH radikalini
indirgeme  yeteneklerinin  Ol¢limiine

dayanir ve bu radikal hidrojen donorlerle
etkilestiginde hidrazine indirgenir. Bu
yonteme gore bilesiklerin iyi antioksidan
ozellik  gosterebilmesi i¢in  kuvvetli
hidrojen  verici  gruplarin  olmasi
gerekmektedir. Sentezlenen bilesiklerin
arasinda 4c¢ bilesigi bu o6zellige sahip bir
bilesik olup iki tane hidroksil grubu
bulundurmaktadir. Yapilan test sonucu da
gostermistir ki 4¢ bilesigi standart olarak
kullanilan BHA bilesiginden yaklasik 12
kat daha iyi antioksidan aktivite
gostermistir. Diger bilesiklerde ise tek
hidroksil grubu iyi aktivite icin yeterli
olamamis standart maddeye gore daha
diistik aktivite gdstermislerdir.

3. SONUC (CONCLUSION)

Sonug olarak, sinnamaldehitin 9 yeni schiff bazi
basarili bir sckilde sentezlenmis ve bunlarin
antioksidan aktiviteleri incelenmistir. Sentezlenen
bu bilesikler ABTS ve DPPH yonteminde orta
seviyede inhibitor 6zelligi gostermesine ragmen,

CUPRAC yonteminde daha diistik
konsantrasyonlarda iyi antioksidan aktivite
gostermistir. (2,3-

dihidroksibenziliden)amino)fenil)-5-fenilpenta-

2,4-dien-1-on (4¢) bilesigi her li¢ yonteme gore de
standart olarak kullanilan BHA maddesinden daha
iyl aktivite sergilemistir.  4c¢ bilesigi DPPH
yontemine gore 12, CUPRAC yontemine gore 1.9
kat, ABTS yontemine gore ise 1.2 kat BHA’dan
daha etkin antioksidan 6zellik gdstermistir. Ayrica
sentezlenen bilesiklerin yapi-aktivite iliskileri
incelenmis ve elektron verici ve elektron ¢ekici
gruplarin aktiviteyi nasil etkiledigi agiklanmistir.
Bu o6zelliklerin yaninda selat yapisina katki

saglayan gruplarin aktiviteyi artirdigi
gozlenmistir.
Sentezlenen bu bilesiklerin farkl

modifikasyonlarla daha diisiik konsantrasyonlarda
daha etkin antioksidan Ozellik gosterebilme
potansiyeli bulunmaktadir.

4. MATERYAL VE
(MATERIAL AND METHOD)

METOT

4.1. Materyaller (Materials)
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Bu calismada kullanilan tiim ¢oziiciiler, reaktifler
ve baslangic maddeleri ticari kaynaklardan elde
edilmistir. Erime noktalar1 Barnstead
Electrothermal 9200 marka cihazda belirlenmistir.
IR spektrumlar1t STUART SMP40 Spectrometer
cihazi ile alinmistir. '"H ve 3C NMR spektrumlar
sirasiyla 300 ve 75 MHz’de Varian Infinity Plus
marka NMR cihazinda CDCl3 ve DMSO-ds
coziiciileri kullanilarak alinmistir. Diger kimyasal
ve ¢oziiciiler Fluka Chemie, Merck, Alfa Easer ve
Sigma-Aldrich firmalarindan satin alinmistir.

4.2.  Sentez

yontemi ve spektral veri

(Synthesis method and spectral data)

1-(4-nitrofenil)-5-fenilpenta-2,4-dien-1-on  (2)
Bilesiginin Sentezi: Sinnamaldehit (0.1 mol) ve 4-
nitrobenzaldehit (0.1 mol) bilesikleri etanol iginde
NaOH (0.1 mol) koyularak oda sicakliginda
karistirildi. Reaksiyon bitiminde % 10’luk HCl ile
pH 2-3 arasina getirilerek ¢oken madde vakumda
stiziildii. Kati madde vakum etiivde kurutularak
diger basamak i¢in kullanildi [31]. Sar1 renkli kati,
EN;172-174 °C, IR; 3028, 1743, 1652, 1567,
1516, 1336, 1211, 1151, 998, 856 cm™'; '"H NMR
(CDCl3, 300 MHz); 7.02-7.07 (3H, m), 7.37-7.40
(3H, m), 7.50-7.53 (2H, m), 7.60-7.69 (1H, m),
8.08-8.11 (2H, m), 8.32-8.35 (2H, m); '3C NMR
(CDClI3, 75 MHz); 123.9, 124.0, 126.6, 127.7,
129.1, 129.5, 129.9, 135.9, 143.3, 143.8, 146.9,
150.1, 189.1.
1-(4-aminofenil)-5-fenilpenta-2,4-dien-1-on (3)
Bilesiginin Sentezi: 0.1 mol 1-(4-nitrofenil)-5-
fenilpenta-2,4-dien-1-on (2) bilesigi etanolde
coziilerek iizerine 0.5 mol kalay kloriir bilesigi
eklendi. 2 saat siiresince refluks edildi. Reaksiyon
bitiminde fazla etanol evaparatérde ucguruldu.
Kalan madde NaHCO; ile nétralize edilerek
etilasetat ile ekstrakte edildi. Organik faz Na>xSO4
ile kurutularak ¢oziicli evaparatdrde ucuruldu.
Elde edilen (3) bilesigi vakum etiivde kurutuldu
[32]. Kirmiz1 renkli kati, EN;230 °C, IR; 3338,
3121, 3026, 1640, 1587, 1516, 1347, 1253, 1172,
999, 824 cm’'; 'TH NMR (CDCl;3, 300 MHz); 6.65-
6.69 (2H, m), 6.69-7.0 (2H, m), 7.07-7.10 (1H, m),
7.29-7.38 (3H, m), 7.46-7.58 (3H, m), 7.86-7.90
(2H, m); 3C NMR (CDCls, 75 MHz); 114.4,
125.7, 127.4, 127.5, 128.5, 129.0, 129.2, 131.2,
136.5, 141.0, 143.4, 151.5, 188.3.

Sinnamaldehit imin tiirevlerinin genel sentezi
(4a-i): 1-(4-aminofenil)-5-fenilpenta-2,4-dien-1-
on (3) bilesigi ile 1:1 oraninda aldehit bilesigi
etanol i¢inde asetik asit katalizorliiglinde

reaksiyona  sokuldu.  80°C’de 18  saat
kanigtirildiktan sonra reaksiyon bitiminde fazla
etanol evaparatdrde ugurularak kati madde elde
edildi. Flde edilen maddeler kristallendirme
yontemi kullanilarak saflagtirilirmigtir.
(4-bromobenziliden)amino)fenil)-5-fenilpenta-
2,4-dien-1-on (4a): Kirmizi renkli kati, EN;220 °C,
IR; 3026, 1641, 1584, 1407, 1346, 1247, 1171,
1004, 819 cm™'; 'TH NMR (CDCls, 300 MHz); 6.62
(2H, d, J=8.6 Hz ), 7.28-7.46 (9H, m), 7.56-7.59
(3H, m), 7.78-7.84 (3H, m), 8.69 (1H, s); ’C
NMR (CDCIs, 75 MHz); 113.2, 119.7, 122.1,
122.6, 125.0, 127.6, 129.6, 130.3, 130.6, 131.3,
135.0, 131.8, 136.3, 140.5, 144.8, 152.5, 161.5,
189,1.
(4-nitrobenziliden)amino)fenil)-5-fenilpenta-2,4-
dien-1-on (4b): Turuncu renkli kati, EN;168 °C,
IR; 3025, 1643, 1583, 1519, 1346, 1285, 1163,
1002, 849 cm™'; 'TH NMR (CDCls, 300 MHz); 6.65-
6.69 (2H, m), 6.69-7.0 (2H, m), 7.25-7.28 (2H, m),
7.36-7.49 (6H, m), 7.53-7.62 (3H, m), 8.13 (2H, d,
J=8.5 Hz), 8.23 (2H, d, J=8.8 Hz), 8.40 (2H, d,
J=8.7 Hz), 8.8 (1H, s); '*C NMR (CDCls, 75
MHz); 113.4, 119.8, 122.2, 122.7, 124.9, 127.9,
129.6, 130.3, 130.6, 131.3, 135.0, 131.7, 136.3,
140.5, 144.8, 151.5, 161.6, 193.0.
(2,3-dihidroksibenziliden)amino)fenil)-5-
fenilpenta-2,4-dien-1-on (4¢): Kirmizi renkli kati,
EN;214 °C, IR; 3025, 1641, 1570, 1456, 1355,
1265, 1165, 996 cm™; 'H NMR (CDCls, 300
MHz); 6.61(1H, d, J=8.7 Hz), 6.82 (1H, t, J=7.8
Hz), 6.98-7.30 (4H, m), 7.31-7.49 (4H, m), 7.50-
7.62 (4H, m), 7.80 (1H, d, J/=8.7 Hz), 8.12 (1H, d,
J=8.5 Hz), 9.01 (1H, s), 9.34 (1H, s, OH), 12.8
(1H, s, OH) ; *C NMR (CDCls, 75 MHz); 113.4,
119.6, 120.2, 121.8, 122.4, 123.6, 127.5, 127.9,
129.5, 129.6, 130.4, 131.4, 136.6, 142.4, 145.0,
146.3, 150.1, 152.6, 166.0, 188.7.
(2-hidroksi-3-metoksibenziliden)amino)fenil)-5-
fenilpenta-2,4-dien-1-on (4d): Turuncu renkli kati,
EN;156 °C, IR; 3022, 1645, 1582, 1456, 1352,
1248, 1166, 997, 822 cm’'; 'TH NMR (CDCls, 300
MHz); 3.84 (3H, s), 6.95 (1H, t, J=7.9 Hz), 7.18
(2H, d, J=8.0 Hz), 7.19-7.31 (4H, m), 7.32-7.43
(3H, m), 7.46-7.63 (4H, m), 8.13 (2H, d, J=8.6
Hz), 9.04 (1H, s), 12.8 (1H, s, OH) ; '3C NMR
(CDCI3, 75 MHz); 56.5, 116.6, 119.4, 119.9,
122.4, 124.5, 126.0, 127.9, 129.6, 129.9, 130.4,
136.3, 136.6, 142.4, 145.0, 148.6, 151.2, 152.6,
165.6, 188.6.

4-(dietilamino)-2-
hidroksibenziliden)amino)fenil)-5-fenilpenta-2,4-
dien-1-on (4e): Kirmizi renkli kati, EN;159 °C, IR;
3027, 1645, 1575, 1515, 1421, 1344, 1247, 1171,
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1131, 998 cm™; '"H NMR (CDCls, 300 MHz); 1.12
(6H, s, br), 3.335 (4H, s, br), 6.09 (1H, s), 6.35
(1H, d, J=8.4 Hz), 7.12-7.88 (12H, m), 8.10 (2H,
d, J=8.6 Hz), 8.80 (1H, s), 13.4 (1H, s, OH) ; *C
NMR (CDCls, 75 MHz); 20.1, 52.3, 105.7, 118.5,
119.9, 122.6, 124.5, 126.6, 127.5, 129.6, 130.2,
130.6, 136.3, 136.6, 142.4, 145.0, 148.6, 151.2,
152.5,154.2, 165.6, 188.8.
5-bromo-2-hidroksibenziliden)amino)fenil)-5-
fenilpenta-2,4-dien-1-on (4f): Kirmiz1 renkli kati,
EN;209 °C, IR; 3024, 1646, 1569, 1466, 1350,
1276, 1161, 996 cm’'; 'H NMR (CDCls, 300
MHz); 6.65(1H, d, J=8.6 Hz), 6.98 (1H, d, J=8.7
Hz), 7.14-7.73 (7H, m), 7.56-7.82 (6H, m), 8.13
(1H, d, /=8.4 Hz), 8.99 (1H, s), 11.01 (1H, s, OH)
; BCNMR (CDCls, 75 MHz); 116.7,118.4,119.9,
122.6, 124.5, 126.2, 127.9, 129.6, 130.1, 130.6,
136.3, 136.6, 142.4, 145.0, 148.6, 151.2, 152.6,
155.2, 165.6, 188.8.
2-hidroksi-5-nitrobenziliden)amino)fenil)-5-
fenilpenta-2,4-dien-1-on (4g): Turuncu renkli kati,
EN;224 °C, IR; 3025, 1645, 1565, 1481, 1339,
1283, 1158, 995, 821 cm’'; 'TH NMR (CDCls, 300
MHz); 7.13-7.27 (3H, m), 7.33-7.47 (6H, m), 7.55-
7.62 (4H, m), 8.14 (2H, d, J/=8.5 Hz), 8.72 (1H, d,
J=2.8 Hz), 9.19 (1H, s) ; '*C NMR (CDCl, 75
MHz); 115.9, 119.4, 120.7, 122.4, 124.5, 126.0,
127.8, 129.5, 129.7, 130.4, 131.5, 136.3, 136.5,
142.1, 145.0, 148.6, 151.3, 152.9, 163.6, 192.6.
2-hidroksinaftalen-1-il)metilen)amino)fenil)-5-
fenilpenta-2,4-dien-1-on (4h): Turuncu renkli kati,
EN;219 °C, IR; 3022, 1642, 1581, 1546, 1395,
1287, 1246, 1136, 994, 816 cm™'; 'TH NMR (CDCls,
300 MHz), 7.02-7.07 (3H, m), 7.08 (1H, d, J=7.4
Hz), 7.15 (1H, s), 7.33-7.44 (6H, m), 7.49-7.64
(3H, m), 7.59-7.66 (1H, m), 7.70 (1H, d, J=8.0
Hz), 7.80 (1H, d, J=9.2 Hz), 8.09 (2H, d, J=6.9
Hz), 9.33 (1H, s); '3C NMR (CDCls, 75 MHz);
109.3, 116.6, 119.1, 120.3, 122.6, 124.1, 125.1,
127.1, 127.5, 127.6, 128.6, 129.1, 129.5, 129.7,
130.4, 133.3, 136.2, 137.9, 142.4, 145.2, 148.8,
154.7,171.7, 189.1.

5-fenil-1-(4-((E)-(2,4,5-
trimetoksibenziliden)amino)fenil)penta-2,4-dien-
l-on (41): Kirmiz1 renkli kati, EN;173 °C, IR;
3023, 1645, 1589, 1508, 1274, 1209, 1022, 812
cm’'; 'TH NMR (CDCls, 300 MHz); 3.74 (3H, s,
OCHa), 3.91 (6H, s, 2XOCH3), 6.16 (1H, s), 6.62
(1H,s), 6.80 (1H, s), 7.11-7.82 (12H, m), 8.78 (1H,
s); 3C NMR (CDCls, 75 MHz); 56.5, 58.4, 106.5,
116.6, 118.9, 119.9, 122.4, 124.3, 126.0, 127.5,
129.6, 128.9, 131.4, 136.3, 136.6, 142.4, 145.0,
148.6, 151.2, 152.8, 165.5, 187.9.

4.3. Antioksidan aktivite analizleri

(Antioxidant activity assays)

DPPH (1,1-Difenil-2-Pikrilhidrazil) Serbest
Radikal Giderim Yontemi

Serbest radikal giderim aktiviteleri 1,1-difenil-2-
pikrilhidrazil (DPPH) serbest radikali kullanilarak
belirlendi [33]. Maddelerin 1000 uM’lik stok
¢oOzeltileri hazirlandi. Bu stok ¢ozeltilerden 2, 5, 10
ve 20 pL alinarak etanol ile hacimleri 40 pL’ye
tamamlandi ve izerlerine 0,1 mM DPPH
cozeltisinden 160 pL ilave edildi. Oda sicakliginda
karanlikta 30 dakika inkiibasyondan sonra 517
nm’de absorbanslar1 Olgiildii. Elde edilen bu
absorbans degerlerinden % inhibisyon degerleri
hesaplandi.  Orneklerin  absorbans  degerleri
kontrole kars1 degerlendirilirek, serbest radikal
giderim aktivitesi (% inhibisyon) asagidaki esitlik
kullanilarak hesaplandi.

% Inhibisyon = (Akontrol — Adrnek) / Akontrol x
100

A: Absorbans

ABTS Katyon Radikali Giderim Aktivitesi
Maddelerin ABTS katyon radikal giderim
aktiviteleri  2,2'-azino-bis(3-etilbenzotiazolin-6-
siilffonik asit) kullanilarak belirlendi [34].
Maddelerin 1000 uM’lik  stok ¢ozeltileri
hazirlandi. Bu stok ¢ozeltilerden 2, 5, 10 ve 20 pLb
alinarak etanol ile hacimleri 40 pL’ye tamamlandi
ve lzerlerine 7 mM ABTS katyon radikali
cozeltisinden 160 pL ilave edildi. Reaksiyon
karanlikta 15 dakika bekletildikten sonra 734
nm’de  absorbanslar1  dlgiildii.  Orneklerin
absorbans degerleri kontrole kars1 degerlendirildi.
ABTS katyon radikal giderim aktivitesi (%
inhibisyon)  asagidaki  esitlik  kullanilarak
hesaplandi.

% Inhibisyon = (Akontrol — Adrnek) / Akontrol x
100

CUPRAC Yontemi CUPRAC yonteminde,
orneklerdeki antioksidan bilesikler varliginda
Cu(II)- Neokuproin (N¢) kompleksi, renkli Cu(I)-
Nc kelatina indirgenir ve bu kelatin 450 nm’de
absorbansi1 Olgiiliir. Hazirlanan ornekler ve
standartlarin {izerine, son konsantrasyonlar1 10,
25, 50, 100 pg/mL olacak sekilde Cu (II),
neokuproin ve NH4OAc tamponu ilave edildi ve 1
saat sonra 450 nm’de absorbans Ol¢iildii  [35].
Orneklerin absorbans degerleri standartlara kars
degerlendirildi. Her bir Ornekten ii¢ paralel
calisma yapilmigtir. Standart olarak BHA
kullanildi.
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