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ÖZET 

 

 

TRİAZİN ESASLI YAPILAR: YENİ SIVI KRİSTALLERİN 

SENTEZİ, KARAKTERİZASYONU VE SIVI KRİSTAL 

ÖZELLİKLERİNİN İNCELENMESİ  

 

Nihat AKKURT 

 

Organik Kimya Anabilim Dalı 

Doktora Tezi 

 

Danışman: Prof. Dr. Lokman TORUN 

 

Bu tez çalışmasına çıkış maddesi olarak kullanılan triazinin sıvı kristal, tarım ilaçları, 

inhibitör, antitümör ve alev geciktirtici olarak geniş uygulama alanları mevcuttur.  

Bu tez çalışması diğer alanlara kıyasla daha az araştırılmış olan triazin esaslı 

makromoleküllerin ve bunların organik tuzlarının hazırlanması ve sıvı kristal 

özelliklerinin incelenmesini içermektedir.  

Çalışma kapsamında sentezlenen triazin esaslı moleküller 4 seriden oluşmaktadır . 

Birinci seride triazin halkasına asetilenik köprülerle bağlı kiral ve akiral alkoksi 

grupları içeren triazin merkezli yan gruplar içermektedir. Merkezdeki triazin yerine 

benzenin kullanıldığı yapılar ise ikinci seriyi oluşturmaktadır. Üçüncü seride 

merkezde mono fenoksi substitüye edilmiş triazin halkasına asetilenik köprülerle 

bağlı kiral ve akiral alkoksi grupları içeren triazin merkezli iki adet yan grup 

bağlıdır. Dördüncü seride merkezde triazin halkasına bağlanmış kiral ve/veya akiral 

alkoksi zincirler ve 4-n-alkoksi benzoat bağlıdır.
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Bu çalışmada 2,4,6-trikloro-1,3,5-triazin (TCT) çıkış maddesinden başlayarak 

sentezlenen 2,4-bis(alkoksi)-6-etinil-1,3,5-triazin molekülleri ara ürün olarak 

kullanıldı. Hedeflenen triazin esaslı makromoleküller sonigashira/negishi 

yöntemiyle sentezlendi. Sentezlenen makromoleküler yapıların sıvı kristal özellik 

gösteren 4-dodesiloksibenzoik asit ile eşmolar karışımları sonucu organik tuzlar 

elde edildi. 

Sentezlenen triazin esaslı makromoleküller ve organik tuzlar, 1H NMR, 13C NMR, 

Kütle spektroskopisi ve FT-IR gibi spektroskopik yöntemlerle karakterize edildi. Organik 

tuzun sıvı kristal özellikleri polarizasyon optik mikroskobu (POM) ve diferansiyel 

tarama kalorimetre (DSC) analizleri ile araştırılmıştır. 

Anahtar Kelimeler: Triazin, sıvı kristaller, hidrojen bağı, sonigashira bağlanması, 

negishi bağlanması, yıldız şekilli triazin 
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ABSTRACT 

 

 

Triazine Based Structures: Synthesis of New Liquid 

Crystals, Characterization and Investigation of Liquid 

Crystal Properties 

 

Nihat AKKURT 

 

Department of Chemistry 

Doctor of Philosophy Thesis 

 

Advisor: Prof. Dr. Lokman TORUN 

 

Triazine, which is used as starting material in this thesis, has wide application in 

areas such as liquid crystal, pesticides, inhibitor, antitumor and flame retardant. The 

triazine-based macromolecules synthesized in this thesis consist of 4 series (). In the 

first series, triazine side groups containing chiral and / or achrial alkoxy groups 

bound to the triazine-center ring by acetylenic bridges. Structures which benzene is 

used instead of the triazine in the center constitute the second series.  In the third 

series, two triazine side groups containing chiral and / or achrial alkoxy groups are 

connected to the triazine ring which is substituted by mono phenoxy in the center. 

In the fourth series, chiral and / or achrial alkoxy chains and 4-n-alkoxy benzoate 

are connected at the triazine center.  

In this study 2,4-bis(alkoxy)-6-ethynyl-1,3,5-triazine were used as intermediate 

compounds which were prepared from 2,4,6-trichloro-1,3,5-triazine as a startin
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material. Target macromolecules based on triazine were synthesized by 

sonigashira/negishi coupling. 

Equimolar mixtures of the triazine macromelcules with the complementary 4-

dodecyloxybenzoic acid  resulted in the organic salts with liquid crystal properties.  

Consequently, macromolecules based on triazine were designed and successfully 

synthesized. The structure of the new synthesized triazine macromolecules and 

organic salts were characterized by 1H NMR, 13C NMR, Mass spectroscopy and FT-

IR.  

The liquid crystalline properties of organic salts were investigated by polarizing 

optical microscopy (POM) and differential scanning calorimetry (DSC). 

Keywords: Triazine, liquid crystals, hydrogen bonding, sonigashira coupling, star -

shaped triazine 
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GİRİŞ 

 

1.1 Literatür Özeti 

Günümüz teknolojisinde sıvı kristallerin kullanımı oldukça yaygındır. Sıvı kristal 

ekranlarda, akıllı pencerelerde, saatlerde, bilgisayarlarda kısacası hayatımızın her 

alanında sıvı kristal içeren teknolojik ürünleri bulmak mümkündür. Sıvı kristallerin 

oldukça geniş kullanım alanları bulmaları ve teknolojik değerlerini korumaları 

nedeniyle bu alandaki araştırmalar her geçen gün artmaktadır. 

Triazin esaslı kimyasalların tarım ilaçları, inhibitör, antitümör ve alev geciktirtici 

olarak geniş uygulama alanları bulunmasının yanı sıra, farklı enzimlere karşı yüksek 

affinite göstermesi de triazin içeren yapılara ilginin gittikçe artmasını sağlamaktadır  

[1-4]. Sıvı kristallerin hem bilimsel ve hem de endüstriyel olarak yaygın kullanılması 

ve triazin içerikli sıvı kristal yapıların diğer alanlara kıyasla yeterince araştırılmamış 

olması bu çalışmanın yapılmasını gerektiren motivasyondur. Söz konusu yapıların 

iyi bir elektron taşıyıcı da olmaları çalışmanın önemini artıran diğer bir husus 

olmuştur.  

1.2 Tezin Amacı 

Ucuz ve ticari olarak mevcut olan 2,4,6-trikloro-1,3,5-triazin bileşiğinin genellikle 

tarım, boya, polimer, deri ve ilaç gibi kimyasal endüstrilerde kullanılmasının yanı 

sıra, 1,2 ve 3 lü bağlanmaları sıcaklıkla kolayca kontrol edilebildiği için 

supramoleküler kimya için önemli bir başlangıç maddesidir . Bununla birlikte, s-

triazin ve türevleri heterosiklik bileşiklerde de büyük önemine sahiptir. Bu çalışma  

ile diğer alanlara kıyasla sıvı kristal özellikleri yeterli derecede araştırılmamış olan 

triazin esaslı makromoleküler yapıların tasarlanması, sentezlenmesi, saflaştırılması, 

karakterize edilmesi ve sıvı kristal özelliklerinin incelenmesi amaçlanmıştır.  

Bu tez kapsamında sentezlenen yeni bileşikler, spektroskopik yöntemler ( 1H NMR, 

13C NMR,HRMS ve FT-IR) ile karakterize edilmiştir. 
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Sıvı kristal davranış gösteren bileşiklerin mesomorfik davranışları, polarizasyon 

optik mikroskopu (POM) ve Diferansiyel Taramalı Kalorimetre (DSC) ile analiz 

edilmiştir. 

1.3 Hipotez 

Triazin türevleri, heterosiklik bileşiklerin önemli bir sınıfıdır. Triazin esaslı 

moleküllerin sentezi, endüstri ve eczacılıktaki uygulamaları nedeniyle büyük bir 

öneme sahiptir. Diğer alanlara kıyasla triazin esaslı yapıların sıvı kristal özellikleri 

yeterince araştılmamıştır. Triazinlerin elektronca zengin olması ve iyi bir elektron 

transfer ajanı olması, bu yapıyi içeren farklı mimariye sahip makromoleküllerin 

sentezlenmesi ve sıvı kristal davranışlarının incelenmesi önemli kazanımlar 

sağlayacaktır.  

Bu çalışmada, çapraz bağlama (cross-coupling)  metodu kullanılarak yeni tip triazin 

esaslı makromoleküllerin sentezlenmesi hedeflenmiştir. Sentezlenen triazin esaslı 

makromoleküllerin, günümüz teknolojisinde büyük öneme sahip olan sıvı kristal 

özelliklerinin incelenmesi amaçlanmıştır. 

Bu tez çalışmasında, triazin esaslı makromolekküllerin sentezi için farklı metodlar 

kullanılarak  deneyler yapılmıştır. Makromoleküllerin sentez protokolü olarak 

birinci basamakta 2,4,6-trikloro-1,3,5-triazine (TCT) dialkoksillenip takip eden 

basamakta 3. klor yerine trimetilsiliasetilen grubu takıldı, trimetilsilan grubunun 

kaldırılmasından sonra elde edilen anahtar moleküller  ‘’cross-coupling’’ yapılarak  

hedeflenen makromoleküller sentezlendi. 
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S-TRİAZİNLER 

 

2.1  Genel Bilgi 

Simetrik triazinler (s-triazinler, 1,3,5-triazinler), organik kimyada uzun bir geçmişi 

olan bir bileşik sınıfıdır. İlk olarak 1776 yılında triazin türevi olan siyanürik asidin,  

ürik asitin pirolizi ile elde edildiği raporlanmıştır [5]. Bu yöntem  1820'de tekrar 

kullanılmıştır [6]. Birkaç yıl sonra (1828, 1834) siyanürik klorür (2,4,6-tri-kloro-1, 

3,5-triazin) farklı yöntemlerle sentezlenmiştir [7, 8]. O yıllarda Justus von Liebig, 

potasyum tiyosiyanatın amonyum klorür ile ısıtılmasıyla triazin esaslı melamin 

(1,3,5-triazin-2,4,6-triamin) ürününün sentezlendiğini rapor etmiştir [9]. 

Sübstitüye edilmemiş heterosiklilerin sentezi ilk olarak 1895'te Nef tarafından 

rapor edilmiştir ve yapının dimerik bir tür olduğu saptanmıştır [10], bu tarihten 50 

yıl önce ürünün trimerik bir yapıya sahip olduğu gösterilmişti [11-15]. 1970' lerden 

bu yana, 1,3,5-triazin, endüstriyel uygulamalara sahip çok çeşitli bileşiklerde önemli 

bir yapısal unsur haline gelmiştir. Bu önem, çok sayıda patent başvurusu ve birçok 

derleme makalesi [12-15] ve monografların yayınlanmasıyla açıkça görülmektedir. 

1,3,5-Triazin halkası (1)  esasen düz bir yapıya sahiptir, fakat benzenden farklı 

olarak, iki farklı bağ açısına sahip, ancak aromatik karakterden dolayı aynı bağ 

uzunlukları olan düzensiz bir altıgen oluşturur (Şekil 2. 1) [16-19]. 

 

Şekil 2. 1 1,3,5-Triazin molekülünün numaralandırılması, bağ uzunluğu ve bağ 

açıları 
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2.2 s-Triazin İzomerleri ve Türevleri 

Triazinler, üç karbon ve üç azot atomundan oluşan altı üyeli aromatik 

heterosikliklerdir. Şekil 2. 2’  de triazine ait üç izomer, (1,2,3-triazin (1), 1,2,4-triazin 

(2) ve 1,3,5-triazin (3)) gösterilmektedir. 1,3,5-triazinlerin izomerik formları en 

eski ve en kapsamlı olarak incelenilen isomerlerdir  [20, 21]. 1,3,5-Triazin'in 

simetrik bir molekül olduğu göz önüne alındığında, bu tip bileşiklere genellikle s -

triazinler denir. Bu çalışmada triazin teriminin kullanımı yalnızca 1,3,5-türevlerine 

atıfta bulunacaktır. 

 

Şekil 2. 2 s-Triazin izomerleri 

1,3,5-Triazin, 1895 yılında Nef tarafından tesadüfen, hidrojen klorür ile doyurulmuş 

bir eter çözeltisi içindeki etanol ile hidrojen siyanürün etkileşmesi sonucu 

sentezlenmiştir. Elde edilen tuza baz eklenmesi  ve damıtılması sonucunda %10 

verimle 1,3,5-triazin elde edildiği rapor edilmiştir . Nef tesadüf sonucu elde ettiği 

ürünü  dimerik bir tür olarak tanımlamış olmasına rağmen 1954' te Grundmann ve 

Kreutzberger, bileşiğin hidrojen siyanürün s-triazin trimeri olduğunu kanıtlamıştır  

[20-22]. 

Triazin, hidrojen siyanür oluşturmak üzere ayrıştırıldığı 600 ° C'nin üzerine 

ısıtılmadıkça termal olarak kararlıdır. Triazin halkası elektrofilik sübstitüsyona 

karşı oldukça dirençlidir. Bununla birlikte, kolayca nükleofillerle halka bölünmesine 

maruz kalabilir ayrıca su ve diğer hidroksil bileşikleri ile daha düşük bir dereceye 

kadar hidrolize karşı çok hassas olduğu rapor edilmiştir [20].  En yaygın kullanılan 

triazin türevleri siyanürik asit , melamin  ve siyanürik klorür, Şekil 2. 3' te 

gösterilmektedir. 
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Şekil 2. 3  s-Triazin Türevleri 

2.3  S-Triazin Türevlerinin Endüstriyel Sentezi 

Triazinler ilk olarak siyanürik asit olarak bilinen bileşik olarak sentezlenmiştir. 

Scheele 1776'da, ürik asit pirolizi yoluyla siyanürik asit sentezlemiştir. Moleküle 

siyanürik asit ismi verilmesinin sebebi o zamanlarda  bileşiğin siyanür gruplarından 

oluştuğu ve ürik asitten üretildiği kabul ediliyordu. Serullas 1820'de, sudaki 

siyanojenlerden siyanürik asit elde etmek için Scheele'nin çalışmalarını 

tekrarlamıştır. 1830'da iki ürünün aynı olduğu keşfedildi ve yapı Liebig ve  Wohler 

tarafından aydınlatılmıştır [20]. Siyanürik asit suda çok az miktarda çözünür ve 

termal olarak kararsız olması nedeniyle yüksek sıcaklıklarda bozunarak toksik 

siyanik asit oluşturur [20]. Siyanürik asit, hidroksi formu  yerine okso tautomer  

olarak mevcuttur (Şekil 2. 4) ve endüstriyel olarak sentezi Şekil 2. 5’ te 

gösterilmektedir. Ticari amaçlı olarak ev tipi çamaşır suyu, endüstriyel temizlik 

malzemeleri, bulaşık makinesi deterjanları ve genel temizleyiciler in üretilmesinde 

kullanılmaktadır.  

 

Şekil 2. 4 Siyanürik asidin tautomerizasyonu 

 

Şekil 2. 5 Siyanürik asidin endüstriyel sentezi 
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Siyanürik klorür ilk olarak Serullas tarafından 1827'de güneş ışığını kullanarak 

siyanojen klorürü, siyanürik klorüre dönüştürmesiyle sentezlenmiştir. Bununla 

birlikte yapı 1867 yılına kadar tam olarak anlaşılmamıştır. Uzun yıllar boyunca 

siyanojen klorürün trimeri olduğu düşünülen siyanür ik klorürün doğru yapısı  

Liebig tarafından ispatlanmıştır [20]. Günümüzde, siyanürik klorür, klorlu 

hidroklorik asidin trimerlenmesi ile üretilmektedir (Şekil 2. 6). 

 

Şekil 2. 6  Siyanürik klorürün endüstriyel sentezi 

Melamin  1834 yılında Liebig tarafından potasyum tiyosiyanatın amonyum klorür 

ile kaynatılmasıyla sentezlenmiştir. Ürün çoğunlukla melamin tiyosiyanat 

içeriyordu fakat bazla muamele edildiğinde ürün tamamen serbest melamine 

dönüştüğü rapor edilmiştir [20, 22, 23]. Ticari uygulamaların tam olarak 

gerçekleşmesi bir asırdan fazla sürdü. Günümüzde melamin, çoğunlukla reçinelerin 

oluşumu için büyük miktarlarda üretilir. 1994 Yılında dünya çapında 610.000 

tondan fazla melamin üretildi [23].  Günümüzde melaminin endüstriyel sentezi, ya 

yüksek basınç işlemleri altında katalitik olmayan ya da düşük basınçlı işlemler 

kullanarak katalitik olarak 390-410 °C 'de üretilir. Şekil 2. 7 ’de melamin elde ediliş 

reaksiyonu gösterilmektedir.  Doğal olarak oluşan melamin, dünyaya ulaşmış birkaç 

meteordan keşfedilmiştir. 

 

Şekil 2. 7 Melaminin endüstriyel sentezi 
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2.4  S-Triazinlerin Genel Reaksiyonları 

1,3,5-Triazin halkanın simetrisi nedeniyle, üç aynı veya farklı N-C biriminin 

siklizasyonu sonucunda altı üyeli heterosik bileşikler sentezlenir. Bu sentezde 

kullanılan fragmanlar nitriller, imidatlar  ve çeşitli amit türevleri ve ilgili reaktifleri 

içerir. Halkalaşma  genellikle çok adımlı bir işlemdir ve ara ürünlerın tanımlanması 

her zaman mümkün olamamıştır.  

2.5  Nitrillerin Trimerizasyonu 

1,3,5-Triazinlerin elde edilmesinde nitrillerin siklotrimerizasyonu çok yaygın bir 

yöntemdir, fakat reaksiyon verimleri çok değişken olup tamamen reaks iyon  

koşullarına bağlıdır [14]. Nitrillerin trimerizasyonunda basınç ve / veya katalizörler 

önemli bir rol oynar. 

2.5.1  Sübstitüe Edilmemiş 1,3,5-Triazin Sentezi 

1,3,5-Triazin’in yapısı  tam olarak belirlenmemesine rağmen 1895 yılında düşük 

miktarda (<% 10)  sentezlenmiştir. 1,3,5-Triazin  en önemli elde ediliş 

yöntemlerinden biri, hidrojen siyanürün, birinci basamakta hidroklorik asit ile 

etkileştikten sonra ikinci basamakta baz ile muamele edilmesi sonucu % 50-60 

verimle sentezlendiği rapor edilmiştir (Şekil 2. 8)[24].  

 

Şekil 2. 8 Hidrojen siyanürün trimerizasyonu 

DİKKAT: Hidrojen siyanür deriden emilebilir ve aşırı toksiktir. 

2.5.2  2,4,6-Trialkil-1,3,5-triazinlerin Sentezi 

Nitrillerin siklotrimerizasyonuyla çok sayıda trialkil sübstitüyeli 1,3,5-triazin 

sentezlenmiştir, fakat ürünlerin verimleri değişkenlik göstermektedir ve ürünlerin 

verimi  hem sübstitüye hem de reaksiyon koşullarına kuvvetli bir şekilde bağlıdır. 

Ürünlerin yüksek verimle elde edilmesi için sıklıkla yüksek basınç (en fazla 104 atm) 

uygulandığı rapor edilmiştir [25-28].   
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Trikloroasetonitrilin trimerizasyonu detaylı bir şekilde incelenmiştir, çünkü elde 

edilen 1,3,5-triazin içindeki triklorometil grupları kolayca nükleofiller ile yer 

değiştirmesi, molekülün önemini arttırmaktadır . Katalizörler genellikle asitlerden 

(örneğin, HCI, HBr) [29] ve alüminyum, fosfor, demir, çinko, kalay ve titanyum 

klorürler gibi Lewis asitlerinden oluştuğu rapor edilmiştir [30-35]. Trimerizasyon 

silika destekli Lewis asitleri tarafından kataliz edildiğinde çözücüsüz ortamda 

gerçekleştiği rapor edilmiştir [36]. Alkil siyanitlerin siklotrimerizasyon örnekleri, 

Tablo 2. 1' de listelenmiştir. 

Tablo 2. 1 Alkil siyanitlerin siklotrimerizasyon örnekleri  

 

R1 Reaksiyon koşulları Verim Referans 

Me Me(CH2)5NH2 (0.25 eq), SmI2 (kat.),80 °C 24 saat 60 [37, 38] 

Et MeOH, 7000–8000 atm, 70 °C, 65 saat 36 [27, 28] 

t-Bu MeOH, sulfolane, 10500 atm, 130 °C, 8 saat 50 [39] 

Sikopropil EtOH, 8000–9000 atm, 200–210 °C, 10–15 saat 90 [39] 

CCl3 AlCl3, 100 °C, 12 saat 60 [33] 

CCl3 AlCl3, HCl, 75 °C, 5 saat 93 [30] 

CCl3 AlBr3, HCl, 65 °C, 3 h 95 [30] 

CCl3 BF3•OEt2, HCl, –10 to 25 °C, 12 saat 94 [31] 

CCl3 PCl5, HCl, 100–105 °C, 240 saat 82 [35] 

CF3 41–69 atm, 300 °C, 16 saat 24 [26] 
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2.5.3 2,4,6-Triaril-1,3,5-triazinlerin Sentezi 

Aril siyanitlerin siklotrimerize olma eğilimi, elektron alıcı grup içeren alkil 

siyanürlerinki ile karşılaştırılabilir. Benzonitrilin metalik sodyum varlığında 

siklotrimerizasyonu sonucu 2,4,6-trifenil-1,3,5-triazin maddesi 1868  yılında 

sentezlenmiştir [40]. Bu sentetik yolun verimleri düşük olduğundan, 2,4,6-triaril-

1,3,5-triazinlerin siklizasyonunda yüksek verim sağlamak için yüksek basınç altında 

[25, 41] alkol varlığında veya yokluğunda [35, 42] gibi koşullarda sentezlendiği 

rapor edilmiştir (Tablo 2. 2). 

Tablo 2. 2 2,4,6-Triaril-1,3,5-triazinlerin sentezi 

 

Ar1 Çözücü Sıcaklık (°C) Basınç (103 

atm) 
Süre Verim Referans 

Ph –  125 7.5 18 saat 82

         
[42] 

Ph MeOH 100 7.5 18 saat 76

        
[25] 

2-Tol –  350 37 16 dk 100

     
[35] 

4-Tol –  500 50 6 dk 100

   
[43] 

2-thieny MeOH 180 8 5 saat 90 [41] 

2-fury MeOH 100 8.1 5 saat 60 [41] 

 

Aril siyanidlerin 2,4,6-triaril-1,3,5-triazinlere karşılık gelen siklotrimerizasyonu için 

bir takım katalizörler kullanılması faydalı olduğu saptanmıştır. Örnek olarak, 

klorosülfonik asit [44], trifloro-metansülfonik asit [45, 46], amonyum [47] ve 

ittrium varlığında mineral asitler [35] ve lantan (III) triflorometansülfonat gibi 
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çeşitli promoterlere sahip Lewis asitler katalizör olarak kullanılılmıştır [48]. Aynı 

zamanda baz katalizörlü trimerizasyon da bildirilmiştir [49]. Bazı durumlarda 

trimerizasyon için katalizör kullanılmadığı rapor edilmiştir [50]. Katalizörlerin 

2,4,6-triaril-1,3,5-triazinlerin siklotrimerizasyon yoluyla sentezinde kullanımına 

ilişkin örnekler Tablo 2. 3 'te verilmiştir. 

Tablo 2. 3 Katalizörlerin 2,4,6-triaril-1,3,5-triazinlerin siklotrimerizasyon yoluyla 

sentezinde kullanımına ilişkin örnekler  

 

Ar
1
 Katalizör Reaksiyon Koşulları Verim Ref. 

Ph ClSO3H 0–5 °C, 12–24 saat 88 [44] 

Ph TfOH TfOH, 91 °C 66 [45] 

Ph HCl, PCl5 100–105 °C, sealed tube, 24 saat 98 [35] 

Ph La(OTf)3, NH3 200 °C, 24 saat 100 [47] 

Ph SmI2,Me(CH2)5NH2 80 °C, kapalı tüp, 3 saat 92 [37] 

4-ClC6H4 La(OTf)3, NH3 200 °C, 24 saat 99 [47] 

4-BrC6H4 TfOH CHCl3, 0 °C, 1 h; rt, 24 saat 85 [46] 

4-Tol HCl, PCl5 100–105 °C, kapalı tüp, 90 saat 60 [35] 

4-
MeOC6H4 

La(OTf)3, NH3 200 °C, 24 saat 63 [47] 

2-pyridy La(OTf)3, NH3 200 °C, 24 saat 100 [47] 

4-pyridyl NaOEt EtOH, N2, 220 °C, 22 saat 90 [49] 

phenylpyr
azol-3-yl 

Y(OTf)3,  200 °C, sealed tube, 24  66 [48] 
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2.5.4 2,4,6-Trihalo-1,3,5-triazinlerin Sentezi 

Siyanojen halojenürlerin 2,4,6-trihalo-1,3,5-triazinlere trimerizasyonu üzerine 

birçok çalışma yapılmıştır. Siyanojen halojenür ne kadar reaktif olursa, o kadar 

kolay trimerize edilir ve polimerize olur. Sıvı siyanojen florürün hızla 2,4,6-tri-floro-

1,3,5-triazine dönüşmesi ve oda sıcaklığında bile  polimere dönüşmesine karşın, 

[51] siyanojen klorür veya bromürün trimerleştirilmesi için asit, metal oksit, sülfit, 

aktif karbon veya zeolit [20, 52-55] katalizörlerin kullanıldığı rapor edilmiştir. 

Siyanojen iyodür trimerizasyonu ile ilgili bir çalışma literatürde mevcut değildir. 

Birçok endüstriyel uygulama için başlangıç materyali olarak kullanılan 2,4,6-

trikloro-1,3,5-triazin'in önemi nedeniyle, sentezi için çok sayıda patent başvurusu 

yapılmıştır [14]. Siyanojen halojenürlerin büyük ölçekte kullanılması zordur, bu 

nedenle genellikle in sitü hidrojen siyanid (veya tuzları) ve klorin veya bromdan gaz 

fazında reaksiyona girerek  2,4,6-trikloro-1,3,5-triazin veya 2,4,6-tribromo-1,3,5-

triazin oluştuğu rapor edilmiştir (Şekil 2. 9) [20, 56]. 

 

Şekil 2. 9 Hidrojen siyanür ve klorinden siyanürik asit eldesi 

2.5.5 1,3,5-Triazin-2,4,6 (1H, 3H, 5H) -trion ve Türevlerinin Sentezi 

Siyanik asidin gaz-faz trimerizasyonu, sıcaklık 150 ° C'nin altında tutulduğunda, ana 

ürün olarak 1,3,5-triazin-2,4,6 (1H, 3H, 5H) -triona verir. Yüksek sıcaklıkta, önemli 

miktarda izomerik 1,3,5-trioksan-2,4,6-triimin (siyamelide) oluştuğu rapor 

edilmiştir [20, 57]. Alkil siyanatlar genellikle 1,3,5-triazinler yerine izosiyanatlara 

izomerleşir veya alkilasyon reaksiyonuna girer  [14]. Bununla birlikte, sterik 

engelleme veya elektron alıcı substitüye grupları, alkil siyanelerin stabilitesini 

arttırır ve 2,4,6-trialkoksi-1,3,5-triazin oluşumuna yol açtığı rapor edilmiştir [58]. 

Alkil siyanatların aksine, aril siyanatlar, aromatik siyanatların rezonans 

stabilizasyonu nedeniyle 2,4,6-tris (ariloksi) -1,3,5-triazin verecek şekilde kolayca 

trimerleşirler (Tablo 2. 4). Reaksiyon başlangıç maddesinin ısıtılmasıyla veya 

protik Lewis asitleri, bazları, geçiş metali kompleksleri [59] veya karışık katalizörler 

kullanılarak elde edildiği rapor edilmiştir [60-66] 
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Tablo 2. 4 2,4,6-Tris (ariloksi) -1,3,5-triazin sentez örnekleri 

 

Ar1 Katalizör Çözücü Sıcaklık ve Süre Verim Ref. 

Ph PCl3 CCl4 20 °C, 2 saat 95 [67] 

Ph NaOEt, ZnCl2 – 200 °C, 5 dk 85 [68] 

2-Tol PCl5 CCl4 20 °C, 2 saat 95 [67] 

4-Tol NaOEt, ZnCl2 – 200 °C, 5 dk 84 [68] 

4-Tol HCl  Et2O 50 °C, a 100 [60] 

4-PhC6H4 AlCl3 – 150 °C, 30 dk 80 [62] 

4-ClC6H4 PCl5 CCl4 20 °C, 2 saat 35 [67] 

4-MeOC6H4 NaOEt – 200 °C, 2–5 dk 98 [61] 

1-naphthy PCl5 CCl4 20 °C, 2 saat 65 [67] 

a) Süre belirtilmemiştir 

Amin, alkali hidroksit ve alkoksit gibi bazik katalizörlerin varlığında da yüksek 

trimerizasyon hızları gözlenmiştir [60, 61, 64]. Bazın, trimerizasyonu için gerekli 

olan aktif reaktifi oluşturan siyanat grubunun karbonuna katıldığı düşünülmektedir. 

Piridin ve izokinolin ile yüksek katalitik aktivite gözlenmiştir, bu da trialkilaminlerin 

etkisini önemli ölçüde gösterdiği rapor edilmiştir [14]. 

2.5.6 1,3,5-Triazin-2,4,6-triaminlerin Sentezi  

1,3,5-Triazin-2,4,6-triaminler, siyanamidlerin trimerleştirilmesiyle elde edilir. Ana 

bileşik olan 1,3,5-triazin-2,4,6-triamin (melamin) ilk olarak 1834 yılında bir 

potasyum tiyosiyanat ve amonyum klorür karışımını ısıtılması sonucu ortaya çıkan 

ürün olarak rapor edilmiştir [9]. Siyanamid, eritilmesiyle veya 150 °C'nin üzerinde 
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yüksek kaynama noktasına  sahip bir çözücü içinde ısıtılarak doğrudan 1,3,5-triazin-

2,4,6-triamine  dönüştüğü rapor edilmiştir (Şekil 2. 10) [9]. 

 

Şekil 2. 10 Melamin sentezi 

2.5.7 İki Farklı Nitrilin Trimerizasyonu 

İki farklı nitrilin siklotrimerizasyon reaksiyonu teorik olarak dört farklı 1,3,5 -triazin 

türevinin oluşmasına neden olabilir. Trimerizasyon çok aşamalı bir işlem 

olduğundan, katalizörle etkileşimi içeren ilave reaksiyonlarda nitrillerin 

reaktiviteleri önemlidir. Trikloroasetonitril ve asetonitrilin  karıştırılmasıyla 

oluşacak 2-metil-4,6-bis (triklorometil)-1,3,5-triazin sentezi için en uygun şartlar 

oda sıcaklığında alüminyum tribromid ve hidrojen klorür karışımının katalizör 

olarak kullanıldığı (Şekil 2. 11) hidrojen klorür yalnız kullanılırsa sıcaklık 150–200 

°C arasında olmasını gerektiği rapor edilmiştir  [31]. Hidrojen klorürün, nitrili, 

imidoil klorür oluşturarak aktive ettiği düşünülmektedir [41, 69]. 

 

Şekil 2. 11 İki farklı nitrilin trimerizasyon reaksiyonu 

1,3,5-triazin içindeki triklorometil grubu kolayca bir nükleofil ile değiştirdiği için, 2 - 

substitüye edilmemiş 4,6-bis (triklorometil) -1,3,5-triazinler  (R1 = CCl3) ileri 

basamakta kullanımı kolay olması sebebiyle ilgi çekici ara maddelerdir (Tablo 2. 5) 

[70, 71]. Birçok nitril türevi tri-kloroasetonitrilin cotrimerizasyonu ile 

sentezlenmiştir [31, 72-74]. Trikloroasetonitril, 4-tolil siyanat veya tiyosiyanik asit 

ile de değiştirilebileceği rapor edilmiştir [75]. 
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Tablo 2. 5 İki farklı nitrilden yola çıkılarak elde edilen bazı siklotrimerizasyon 

örnekleri 

 

R1 R2 Katalizör Verim Referans 

CCl3 Me AlBr3, HCl 95 [31] 

CCl3 CH2CH2Cl HCl 78 [21] 

CCl3 Bu HCl 90 [31] 

CCl3 t-Bu HCl 56 [31] 

CCl3 Ph AlBr3, HCl 94 [31] 

CCl3 4-MeOC6H4        AlBr3, HCl 90 [31] 

CCl3 Sme AlBr3, HCl 93 [73] 

CCl3 SBn AlBr3, HCl 72 [73] 

CCl3 SPh AlBr3, HCl 95 [73] 

CCl3 Cl HCl 90 [72] 

4-TolO OH - 46 [75] 

 

İki farklı aromatik nitrilin kotrimerizasyonu bazik koşullar altında başarılı bir 

şekilde elde edilmiştir. Sodyum amid varlığında bir eşdeğer  piridin-2-karbonitril ve 

piridin-4-karbonitril karışımı eritildiğinde 2,4-di (2-piridil) -6- (4-piridil) -1,3,5- 

triazin, 2-piridil substitüye sahip iki izomer ile birlikte % 24 verimle oluştuğu rapor 

edilmiştir [76]. Piridin-2-karbonitrilin lityum N, N-dimetilbenzimidamid ile 

reaksiyona sokulması, ara ürün olarak lityum dimetilamid ilavesiyle benzonitrile 
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eklenmesi 2-fenil-4,6-di (2-piridil) -1,3,5-triazin olarak tek bir ürün verdiği rapor 

edilmiştir  (Şekil 2. 12) [76]. 

 

Şekil 2. 12 Baz katalizörlü siklotrimerizasyon reaksiyonu  

2.6   Siyanürik Klorür Bileşiğinin 1,2 ve 3 Yönlü Bağlanmaları 

Siyanürik klorür, alkollerle ve aminlerle reaksiyonu 3 farklı basamakta 

gerçekleşmektedir. Birinci klor atomu 0-5 °C arasında , ikinci klor atomu 23-50 °C 

arasında  ve son olarak üçüncü klor atomu ise 60 °C üzerinde alkollerle ve aminlerle 

yer değiştirmektedir (Şekil 2. 13).Bu sıcaklıklar reaksiyona giren alkolün veya 

aminin cinsine göre farklılıklar göstermektedir   [77]. 

 

Şekil 2. 13 Siyanürik klorürün 1, 2 ve 3 yönlü bağlanma sıcaklıkları 

2.7  s-Triazinin Organik Katalizör Olarak Kullanımı 

Organik katalizörler organik sentezlerde geniş uygulama alanları bulmuşlardır. 

Başlangıçta normal koşullar altında gerçekleşmeyen veya normal olarak 

gerçekleşmesi zor olan birçok organik reaksiyon, katalizörlerin varlığında daha iyi 

koşullar altında başarıyla gerçekleştirilmiştir  [78-82]. Son yıllarda, 2,4,6-trikloro-

1,3,5-triazin (TCT, siyanürik klorür) in stabil, uçucu, ucuz, ticari olarak temin 

edilebilir olması sebebiyle  birçok organik sentezde organik katalizör olarak 

kullanılmıştır. Bu özelliklerden dolayı yeşil bir katalizör olarak kullanılmıştır . 
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Çeşitli heterosikllerin sentezi için verimli, hızlı ve çok yönlü yolların geliştirilmesi, 

önemli bir araştırma alanı haline gelmiştir. Bu amaçla, organik kataliz içeren 

yöntemler önem kazanmıştır [83, 84]. Organik katalizörlerin sentezde 

kullanılmasının amacı sert koşullardan, uzun reaksiyon sürelerinden kaçınmaktır. 

TCT' nin organik katalizör olarak kullanılmasıyla yan ürün oluşmadan yüksek 

verimle başarılı bir şekilde gerçekleştirilen çeşitli kimyasal reaksiyonları aşağıda 

belirtilmiştir. 

2.7.1 Beckman Düzenlenmesi 

Beckmann düzenlemesi olarak bilinen ketoksimlerin amide dönüşmesi organik 

kimyada genel olarak tercih edilen bir yöntemdir ve günümüzde çok ilgi çeken bir 

konudur. Beckmann düzenlenmesi, karbon-karbon bağının kırılması aynı zamanda 

karbon-azot bağının oluşmasıyla gerçekleşir. Reaksiyon genel olarak yüksek 

reaksiyon sıcaklıkları ve kuvvetli asidik ve dehidrasyon ortamı gerektirir ve hassas 

substratlara uygulanmasını engelleyen büyük miktarlarda yan ürünlere yol açabilir. 

Araştırmacılar, Beckmann düzenlemesini oda sıcaklığında, yüksek verim ve saflıkta 

bir TCT / dimetilformamid (DMF) kompleksi oluşturarak gerçekleştirildiğini rapor 

etmişlerdir [85]. Reaksiyon, 2,4,6-trikloro-1,3,5-triazin ve DMF tarafından 

oluşturulan bir kompleksin, 1 mol eşdeğer ketoksim içeren DMF çözeltisi ile 

reaksiyonuna dayanır. Kompleks, TCT'nin oda sıcaklığında bir miktar DMF te 

çözülmesiyle kolayca hazırlanır [86] ve ardından DMF'deki oksime ilave edilir (Şekil 

2. 14). Karışım oda sıcaklığında istenen sürede karıştırılır ve sonra reaksiyona su 

katılır. Karşılık gelen amitler kimyasal olarak saf halde yüksek verimlerde elde 

edildiği rapor edilmiştir. Reaksiyon Şekil 2. 15' te gösterilen mekanizma üzerinden 

gerçekleşir [85]. 

 

Şekil 2. 14 Beckman Düzenlenmesi 
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Şekil 2. 15 Beckman düzenlenmesinin reaksiyonu ve mekanizması 

Şekil 2. 16’ da gösterildiği gibi aldoksimlerin farklı bir reaksiyon eğilimi gösterdiği 

anlaşılıyor. Aynı koşullar altında, aldoksimlerin , DMF'de TCT / DMF kompleksi ile 

reaksiyonuna, karşılık gelen nitrili hızlı ve kantitatif olarak elde edildiği 

gözlemlendiği rapor edilmiştir (Şekil 2. 16) [87]. 

 

Şekil 2. 16 Aldoksimlerin nitrile dönüşmesiBiginelli reaksiyonu  

Jogula ve arkadaşları tek basamakta gerçekleşen Biginelli reaksiyonu için siyanürik 

klorürün katalizör olarak kullanıldığını rapor edilmiştir (Şekil 2. 17) [88].  

 

Şekil 2. 17 Biginelli reaksiyonu 
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2.7.3  Swern Oksidasyonu 

Alkollerin karbonil bileşiklerine oksidasyonu, en önemli sentetik prosedürlerden 

biridir. Alkollerin oksidasyonu için kullanılan yöntemlerin çoğu, bir baz ile 

reaksiyona giren dimetilsülfoksitten oluşan  dimetil alkoksisülfonyum tuzlarının 

dejenerasyonu ile karbonil bileşiği ve dimetil sülfür verecek şekilde oluşur. Luca ve 

arkadaşları swern oksidasyon koşulları altında [89], alkolün oksidasyonu için 2,4,6-

trikloro-1,3,5-triazin ile aktive edilen DMSO kullanarak alkollerin oksidasyon 

reaksiyonu verdiğini rapor etmişlerdir  [90]. Mekanizma Şekil 2. 18’ de 

gösterilmiştir. 

 

Şekil 2. 18 Swern oksidasyonunun reaksiyonu ve mekanizması 

2.7.3 Ferrier Düzenlemesi 

2,3-Doymamış O-glikozitlerin sentezi için en yaygın prosedürlerden biri glukallerin 

asit katalizli alil düzenlemesidir [91]. Ferrier yeniden düzenlemesi, 2,3-doymamış-

O-glikozitlerin oluşumu için son yıllarda kullanılan güvenilir bir yöntemdir  [92]. Bu 

yeniden düzenleme tipik olarak, glukallerin ve alkollerin  BF 3 ⋅ Et2O, FeCl3 gibi levis 

asitleriyle etkileşmesi sonucu meydana gelir. Yang ve arkadaşları [93] siyanürik 

klorürün, oda sıcaklığında DCM çözücüsü içerisinde 2,3,4-doymamış o-glikozitlerin 

3,4,6-tri-o-asetil-D-glukal ve çok çeşitli alkollerin sentezi için etkili bir katalizör 

olduğu rapor edilmiştir (Şekil 2. 19).  
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Şekil 2. 19 Ferrier düzenlenmesi reaksiyonu ve mekanizması 

2.7.4  Mannich reaksiyonu 

Nemati ve arkadaşları [94] etanol ve çözücü içermeyen koşullarda çevre 

sıcaklığında 2,4,6-trikloro-(1,3,5)-triazin tarafından katalize edilen üç bileşenli bir 

Mannich-tipi asetofenon, aromatik aldehitler ve aromatik aminlerden yüksek 

verimlerde β-amino ketonlar sentezlendiğini bildirmiştir. Bu reaksiyonda, TCT 

ortamdaki nem ile reaksiyona girerek, yan ürün olarak 3 mol HCl ve siyanürik asit 

(su ile yıkanarak uzaklaştırılabilir) oluştuğu tespit edilmiştir (Şekil 2. 20). Yan ürün 

olarak oluşan HCl, bir protik asit görevi görerek  Mannich reaksiyonunda katalizör 

görevi gördü. TCT miktarı, her biri 1 mol benzaldehit, asetofenon ve anilin 

kullanılarak elde edilen verilerde 10 mol TCT' nin reaksiyon için en uygun miktar 

olduğu rapor edilmiştir [94]. 
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Şekil 2. 20  Mannich düzenlenmesi reaksiyonu ve mekanizması  

2.7.5  Sonogashira birleştirme 

TCT, yüksek verimlilik ve uygun koşullarda 4-iyodo benzoik asitten alkinil benzamid 

türevleri veren sıvı fazlı Sonogashira birleştirme reaksiyonunu gerçekleştirmek için 

yeni bir  reaktif  [95] vermek üzere polietilen glikol (PEG) 4000 üzerine 

yüklenmiştir. Sonogashira birleşmesinde 1. basamakta, TCT’nin oda sıcaklığında 2-

alkoksi-4,6-dikloro-(1,3,5)-triazin oluşturduğu ve takip eden basamakta karboksilik 

asitle hızlı bir şekilde reaksiyona girerek bir nükleofil üzerinde etkili bir 

karbonilasyon transfer reaktifi olarak kullanılabilecek aktif bir ester oluştur ur. 

Aktive edilmiş ester , terminal alkiniller ile Pd (II) / Cu (I) katalizör varlığında ara 

ürünü oluşturur. PEG, polimerik destek ve faz transfer katalizörü  görevi 

göreceğinden, birleştirme reaksiyonu, organik çözücü içinde inorganik bazlarla ilgili 

reaksiyonlarda  vazgeçilmez olan faz transfer katalizörü olmadan kolayca ve hızlı 

bir şekilde sentezlendiği rapor edilmiştir [95]. Aktive edilmiş ester, nitrojen 

nükleofilinin oksijen nükleofilinden daha kolay ve hızlı saldırmasına neden oldu, 

çünkü korunmasız etanol amin ester ile reaksiyona girerek ester yerine hedeflenen 

amid elde edildiği rapor edilmiştir (Şekil 2. 21) [95]. 
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Şekil 2. 21 Sonigashira birleşmesi reaksiyonu 

2.7.6 Benzil alkollerin eterifikasyonu 

Benzil alkollerin metil veya etil eterlerine dönüştürülmesi için TCT ve metanol 

veya etanolde içinde ki dimetil sülfoksit kullanılarak elde edildiği rapor edilmiştir 

[96]. Bu prosedür kemoselektif olarak alifatik veya fenolik hidroksillerin 

varlığında benzilik hidroksilleri metil veya etil eterlerine dönüştürür (Şekil 2. 22).  

 

Şekil 2. 22  Benzil alkollerin eterifikasyonu ve mekanizması 

2.7.7 β -Amino alkolün sentezi 

β-Amino alkoller, biyolojik aktif doğal ürünler sentezinde, sentetik amino asitlerin 

sentezinde kullanılan çok çeşitli ara ürünlerdir [97, 98]. Klasik olarak β-amino 

alkoller epoksitlerin aminolizi sırasında fazlaca aminin ısıtılması ile sentezlenir. Bu 

klasik metot, fazla inorganik baz gerekliliği, daha uzun reaksiyon süreleri, deaktive 

edilmiş aromatik aminler durumunda düşük nükleofiliklik ve bazı durumlarda 

yüksek sıcaklık gerektiğinde düşük kaynama noktaları gibi bir takım dezavantajlara 

sahiptir [99]. Kamble ve Joshi, TCT varlığında epoksitlerin halka açılmasıyla β-

amino alkollerin sentezi için çok etkili ve çok yönlü bir yöntem olduğunu rapor 
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etmişlerdir [100]. Sadece % 2 mol siyanürik klorür kullanımının, hedeflenen  

ürünün % 98 verimle 15 dakikada reaksiyonun tamamlanması için yeterli olduğu 

rapor edilmiştir (Şekil 2. 23) [100]. 

 

Şekil 2. 23 β -Amino alkolün sentez 

2.8 Triazinin Polimer Yapıları 

Triazin polimerlerinin sentezi, farklı araştırma grupları tarafından kapsamlı bir 

şekilde araştırılmıştır [101, 102]. s-Triazin polimerlerinin özellikleri, s-triazin 

çekirdeğindeki sübstitüentlerin doğasından ve ayrıca polimer zincirlerinin diamin 

bileşenlerinin doğasından etkilenir. Bu aromatik poliamidler, yüksek termal 

kararlığa ve işlenebilirliğe malzemelerdir. Ayman EL-FAHAM ve arkadaşları 

monomer olarak kullanılacak olan s-triazin dikarboksilik asit türevlerini iki farklı 

yöntemle sentezlemiştir. Birinci yöntemde, siyanürik klorürün iki klorit atomu iki 

glisin veya iki tiyoglikolik asit molekülü ile değiştirilirken, üçüncü klorür piperidin, 

morfolin veya bir anilin grubu ile değiştirmiştir. 
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 İkinci yöntemde ise bir klorür atomu siyanürik klorürün, 0 °C' de bir piperidin, 

morfolin veya anilin grubu ile değiştirilmesi, ardından iki klorit atomunun  iki 

eşdeğer glisin veya iki tiyoglik asit molekülü ile değiştirilmesiyle hazırlanmıştır. Bu 

araştırmada kullanılan s-20 triazin dikarboksilik asit klorür türevleri, elde edilen 

dikarboksilik asitlerin, reaktif olarak  tiyonil klorit ve  çözücü olarak diklorometan 

kullanılmasıyla hazırlanmıştır. Asit klorit türevlerinin bir eşdeğer diaminle 

(etilendiamin , benzidin, piperazin veya p-fenilendiamin) karışımının, DMF 

çözeltisinde baz olarak trietilamin (TEA) varlığında, 0-5 ° C'de  polikondensasyon 

reaksiyonu sonucunda hedeflenen s - triazin poliamidler yüksek verimde 

sentezlendiği rapor edilmiştir (Şekil 2. 24 ve Şekil 2. 25) [103].  

 

 

Şekil 2. 24 Ayman EL-FAHAM ve arkadaşları tarafından sentezlenen triazin esaslı 

monomerler  
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Şekil 2. 25 Ayman EL-FAHAM ve arkadaşları tarafından sentezlenen triazin esaslı 

polimerler 
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s-Triazin çekirdeğinin seçimi, moleküler simetri ve aromatikliğinden türetilmiş 

yüksek termal stabilitesine dayanmaktadır. s-Triazin'in ısıya dayanıklı olduğu iyi 

bilinmektedir. Monomer yapılarının, aromatik sarkık grupların veya heterosiklik 

halkaların polimer omurgasına sokulmasıyla modifikasyonu, iyi çözünürlük ve 

termal stabilite sağlar. Sojitra ve arkadaşları, s-triazin halka esaslı, tamamen 

aromatik poliamidlerin omurgasında esnek bağlantılar oluşturan, iyi 

işlenebilirlik ile birlikte daha yüksek ısıl kararlılığa sahip çözünür poliamidlerle 

sonuçlanan yeni bir yüksek performanslı poliamid grubu sentezlendiğini rapor 

etmişlerdir (Şekil 2. 26) [104]. 

 

 

Şekil 2. 26 Sojitra ve arkadaşları tarfından sentezlenen triazin esaslı polimerler  

Ana zincirleri 1,3,5-triazin halkası olan çok çeşitli aromatik heterosiklik 

polimerlerin endüstrideki geniş uygulamaları nedeniyle yıllarca ilgi çekmiştir [105-

109]. s-Triazin halkalarına dayanan polimerler daha yüksek termostabilite ve ilgin 

çekici elektriksel özellikler gösterir [110].  
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Tipik bir s-triazin bazlı polimer, melamin-formaldehit reçinesi, yapısal yapıştırıcılar 

olarak birçok alanda yaygın olarak kullanılmıştır  [111-113]. Öte yandan, p-konjuge 

s-triazin bazlı polimerler veya makromoleküller iyi opto-elektronik özellikler 

sergilerler ve bunlar organik ışık yayan diyot (OLED) ve ışık kılavuzu malzemeleri 

olarak kullanılabilme özelliğine sahip maddelerdir [114-116]. 

Qiang FANG ve arkadaşları , termo-polimerize edilebilir propargil-eter birimlerine 

sahip üç s-triazin esaslı fonksiyonel monomer, basit ve kolay bir yöntem ile 

sentezledi ve bu monomerlerden yola çıkarak iyi termostabilite sergileyen çapraz 

bağlı polimerler elde edildiğini rapor etmişlerdir [117].  

 

Şekil 2. 27 Qiang FANG ve arkadaşları tarafından sentezlenen triazin esaslı 

monomerler  
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Şekil 2. 28 Qiang FANG ve arkadaşları tarafından sentezlenen triazin esaslı 
polimerler 

2.9   Triazinin Yeşil Kimyada Uygulama Alanları 

1,3,5-Triazin halkası, birçok moleküller arası bağ tipinde yer alabilen olağanüstü bir 

moleküldür. Mikrodalga ışıması, s-triazinlerin seçici reaksiyonları için verimli ve 

yeşil bir prosedür sağlar. Simetrik ve simetrik olmayan 1,3,5-triazinler, kısa 

reaksiyon sürelerinde ve çözücü içermeyen koşullar altında  mükemmel verimlerle 

elde edilmiştir. 1,3,5-Triazin, supramoleküler kimyada  koordinasyon, hidrojen 

bağları, elektrostatik, yük transfer konumlar ve aromatik istifleme etkileşimleri gibi 

her türlü etkileşime girebileceğinden dikkat çekici olarak kabul edilir  [118, 119].  

Birçok derleme makalesinde geçiş metallerinin koordinasyonu sonucu  ve hidrojen 

bağları sonucu supramoleküler yapıların oluşumunu vurgulamıştır  [120]. 

Triazin türevleri birçok alanda yaygın olarak kullanılmıştır. Atrazin (ATZ), bazı 

tartışmalı toksikolojik etkileri olan çok etkili bir herbisittir  [121, 122]. 
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Tıbbi kimyadaki triazinler, antimikrobiyal, antitüberküloz, antikanser, antiviral ve 

antimalarial aktiviteler de dahil olmak üzere geniş kapsamlı biyolojik uygulamalara 

sahiptir [123, 124]. Malzeme biliminde 1,3,5-triazin türevleri yıldız şeklindeki 

sistemlerde akseptör olarak kullanılmıştır. S-Triazin çekirdeğini içeren A-π-D 

yapılarının çekici örnekleri, donör olarak 1,2,3-triazol, 9 tetratiafulvalen [125], 

stirilbenzen, [126], 2-piridil [127], ferrosen [128], tiofen [129, 130] ve 

bisfenilaminobenzen [130] ünitelerini içerir. Verici substiye gruplarının dikkatlice 

seçilmesi optoelektronik özelliklerin ayarlanmasını sağlar, böylece bu malzemeleri 

luminesans sıvı kristallerde [131, 132], redoks aktif kromoforlarda [125], 

fotovoltaik cihazlarda [129, 130, 133], ve mavi fosforlu OLED'lerde kullanım için 

uygun hale getirdiği rapor edilmiştir [134, 135]. 

Triazinlerin önemini göz önüne alırsak, yeni sürdürülebilir yöntemlerin tasarımı 

büyük önem taşımaktadır. Çevreyi korumak için [136] moleküller, materyaller, 

ürünler ve süreçlerin kısacası kaynakların verimli olarak kullanılması için ve doğal 

olarak daha güvenli sentez yöntemleri gerekmektedir. Kimyanın geleceği "temiz" ve 

/ veya "sürdürülebilir" terimleriyle tanımlanmaktadır. Bu, yeniliklere, yeni fikirlere 

açık olan nispeten yeni bir alandır. Bundan yola çıkarak Antonio de la Hoz ve Ana M. 

Sánchez-Migallón mikrodalga ışınlama tekniğini kullanılarak çözücü olmadan veya 

minumum miktarda çözücü kullanarak, kısa reaksiyon sürelerinde sentezledikleri 

moleküllerin çoğu çevre dostu işlemlerle sentezlemeyi başardıklarını rapor 

etmişlerdir (Tablo 2. 6) [136]. 
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Tablo 2. 6 Silika destekli lewis asidi katalizörü kullanılarak elde edilen 2,4,6-

trisubstitüye-1,3,5-triazin örnekleri 

 

R Katalizör Reaksiyon Koşulları Verim 

 

Y(Tf)3 200 °C, 24 saat 66 

Si(Ti) 200 °C, 24 saat 50 

 

Y(Tf)3 200 °C, 12 saat 30 

Si(Zn) 200 °C, 24 saat 30 

 

Y(Tf)3 200 °C, 24 saat 55 

Si(Zn) 200 °C, 24 saat 13 

 

Y(Tf)3 200 °C, 24 saat 44 

Si(Zn) 200 °C, 24 saat 35 

 

 

Y(Tf)3 160 °C, 210 W, 2 dk 37 

Si(Zn) 200 °C, 24 saat 60 

Si(Zn) 160 °C, 210 W, 2 dk 

120 W, 28 dk 

50 

 

 

 

Y(Tf)3 200 °C, 12 saat 30 

Y(Tf)3 160 °C, 210 W, 2 dk 

150 W, 28 dk 

40 

Si(Zn) 200 °C, 24 saat 75 

Si(Zn) 160 °C, 210 W, 2 dk 

150 W, 28 dk 

35 
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Tabloda ki verileri yorumladığımızda mikrodalga ışıması altındaki reaksiyonlar, 

kısa reaksiyon sürelerinde en iyi sonuçları verdiği gözlemlenmektedir. Reaksiyon 

geleneksel ısıtma altında 24 saate uzatıldığında, çoğu durumda verim belirgin 

şekilde artar. Ayrıca Silika destekli Lewis asitlerinin kullanılması, daha karmaşık ve 

kirletici itriyum triflorosülfonat katalizörüne benzer verim üretir. Sert ve Yumuşak 

Asitler ve Bazlar Prensibi'ne (HSAB) göre, modifiye silika jel Si (Zn) en iyi sonuçları 

verdiği saptanmıştır. Zn, Al ve Ti atomarından daha yumuşaktır ve nitrildeki azot 

atomu ile daha iyi koordine olur. Sonuç olarak, Lewis asitleri ile modifiye edilmiş 

silika jelleri,  alifatik ve aromatik nitrillerin siklotrimerizasyonu için etkili 

katalizörlerdir. Silika jel üzerinde desteklenen reaktiflerin kullanımı ve çözücünün 

bulunmaması bu reaksiyonun çevresel olarak iyi  bir yöntem olarak 

sınıflandırılmasını sağlar. 
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SIVI KRİSTALLER 

 

3.1 Tarihçesi 

1888'de Karl-Ferdinands-Universität'ta çalışan Avusturyalı botanik fizyolog 

Friedrich REİNİTZER, günümüzde kolesterik sıvı kristal olarak bilinen malzeme 

sınıfına ait çeşitli kolesterol türevlerinin fiziko-kimyasal özelliklerini inceledi. Bu 

duruma bir açıklama getiremeyen Friedrich Reinitzer yardım almak amacıyla  14 

Mart 1888’de genç bir fizikçi olan Alman Otto LEHMANN ile iletişime geçmiştir. 

Reinitzer, Otto Lehmann’ a uzun bir mektup yazmış ve mektupla birlikte inceleme 

yapması için iki madde yollamıştır. Bu yazışmalardan birinde Otto LEHMANN, 

Reinitzer’ in gözlemlerini kendisininde gözlemlediğini belirtmiştir  [137].  

LEHMANN, maddenin katı ve sıvı arasında özellik gösteren bu durumun maddenin 

yeni bir fazı olduğunu anlamıştır. Otto LEHMANN, 1889’ da yayınladığı bir 

makalede, bu maddelere akan kristaller veya yapışkan sıvı kristaller olarak 

adlandırmıştır. İki bilim adamı arasında ki yazışmalar, sıvı kristal araştırmaların 

başlangıcı olmuştur. O zamana kadar REİNİTZER, kolesterik sıvı kristallerin üç 

önemli özelliğini keşfetti ve tanımlamıştır: iki erime noktasına sahip olması, dairesel 

polarize ışığın yansıması ve ışığın polarizasyon yönünü döndürme yeteneğini 

keşfetmiştir. REİNİTZER’ in sıvı kristalleri kazara keşfinden sonra, sıvı kristal 

maddeleri araştırmaya devam etmemiştir. Araştırma, yeni bir fenomenle 

karşılaştığını ve bunu araştıracak bir konumda olduğunu fark eden Lehmann 

tarafından sürdürülmüştür. LEHMANN, önce kolesteril benzoat ve daha sonra iki 

erime noktası gösteren sıvı kristal davranış sergileyen bileşikler üzerinde 

sistematik bir çalışma başlatmıştır ve polarize ışıkta gözlem yapabilen ve  yüksek 

sıcaklık gözlemlerini sağlayan ısıtıcı tabakaya sahip mikroskop kullanmıştır. Otto 

LEHMANN Ağustos 1889'un sonunda Zeitschrift für Physikalische Chemie'de 

sonuçlarını yayınlamıştır [138].  



 

32 

 

3.2 Sıvı Kristal Sınıflandırılması 

3.2.1 Genel Bilgi 

Sıvı kristaller birçok yönden sınıflandırılırlar  [139, 140], mezofazlar (mezojenler) 

içindeki moleküller şekline göre kalamitik (çubuk benzeri), diskotik (disk benzeri), 

amfifilik, amfifilik olmayan, metal içeren, metal içermeyen ve düşük moleküler 

ağırlıklı veya polimerik olarak sınıflandırılabilirler. Sıvı kristaller, termotropik ve 

liyotropik sıvı kristaller olarak iki ana sınıfa ayrılırlar. Termotropik sıvı kristaller, 

bileşiklerin tanımlı bir sıcaklık aralığında sıvı kristal özellik gösterdiği, bu aralığın 

altındaki sıcaklıklarda bileşiklerin kristal yapıda olduğu ve bu aralık sıcaklığının 

üstünde ise bileşiklerin izotropik sıvıya geçiş yaptığı gözlenmektedir (Şekil 3. 1).  

Liyotropik sıvı kristaller,  uygun bir çözücü ve konsantrasyonunda sıvı kristal özellik 

gösteren bileşiklerdir. 

 

Şekil 3. 1 Termotropik sıvı kristal faz geçişlerinin moleküler düzenini temsil eden 

çubuk benzeri (kalamitik) moleküller. 

3.2.2 Nematik Fazlar 

Nematik faz bilinen en basit mezofazdır. “Nematic” kelimesi antik yunancada iplik 

anlamına gelen “nema” kelimesinden gelir, mikroskopta iplik benzeri yapılar 

gözlendiğinde görülür. Nematik sıvı kristaller, oryantasyonel düzenin eşlik ettiği, 

ancak uzun menzilli konumsal düzenin bulunmadığı sıvı kristallerdir. Bu, 

moleküllerin tercih edilen bir yöne yönlendirildiği anlamına gelir. Moleküllerin bu 

düzenlemesi  Şekil 3. 2' de gösterilen bir yönetmen tarafından temsil edilmektedir. 
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Şekil 3. 2  Nematik faza sahip moleküllerin yönlemleri 

3.2.3 Smektik Fazlar 

Smektik mezofazlı sıvı kristaller aslen Antik Yunancada sabun benzeri anlamına 

gelen “smektos” kelimesinden gelen faz tipi olan amfifilik moleküllerden keşfedildi. 

Bugün, smektik kelimesi, moleküllerin oryantasyon düzenini işgal ettiği, aynı 

zamanda katmanlar halinde organize edildiği sıvı kristaller için de kullanılmaktadır. 

Bu organize katmanlar birbirine göre kayarak sıvı kristal fazın sıvı karakterine 

katkıda bulunabilir. Birçok smektik faz keşfedilmiştir, her smektik faz mezo jenlerin 

oryantasyonunda ve pozisyonunda farklılık gösterir [141]. Smektik fazlar harflerle 

ayırt edilir; SmA, SmB, SmC vb. SmA ve SmC en yaygın olanlardır  (Şekil 3. 3). Smektik 

fazlar tabakalar içindeki moleküler yönelim ile ayırt edilir [142 ,143] Smektik A 

(SmA) mezofazların bir direktör alanı (n) boyunca hizalanmış molekülleri vardır ve 

normal tabakaya paraleldir ve smektik C (SmC) mezofazlarda moleküller normal 

tabakadan belirli bir açıda eğilir [143]. Smektik mezofaz sergileyen bileşiklere bazen 

iki boyutlu sıvılar denir, çünkü her tabakada konumsal bir düzen yoktur  [140]. 

 

Şekil 3. 3 Smektik A ve Smektik C faza sahip moleküllerin yönlemleri 
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3.2.4 Kolesterik Faz 

Kolesterik fazda nematik fazdan farkli olarak sadece moleküllerin  yönelimi n 

direktörü boyunca  bir heliks oluşturmaktadır. Direktör boyunca molekülün tam 

bir dönüş yapmasına pitch (heliksel admım uzunluğu) denir (Şekil 3. 4). 

 

Şekil 3. 4 Kolesterik fazda ki moleküllerin yönlemleri ve adım uzunluğu (p) 

Kiralite, kendilerini bir sarmal içine yönlendiren moleküllerden gelir; her katman 

üst üste binemez. Kolesterik mezofazın içinde, bir mezojenik katman ile diğeri 

arasında yönetmen alanına 360 ° dönen mesafe olarak tanımlanan aralık bulunur. 

Mezofaz adı “kolesterik” in ortaya çıkmasının sebebi, ilk gözlenen sıvı kristallerin  

kolesterol türevlerine dayanması ve  bu tip mezofazı göstermesidir  [137, 138]. 

3.2.5 Diskotik Sıvı Kristaller 

Uzun bir süre boyunca, bileşiğin sıvı kristal özellik göstermesinin bir ön koşulu 

olarak molekülün çubuk benzeri (rod-like) bir yapıda olduğuna inanılmıştı. 

Chandrasekhar ve arkadaşlarının 1977 de ilk diskotik sıvı kristal sentezinden sonra  

aromatik esaslı diskotik sıvı kristallerin sentezi yaygın bir şekilde çalışıldı. Diğer 

taraftan optoelektronik uygulamalarda ilginç sonuçlar vermesinden dolayı son 

yıllarda heteroaromatik çekirdekli diskotik sıvı kristallere ilgi giderek artmaktadır.  

Diskotik sıvı kristaller, tek boyutlu iletkenler, fotovoltaik güneş pilleri ve OLEDs ler 

gibi modern çağın cihazlarındaki kullanılan birçok uygulamalarından dolayı ilgi 
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çekici bileşiklerdir. En yaygın bulunan diskotik sıvı kristal düzenleri, hekzagonal 

kolumnar, dikdörtgen kolumnar ve nematik kolumnar fazlardır (Şekil 3. 5) [144]. 

 

Şekil 3. 5 Diskotik fazlara ait moleküllerin yönlemleri 

3.2.6 İyonik Sıvı Kristaller 

İyonik sıvı kristaller, yalnızca katyonlardan ve anyonlardan oluşan mükemmel 

özellikler gösteren sıvı kristalli malzemelerdir. İlk ionik sıvı kristaller 1938’de 

bildirilmiş olmasına rağmen, iyonik sıvılara artan ilgi nedeniyle son yirmi yıl 

boyunca araştırmalarda büyük ölçüde artış yaşanmıştır  [145]. Termotropik iyonik 

sıvı kristaller, sıvı kristallerin (örneğin, dinamik moleküler düzen ve kendi kendine 

düzenlenme kabiliyeti, anizotropik fiziksel özellikler, vb.) özelliklerini ve iyonik 

sıvıların (iyonik iletkenlik, "ayarlama" olanakları vb.) etkin bir şekilde birleşimi 

olarak tanımlanabilir. Ayrıca iyonik olmayan termotropik sıvı kristallerle ve yüzey 

aktif madde / su karışımlarının fazlarıyla yapısal ve dinamik özellikleri paylaşırlar. 

BİNNEMANS tarafından 2005 yılında iyonik mezogenler üzerine kapsamlı bir 

çalışma  yayınlanmıştır [146]. 

3.3 Triazin Esaslı Sıvı Kristaller 

1,3,5-Triazin ve türevleri sadece biyoloji biliminde değil aynı zamanda sıvı kristal, 

doğrusal olmayan optik ve polimer gibi davranışlar sergilediği için materyal bilimi 

içinde büyük öneme sahiptir. K.C. MAJUMDAR tarafından sentezlenmiş olan diskotik 
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fazdaki sıvı kristal yapılar  görülmektedir. Söz konusu yapılar toplam 5 basamaklı 

bir sentez stratejisi ile elde edilmiştir (Şekil 3. 7) [147].  

 

Şekil 3. 6  K.C. MAJUMDAR tarafından sentezlenen ara ürünler  

 

Şekil 3. 7 K.C. MAJUMDAR tarafından geliştirilen ve sentezlenen triazin esaslı sıvı 

kristal yapılar 
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Trifenilen türevleri en önemli diskotik sıvı kristaler arasında bulunmaktadır. Bunlar 

büyük aromatik çekirdeğe sahiptirler ve istenilen kolumnar fazı oluşturmaya 

eğilimlidirler. Bu bağlamda Fafu YANG ve ekibi tarafından geliştirilmiş olan 

trifenilen ve triazin içeren sıvı kristal örnekleri  Şekil 3. 10’ da görülmektedir. Bu 

çalışmada, ilk defa π- π konjuge poliaromatik çekirdek köprülü, 1,3,5,-triazin esaslı 

trifenilen monomer, dimer ve trimerleri dizayn edildi ve sentezlendi. Söz konusu 

çalışmada elde edilen  trifenilen dimer ve  trimerlerinin  geniş sıcaklık aralıklarında 

mükemmel mesomorfik özellikler sergilediği gösterilmiştir [148]. 

 

Şekil 3. 8 Fafu YANG ve ekibi tarafından sentezlenen triazin esaslı trifenil 

monomeri 
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Şekil 3. 9 Fafu YANG ve ekibi tarafından sentezlenen triazin esaslı trifenil dimeri 

 

 

Şekil 3. 10 Fafu YANG ve ekibi tarafından sentezlenen triazin esaslı trifenil trimeri  

Chi-Han LEE ve TAKAKAZU tarafından sentezlenmiş olan trigonal yapıdaki sıvı 

kristaller Şekil 3. 11’ de görülmektedir. Söz konusu bileşikler hava ile etkileşmeyip 

(air-stable), oda sıcaklığında 3 aydan daha fazla sürede bozulmadan saklanabilir. 
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Yeni sınıf triazin türevleri olan  kolaylıkla sentezlendi. Sentezlenen bileşiklerin sıvı 

kristal ve yüksek luminesans özellik gösterdiği tespit edildi. Bu çalışmada 

sentezlenen yapıların yeni optik cihazlarda kullanılması beklenmektedir [149]. 

 

Şekil 3. 11 Chi-Han LEE ve Takakazu YAMAMOTO tarafından sentezlenen sıvı 

kristal yapılar 

Yeni substitueli bileşiklerin sentezi için oluşturulan metotların geliştirilmesinde 

hala zorluklar yaşanmaktadır. Bu bağlamda Aiste ve ekibi tarafından Şekil 3. 12’ de 

gösterilen yeni bir metot geliştirildi ve bu metot ile 2,4,6-tris(fenoksi)-1,3,5-triazin 

türevlerinin sentezlendiği rapor edilmiştir (Şekil 3. 12). Söz konusu hedef 

moleküllerin  yüksek termal özellik gösterdiği tespit edilmiştir [150]. 

 

Şekil 3. 12 Aiste ve ekibi tarafından sentezlenen 2,4,6-tris(phenoxy)-1,3,5-triazin  

ve türevleri 

Daniela GOLDMANN ve arkadaşları tarafından 6 uzun kollu alkoksi grubuyla çevrili 

2,4,6-triarilamino-1,3,5- triazin bileşiklerinin kolumnar sıvı kristal faz özelliği  

göstediği rapor edilmiştir (Şekil 3. 13) [151]. 



 

40 

 

 

Şekil 3. 13 Daniela GOLDMANN öncülüğünde geliştirilen sıvı kristal yapılar 

BOCK H. R.  ve arkadaşları tarafından sentezlenen triazin esaslı yeni bileşiklerin 

genel formülü Şekil 3. 14’ de gösterilmektedir. 

 

Şekil 3. 14 BOCK H. R. ve arkadaşları tarafından sentezlenen triazin esaslı yeni 
bileşiklerin genel formülü 

Triazin çekirdeğine bağlı olan Ar, Ar' ve Ar'' kısımları aynı veya farklı olabilir. Herbir 

uzun esnek grup olan R1, R1' ,R1'' , Rn,Rn' ve Rn'' gruplari farklı veya aynı olabilir, bu 

gruplarda en azından, sıvı kristal ve kolumnar sıvı kristal için önem taşıyan uzun 

zincirler bulunmalıdır. Bu buluşta, triazin bileşiklerinin endüstride kullanım alanı 
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olan sıvı kristal cihazlar, elektronik ve elektro-lüminesansla ilgili bir buluştur. Bu 

ekip tarafından sentezlenen triazin esaslı bileşikler  

Şekil 3. 15 ve Şekil 3. 16’da gösterilmektedir. Bu çalışmada nematik diskotik sıvı 

kristal faz, kolumnar sıvı kristal faz ve/veya kolumnar kristal faz özellik sergilemesi 

beklenen triazin türevlerinin sentezine odaklanılmıştır. Mevcut buluştaki bazı 

bileşikler, kolumnar sıvı kristal faz gösteridikleri ve iyi bir yük taşıyıcı olduklarından 

dolayı ,elektro-lüminesans cihazlar için kullanışlı bileşikler  olduğu tespit edilmiştir . 

Bunlara ek olarak, mevcut buluştaki bazı mezogenik bileşikler oda sıcaklığında 

diskotik nematik faz özelik gösterdikleri ve elastik özelliklerinden dolayı sıvı kristal 

cihazlarda kullanımı uygun bileşikler olduğu rapor edilmiştir [152]. 

 

Şekil 3. 15 BOCK H. R.  ve arkadaşları tarafından sentezlenen triazin esaslı yeni 

bileşiklerin genel metodu 
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Şekil 3. 16 BOCK H. R.  ve arkadaşları tarafından sentezlenen triazin esaslı sıvı 
kristaller 

SAHOUANİ H. ve arkadaşları tarafından patentlenen triazin esaslı yapılarŞekil 3. 17’  

de gösterilmektedir. Bu buluş bir yönüyle, hizalı (alignment) yapılar, sıvı kristal 

cihazlar için yararlı yapılar olup yönlü film (oriented film) veya liyotropik sıvı kristal 

özellik gösterme eğiliminde olduğunu göstermiştir. Özellikle nematik sıvı kristal 

bileşik içeren liyotropik sıvı kristaller kromoniksler (chromonics) olarak 

bilinmektedir. Buluştaki yapılar, yönlü film sağlamak amacıyla substratın üzerine 

bir sıvı kristal kaplamasıyla elde edilmiştir. Hizalı yapılar aynı zamanda bir veya 

daha fazla boya ya da diğer katkı maddeleri içerebilir ve polarize ve renk filtreleme 

özellikleri gösterebilme potansiyeline sahiptir. Hizalı yapılar aynı zamanda bir ya da 

daha fazla ek tabakadan elde edilebilir, örneğin, kolesterik geciktiriciler, optik 
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olmayan polimerler v.b. Bu buluştaki bir diğer amaç ise optik cihazlar sağlamaktır.  

Bu optik cihazlar, iki substrat arasından en azından biri sıvı kristal materyal 

içermelidir ve bu substrat yönlü film özellik gösterme eğiliminde olmalıdır. Bir diğer 

amaçta, hizalı yapılar ve optik cihazların eldesi için yeni metodlar sağlamaktır  [153]. 

 

Şekil 3. 17 SAHOUANİ H. ve arkadaşları tarafından patentlenen triazin esaslı 

yapılar 

UEHİRA S. ve TAKEUCHİ H. tarafından patentlenen triazin esaslı sıvı kristaller Şekil 

3. 18’ de gösterilmektedir. Bu ekip tarafından sentezlenen bileşikler Şekil 3. 18' de 

gösterildiği gibi üç ana formül ile belirtilmiştir. Genel formülde belirtilen L1 ve L2 

birbirinden bağımsız olarak tek bağ ya da iki değerlikli bir grup içerebilir, R 1 ve R2 

de ayni şekilde birbirinden bağımsız olup hidrojen atomu ya da substitue olabilir ve 

R ise polimerize edilebilen gruba sahiptir. Bu buluş, sıvı kristal malzemeler için 

yararlı olan  ve  optikçe anizotropik özellik gösteren 1,3,5-triazin esasli yapılardan 

oluşmaktadır. Sentezlenen bileşiklerin sıvı kristal malzemelerde , optik olarak 

anizotropik özellik gösterdikleri rapor edilmiştir [154]. 
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Şekil 3. 18 UEHİRA S. ve TAKEUCHİ H. tarafından patentlenen triazin esaslı sıvı 

kristallerin sentezi 
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MATERYAL 

4.1 Kullanılan Kimyasallar 

Tez çalışması sırasında kullanılan teknik ve ticari kimyasallara ait bilgiler Tablo 4. 

1’ de verildi. 

Tablo 4. 1 Deneylerde kullanılan kimyasallar 

Kimyasal Adı Firma Adı Cas Numarası 

2,4,6-Trikloro-1,3,5-triazin Sigma-Aldrich 108-77-0 

1-Dodekanol Merck 112-53-8 

Potasyum karbonat                Teknik - 

Trimetilsiliasetilen    Alfa Aesar 1066-54-2 

n-Bütillityum Sigma-Aldrich 109-72-8 

(S)-Sitronellol                          Sigma-Aldrich 7540-51-4 

Çinko (II) Klorür                                                       Merck 7646-85-7 

Tetrakis(trifenilfosfin)palladyum(0) Sigma-Aldrich 14221-01-3 

Bis(trifenilfosfin)palladyum(II) 
dichloride 

Sigma-Aldrich 13965-03-2 

Bakır (I) İyodür                                             Sigma-Aldrich 7681-65-4 

Trietilamin Merck 121-44-8 

1,3,5-Tribromobenzen                                       Acros Organic 626-39-1 

1,3,5-Triklorobenzen                                       Sigma-Aldrich 108-70-3 
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Tablo 4.1 Deneylerde kullanılan kimyasallar (devamı) 

Fenol Sigma-Aldrich 108-95-2 

Etil-4-hidroksibenzoat                    Sigma-Aldrich 120-47-8 

1-Bromododekan                            Sigma-Aldrich 143-15-7 

THF Merck 109-99-9 

DCM Teknik - 

Etanol Teknik - 

Aseton Teknik - 

Sodyum Sülfat Teknik - 

Hekzan Teknik - 

Etil Asetat Teknik - 

Kloroform Teknik - 

1,4-Dioksan Merck 123-91-1 

Sodyum hidroksit Teknik - 

Potasyum hidroksit Teknik - 

 

 

 

 

 

 

 



 

47 

 

4.2 Kullanılan Cihazlar 

4.2.1 Nükleer Magnetik Rezonans Spektroskopisi (NMR) 

Tez  çalışmaları kapsamında sentezlenen bileşiklerin 1H NMR ve 13C NMR 

spektrumları, kloroform-D (CDCI3) çözücüsü içerisinde tetrametilsilan (TMS) 

standardı ile, Yıldız Teknik Üniversitesi’ nde bulunan "Bruker Avance III 500" 

spektrometresi cihazı kullanılarak alındı. 

4.2.2 Fourier Transform Infrared Spektroskopisi (FT-IR) 

Tez çalışmaları kapsamında bileşiklerin Fourier Transform Infrared (FTIR) 

spektrumları, Yıldız Teknik Üniversitesi Aletli Analiz Laboratuvarı'nda bulunan 

Thermo Scientific Nicolet iS10 cihazı kullanılarak alındı. 

4.2.3 Quadrupole Time of Flight (QTOF) 

QTOF spektrumu Yıldız Teknik Üniversitesi Bilim ve Teknoloji Uygulama ve 

Araştırma Merkezi’nde bulunan Agilent 6530 Accurate-Mass Q-TOF LC/MS cihazı ile 

alındı. 

4.2.4 Polarizasyon Mikroskobu 

Tez kapsamında sentezlenen organik tuzların, sıvı kristal geçiş sıcaklıkları, sıvı 

kristal faz ve tekstür özellikleri Yıldız Teknik Üniversitesi, Prof. Dr.Belkıs BİLGİN 

ERAN ve Prof. Dr. Hale OCAK grubuna ait sıvı kristal laboratuvarında bulunan 

polarizasyon mikroskobu ile incelendi. 

4.2.5 Diferansiyel Tarama Kalorimetre 

Tez kapsamında sentezlenen organik tuzların faz geçiş sıcaklıkları ve entalpi 

değerleri için, Yıldız Teknik Üniversitesi’ nde bulunan Perkin-Elmer DSC-6 cihazı 

kullanılıldı. 
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DENEYSEL ÇALIŞMA 

 

Tez çalışmaları kapsamında tasarlanan ve sentezlenen hedef bileşikler Şekil 5.1’de  

ve Şekil 5.2’de, ara bileşiklerin yapısı ise Şekil 5. 3’te verilmektedir.  

 

Şekil 5. 1 Tez çalışmaları kapsamında sentezlenen final ürünleri 
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Şekil 5. 2 Tez çalışmaları kapsamında sentezlenen final  ürünler  
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Şekil 5. 3 Tez çalışmaları kapsamında sentezlenen ara ürünler 
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Şekil 5. 4 Makromolekül 17’nin sentez şeması 

5.1 Bileşik 1’in Sentezi 

 

Şekil 5. 5 Bileşik 1’in Sentez şeması 

Reaktifler: TCT                                                       (1,90 g, 10,30 mmol)  

                      1-Dodekanol                                       (3,84 g, 20,60 mmol)  

                       Potasyum karbonat                         (2,84 g, 20,60 mmol)   

                       THF                                                        25 mL 
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2-Kloro-4,6-bis(dodesiloksi)-1,3,5-triazin (1) bileşiği sentezi için, 25 mL THF 

çözücüsü içersindeki TCT (1,90 g, 10,30 mmol), 1-dodekanol (3,84 g, 20,60 mmol), 

potasyum karbonat  (2,84 g, 20,60 mmol karışımı 40-45 °C de su banyosunda geri 

soğutucu altında 3 saat karıştırıldı. Oluşan karışım oda sıcaklığına getirilip 

reaksiyon sonlandırıldı. Oluşan karışım etil asetat ile (20 mL) ekstarkte edildi, 

organik faz  su ile (2x10 mL) iki defa yıkandı ve organik faz sodyum sülfat üzerinden 

kurutulup çözücü döner buharlaştırıcıda uçuruldu. Ham ürün kolon kromotografisi 

ile saflaştırıldı (19:1 Hekzan/ Etil asetat). 

Verim: 3,49 g ( %70 ) Beyaz katı madde. 

2-Kloro-4,6-bis(dodesiloksi)-1,3,5-triazin (1) bileşiğinin yapısı 1H NMR, 13C NMR ve 

QTOF gibi spektroskopik yöntemleri ile aydınlatıldı (Şekil 5. 6, Şekil 5. 7 ve Şekil 5. 

8). 

1H NMR (500 MHz, CDCl3) δ  3.70 (t, J = 6.7 Hz, 4H, 2xOCH2), 1.81 – 1.51 (m, 4H, 

2xCH2), 1.58 – 1.20 (m, 36H, 18xCH2), 0.94 (t, J = 6.9 Hz, 6H 2xCH3)   

13C NMR (126 MHz, CDCl3) δ 173.17( O-Chet), 172.18 ( Cl-Chet), 68.54 (OCH2), 31.95, 

29.68, 29.66, 29.61, 29.56, 29.38, 29.33, 28.68, 25.86, 22.72, 14.14). 

Q-TOF C27H50ClN3O2 için hesaplanan [M+H]+=483,36 g/mol bulunan [M+H]+ 

=483,35 g/mol 
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Şekil 5. 6 Bileşik 1’in 1H NMR spektrumu 
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Şekil 5. 7 Bileşik 1’in 13C NMR spektrumu  
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Şekil 5. 8 Bileşik 1’in Q-TOF analiz sonucu 

5.2 Bileşik 2’nin Sentezi  

 

Şekil 5. 9 Bileşik 2’nin sentez şeması 

Reaktifler: Trimetilsiliasetilen                                         (0,35 g, 3,52 mmol) 

                        n-Bütillityum                                                    (2,20 mL, 3,52 mmol) 

                        1 Numaralı bileşik                                          (1,70 g, 3,52 mmol) 

                        Kuru THF                                                           10 mL         
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Trimetilsiliasetilen (0,35 g, 3,52 mmol), 3 mL kuru THF içerisinde çözüldü ve 

karışım tuz/buz karışımı yardımı ile 0 °C ye getirildi.  Oluşan karışıma 0 °C  de Argon 

gazı altında n-bütillityum (2,20 mL, 3,52 mmol, 1,60 M hekzan içerisinde) damla 

damla eklendi. Karışım 1 saat 0 °C de karıştırıldı. Oluşan karışıma, 8 mL kuru THF 

içerisinde çözününen 2-kloro-4,6-bis(dodesiloksi)-1,3,5-triazin (1,70 g, 3,52 mmol) 

bir şırınga yardımı ile damla damla eklendi. Karışım 0 °C  2 saat karıştırıldıktan 

sonra oda sıcaklığına getirildi. Oluşan karışım etil asetat ile (20 mL) ekstarkte 

edilidi, organik faz  su ile (2x10 mL) iki defa yıkandı ve organik faz sodyum sülfat 

üzerinden kurutulup çözücü döner buharlaştırıcıda uçuruldu ve ara ürün herhangi 

bir saflaştırma yapılmadan takip eden basamakta kullanıldı.  

Verim: 0,86 g ( 45 % ) Kahverengi sıvı madde.  

2,4-Bis(dodesiloksi)-6-((trimetilsily)etinil)-1,3,5-triazin (2) bileşiğinin yapısı QTOF 

yöntemi ile aydınlatıldı (Şekil 5. 10).  

Q-TOF C32H59N3O3Si için hesaplanan [M+H]+=546,44 g/mol, bulunan [M+H]+ 

=546,40 g/mol. 

 

Şekil 5. 10 Bileşik 2’nin Q-TOF analiz sonucu  
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5.3 Bileşik 3’ün Sentezi  

 

Şekil 5. 11 Bileşik 3’ün sentez şeması 

Reaktifler: 2 Numaralı bileşik                                                  (0,85 g, 1,56 mmol) 

                        Potasyum karbonat                                               (0,71 g, 5,16 mmol)  

                        MeOH/THF                                                              20 mL (1:1)  

2 Numaralı maddeden (0,85 g, 1,56 mmol) alınıp 20 mL 1:1 oranındaki MeOH/THF 

içerisine çözüldü. Oluşan karışıma (0,71 g, 5,16 mmol) potasyum karbonat 

eklendikten sonra oda sıcaklığında 24 saat karıştırıldı ve reaksiyon sonlandırıldı.  

Oluşan karışım etil asetat ile (20 mL) ekstarkte edildi, organik faz  su ile (2x10 mL) 

iki defa yıkandı ve organik faz sodyum sülfat üzerinden kurutulup çözücü döner 

buharlaştırıcıda uçuruldu. Ham ürün kolon kromotografisi ile saflaştırıldı (6:1 

Hekzan/ Etil asetat).  

Verim: 0,70 g (95 %) Sarı sıvı madde.  

2,4-Bis(dodesiloksi)-6-etinil-1,3,5-triazin (3) bileşiğinin yapısı 1H NMR, 13C NMR ve 

Q-TOF gibi spektroskopik yöntemleri ile aydınlatıldı ( Şekil 5. 12, Şekil 5. 13 ve Şekil 

5. 14 ). 

1H NMR (500 MHz, CDCl3) δ  3.92 (s, 1H), 3.52 (t, J = 6.7 Hz, 2H OCH2), 1.50 – 1.40 

(m, 2H CH2), 1.33 – 1.08 (m, 18H 9 CH2), 0.77 (t, J = 6.8 Hz, 3H CH3)  

13C NMR (126 MHz, CDCl3) δ 174.06 ( O-Chet),, 173.69(C-C≡C), 74.42(C-C≡C), 69.16 

(C≡C-H),, 63.50(OCH2), 33.29, 33.15, 32.40, 30.14, 30.11, 30.03, 29.95, 29.93, 29.82, 

29.38, 27.38, 26.24, 23.16, 14.56.  
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Q-TOF  C29H51N3O2 için hesaplanan [M+H]+= 474,40 g/mol, bulunan [M+H]+= 

474,41 g/mol 

 

Şekil 5. 12 Bileşik 3’ün 1H NMR spektrumu  
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Şekil 5. 13 Bileşik 3’ün 13C NMR spektrumu 
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Şekil 5. 14 Bileşik 3’ün Q-TOF analiz sonucu  

5.4 Bileşik 17’ nin (Final) Bileşiğinin Sentezi  

 

Şekil 5. 15 Bileşik 17’nin sentez şeması 
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Reaktifler: n-Bütillityum                                          (0,65 mL, 1,05 mmol) 

                        3 Numaralı bileşik                               (0,50 g, 1,05 mmol)            

                        TCT                                                           (0,06 g, 0,30 mmol) 

                       Kuru THF                                                 10 mL 

2,4-Bis(dodesiloksi)-6-etinil-1,3,5-triazin  (0,50 g, 1,05 mmol)   8 mL kuru THF 

içerisinde çözüldü ve karışım kuru buz/aseton karışımı yardımı ile  -78 °C ye 

getirildi.  Oluşan karışıma -78  °C  de Argon gazı altında n-bütillityum (0,65 mL, 1,05 

mmol, 1,6 M hekzan içerisinde) damla damla eklendi. Karışım 1 saat -78 °C de 

karıştırıldı. Oluşan karışım oda sıcaklığına getirilip 20 dakika karıştırıldıktan  sonra 

tekrar -78 °C ye getirildi ve 2 mL kuru THF içersindeki TCT (0,06 g, 0,30 mmol) 

argon gazı altında bir şırınga yardımıyla karışıma damla damla eklendi. Oluşan 

karışım oda sıcaklığına getirilip 2 saat karıştırıldıktan sonra reaksiyon sonlandırıldı.  

Oluşan karışıma 10 mL su ve 10 mL diklorometan eklendi. Organik faz ayrıldı ve sulu 

faz diklorometan ile (2x10 mL) iki defa  yıkandı. Organik fazlar birleştirildikten 

sonra tuzlu su ile (10 mL) yıkandı ve organik faz sodyum sülfat üzerinden kurutulup 

çözücü döner buharlaştırıcıda uçuruldu. Ham ürün kolon kromotografisi ile 

saflaştırıldı (6:1 Hekzan/ Etil asetat).  

Verim: 0,09 g (21%) Sarımsı katı madde. 

2,4,6-Tris((4,6-bis(dodesiloksi)-1,3,5-triazin-2-yl)etinil)-1,3,5-triazin (17) 

numaralı final bileşiğin yapısı 1H NMR ,13C NMR ,Q-TOF ve FT-IR  gibi spektroskopik 

yöntemleri ile aydınlatıldı (Şekil 5. 16, Şekil 5. 17, Şekil 5. 18 ve Şekil 5. 19).  

1H NMR (500 MHz, CDCl3) δ 3.63 (t, J = 6.7 Hz, 12H 6xOCH2), 1.64 – 1.50 (m, 12H 

6xCH2), 1.44 – 1.22 (m, 108H 54xCH2), 0.88 (t, J = 7.0 Hz, 18H 6xCH3). 

13C NMR (126 MHz, CDCl3) δ 173.41( 6x O-Chet), 172.96(3xC-C≡C), 172.43 (3xC-

C≡C), 92.85(C≡C), 90.43(C≡C), 68.83(OCH2), 32.22, 29.95, 29.93, 29.89, 29.84, 

29.65, 29.60, 28.94, 26.12, 23.00, 14.42. 

Q-TOF  C90H150N12O6  için hesaplanan [M+H]+=1496,19 g/mol [M+H]+=1496,21 

g/mol 



 

62 

 

 

Şekil 5. 16 Bileşik 17’nin (Final) 1H NMR spektrumu 
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Şekil 5. 17 Bileşik 17’nin (Final) 13C NMR spektrumu 
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Şekil 5. 18 Bileşik 17’nin (Final) Q-TOF analiz sonucu 
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Şekil 5. 19 Bileşik 17’nin (Final) FT-IR spektrumu 
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Şekil 5. 20 Makromolekül 18’in sentez şeması 
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5.5 Bileşik 4’ün  Sentezi 

Şekil 5. 21 Bileşik 4’ün sentez şeması 

Reaktifler: TCT                                                      (1,84 g, 10,00 mmol) 

                       (S)-Sitronellol                                   (3,12 g, 20,00 mmol) 

                       Potasyum karbonat                        (3,04 g, 22,00 mmol)   

                       THF                                                     30 mL 

2-Kloro-4,6-bis((S)- sitronelliloksi)-1,3,5-triazin (4) bileşiği sentezi için, 30 mL THF 

çözücüsü içersindeki  TCT   (1,84 g, 10,00 mmol), (S)-sitronellol (3,12 g, 20,00 mmol) 

potasyum karbonat  (3,04 g, 22,00 mmol)  karışımı 50 °C de su banyosunda geri 

soğutucu altında 5 saat karıştırıldı. Oluşan karışım oda sıcaklığına getirilıp 

reaksiyon sonlandıırlır. Oluşan karışım etil asetat ile (30 mL) ekstarkte edildi, 

organik faz  su ile (2x15 mL)  iki defa yıkandı ve organik faz sodyum sülfat üzerinden 

kurutulup çözücü döner buharlaştırıcıda uçuruldu. Ham ürün kolon kromotografisi 

ile saflaştırıldı (19:1 Hekzan/ Etil asetat).  

Verim: 2,62 g (% 62) Sarı sıvı madde.  

2-Kloro-4,6-bis((S)-sitronelliloksi)-1,3,5-triazin (4)  numaralı bileşiğin yapısı 1H 

NMR ,13C NMR  ve Q-TOF gibi spektroskopik yöntemleri ile aydınlatıldı (Şekil 5. 22, 

Şekil 5. 23 ve Şekil 5. 24). 

1H NMR (500 MHz, CDCl3) δ 5.16 – 4.96 (m, 1H), 4.67 – 4.33 (m, 2H), 2.11 – 1.90 (m, 

2H), 1.89 – 1.79 (m, 1H), 1.71 – 1.57 (m, 8H), 1.45 – 1.24 (m, 2H), 0.97 – 0.93 (m, 

3H). 
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13C NMR (126 MHz, CDCl3) δ 172.11, 171.05, 131.38, 131.36, 124.52, 124.46, 124.44, 

124.33, 124.31, 77.39, 77.14, 76.88, 67.78, 36.95, 35.39, 35.34, 29.22, 29.18, 29.13, 

25.70, 25.37, 25.34, 19.33, 19.28, 17.64. 

Q-TOF C23H38ClN3O2 için hesaplanan [M+H]+= 424,27 g/mol bulunan [M+H]+= 

424,27 g/mol 

 

Şekil 5. 22 Bileşik 4’ün 1H NMR spektrum  
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Şekil 5. 23 Bileşik 4’ün 13C NMR spektrumu 
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Şekil 5. 24 Bileşik 4’ün Q-TOF analiz sonucu 
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5.6 Bileşik 5’in Sentezi (1.Yöntem) 

 

Şekil 5. 25 Bileşik 5’in sentez şeması (1.yöntem) 

Reaktifler: Trimetilsiliasetilen                                          (0,35 g, 3,51 mmol) 

                        n-Bütillityum                                                    (2,20 mL, 3,52 mmol) 

                        4 Numaralı bileşik                                          (1,49 g, 3,52 mmol) 

                        Kuru THF                                                          10 mL 

Trimetilsiliasetilen (0,35 g, 3,51 mmol) 3 mL kuru THF içerisinde çözüldü ve karışım 

tuz/buz karışımı yardımı ile 0 °C ye getirildi.  Oluşan karışıma 0 °C  de Argon gazı 

altında n-bütillityum (2,20 mL, 3,52 mmol, 1,6 M hekzan içerisinde) damla damla 

eklendi. Karışım 1 saat 0 °C de karıştırıldı. Oluşan karışıma, 8 mL kuru THF 

içerisinde çözününen 2-kloro-4,6-bis(dodesiloksi)-1,3,5-triazin (1,49 g, 3.52 mmol) 

bir şırınga yardımı ile damla damla eklendi. Karışım 0 °C  2 saat karıştırıldıktan 

sonra oda sıcaklığına getirildi. Oluşan karışım etil asetat ile (20 mL) ekstarkte edildi, 

organik faz su ile (2x10 mL) iki defa yıkandı ve organik faz sodyum sülfat üzerinden 

kurutulup çözücü döner buharlaştırıcıda uçuruldu ve ara ürün herhangi bir 

saflaştırma yapılmadan takip eden basamakta kullanıldı.  

Verim: 0,85 g ( %50 ) Koyu kahverengi sıvı madde.  

2,4-Bis((S)- sitronelliloksi)-6-((trimetilsily)etinil)-1,3,5-triazin (5) bileşiğinin 

yapısı QTOF yöntemi ile aydınlatıldı (Şekil 5. 26).  

Q-TOF C28H37N3O2Si için hesaplanan [M+H]+= 486,34 g/mol bulunan [M+H]+= 

486,34 g/mol 
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Şekil 5. 26 Bileşik 5’in Q-TOF analiz sonucu 
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5.7 Bileşik 6’nın Sentezi (1.yöntem) 

 

Şekil 5. 27 Bileşik 6’nın sentez şeması (1.yöntem) 

Reaktifler: Ara Ürün  (5)                                               (0,69 g, 1,42 mmol) 

                      Potasyum karbonat                                    (0,22 g  1,56 mmol)  

                      MeOH/THF                                                   20 mL (1:1)  

Ara üründen (5) (0,69 g, 1,42 mmol) alınıp 20 mL 1:1 oranındaki MeOH/THF 

içerisine çözüldü. Oluşan karışıma (0,22 g 1,56 mmol) potasyum karbonat 

eklendikten sonra oda sıcaklığında 24 saat karıştırıldı ve reaksiyon sonlandırıldı.  

Oluşan karışım etil asetat ile (20 mL) ekstarkte edildi, organik faz  su ile (2x10 mL)  

iki defa yıkandı ve organik faz sodyum sülfat üzerinden kurutulup çözücü döner 

buharlaştırıcıda uçuruldu. Ham ürün kolon kromotografisi ile saflaştırıldı (6:1 

Hekzan/ Etil asetat).  

Verim: 0,58 g (%95) Açık sarı sıvı madde.  

2,4-Bis((S)- sitronelliloksi)-6-etinil-1,3,5-triazin (6) bileşiğinin yapısı 1H NMR , 13C 

NMR  ve Q-TOF gibi spektroskopik yöntemleri ile aydınlatıldı (Şekil 5. 28, Şekil 5. 

29 ve Şekil 5. 30). 

1H NMR (500 MHz, CDCl3) δ.15 – 5.05 (m, 1H), 4.04 – 4.03 (s, 1H), 3.76 – 3.59 (m, 

2H), 2.05 – 1.92 (m, 2H), 1.71 – 1.57 (m, 8 H), 1.44 – 1.30 (m, 1H), 1.24 – 1.14 (m, 2 

H), 0.93 – 0.88 (m, 3 H). 
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13C NMR (126 MHz, CDCl3) δ 173.58, 171.29, 131.26, 124.76, 124.74, 84.78, 77.34, 

77.09, 76.83, 70.83, 70.78, 61.15, 60.47, 55.35, 39.89, 37.24, 31.60, 29.21, 25.72, 

25.48, 19.53, 17.65, 14.19 

Q-TOF C25H39N3O2 için hesaplanan [M+H]+= 414,30 g/mol bulunan [M+H]+= 414,31 

g/mol 

 

Şekil 5. 28 Bileşik 6’nın 1H NMR spektrumu 
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Şekil 5. 29 Bileşik 6’nın 13C NMR  spektrumu 
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Şekil 5. 30 Bileşik 6’nın Q-TOF analiz sonucu 
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5.8 Bileşik 7’ nin Sentezi 

 

Şekil 5. 31 Bileşik 7’nin sentez şeması 

Reaktifler: Trimetilsiliasetilen                                   (1,73 g, 17,60 mmol)  

                        n-Bütillityum                                             (11,00 mL, 17,60 mmol)  

                        TCT                                                               (3,24 g, 17,50 mmol) 

                        THF                                                               25 mL 

Trimetilsiliasetilen  (1,73 g, 17,60 mmol) 15 mL kuru THF içerisinde çözüldü ve 

karışım tuz/buz karışımı yardımı ile 0 °C ye getirildi.  Oluşan karışıma 0 °C  de Argon 

gazı altında n-bütillityum (11,00 mL, 17,60 mmol, 1,60 M hekzan içerisinde) damla 

damla eklendi. Karışım 1 saat 0 °C de karıştırıldı. Oluşan karışıma, 10 mL kuru THF 

içerisinde çözününen TCT (3,24 g, 17,50 mmol) bir şırınga yardımı ile damla damla 

eklendi. Karışım 0 °C‘de 2 saat karıştırıldıktan sonra oda sıcaklığına getirildi. Oluşan 

karışım etil asetat ile (20 mL) ekstarkte edildi, organik faz  su ile (2x10 mL)  iki defa 

yıkandı ve organik faz sodyum sülfat üzerinden kurutulup çözücü döner 

buharlaştırıcıda uçuruldu ve ara ürün (7) herhangi bir saflaştırma yapılmadan takip 

eden basamakta kullanıldı.  

Verim: 1,43 g ( %33 ) Kahverengi sıvı madde. 

2,4-Dikloro-6-((trimetilsily)etinil)-1,3,5-triazin (7) bileşiğinin yapısı 13C NMR, FTIR 

ve QTOF gibi spektroskopik yöntemler ile aydınlatıldı (Şekil 5. 32, Şekil 5. 33 ve Şekil 

5. 34). 

13C NMR (126 MHz, CDCl3) δ 172.4, 162.3, 107.0, 99.7, -0.01 
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Q-TOF C8H9Cl2N3Si için hesaplanan [M+H]+= 245,99 g/mol bulunan [M+H]+= 

245,99 g/mol 

 

Şekil 5. 32 Bileşik 7’nin 13C NMR  spektrumu 
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Şekil 5. 33 Bileşik 7’nin Q-TOF analiz sonucu 
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Şekil 5. 34 Bileşik 7’nin FT-IT  spektrumu 
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5.9 Bileşik 6’nın Sentezi (2. Yöntem) 

 

Şekil 5. 35 Bileşik 6’nın sentez şeması (2.yöntem)  

Reaktifler:   1.Basamak 

                         7 Numaralı bileşik                                            (1,23 g, 5,00 mmol) 

                         (S)-Sitronellol                                                     (1,72 g, 11,00 mmol) 

                          Potasyum karbonat                                         (1,52 g, 11,00 mmol)   

                          THF                                                                        25 mL 

                        2.Basamak 

                         Ara Ürün  (5)                                                       (1,39 g, 3,00 mmol) 

                         Potasyum karbonat                                           (0,46 g, 3,30 mmol) 

                         MeOH/THF                                                           30 mL (1:1)  

1.Basamak 
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25 mL THF çözücüsü içersindeki 2,4-dikloro-6-((trimetilsili)etinil)-1,3,5-triazin 

(1,23 g, 5,00 mmol), (S)-Sitronellol (1,72 g, 11,00 mmol), potasyum karbonat  (1,52 

g, 11,00 mmol)  karışımı 70 °C de su banyosunda geri soğutucu altında 3 saat 

karıştırıldı. Oluşan karışım oda sıcaklığına getirilıp reaksiyon sonlandır ıldı. Oluşan 

karışım etil asetat ile (20 mL) ekstarkte edildi, organik faz  su ile (2x10 mL)  iki defa 

yıkandı ve organik faz sodyum sülfat üzerinden kurutulup çözücü döner 

buharlaştırıcıda uçuruldu ve ara ürün (5)  herhangi bir saflaştırma yapılmadan takip 

eden basamakta kullanıldı. 

2.Basamak 

Oluşan ara üründen (5) (1,39 g, 3,00 mmol) alınıp 30 mL 1:1 oranındaki MeOH/THF 

içerisine çözüldü. Oluşan karışıma (0,46 g, 3,30 mmol) potasyum karbonat 

eklendikten sonra oda sıcaklığında 24 saat karıştırıldı ve reaksiyon sonlandırıldı.  

Oluşan karışım etil asetat ile (20 mL) ekstarkte edildi, organik faz  su ile (2x10 mL)  

iki defa yıkandı ve organik faz sodyum sülfat üzerinden kurutulup çözücü döner 

buharlaştırıcıda uçuruldu. Ham ürün kolon kromotografisi ile saflaştırıldı (6:1 

Hekzan/ Etil asetat).  

Verim: 0,65 g % 47 Sarı sıvımsı madde.  

2,4-Bis((S)- sitronelliloksi)-6-etinil-1,3,5-triazin  (6)  numaralı bileşiğin yapısı 1H 

NMR ,13C NMR  ve Q-TOF gibi spektroskopik yöntemleri ile aydınlatıldı (Şekil 5. 36, 

Şekil 5. 37 ve Şekil 5. 38). 

1H NMR (500 MHz, CDCl3) δ.15 – 5.05 (m, 1H), 4.04 – 4.03 (s, 1H), 3.76 – 3.59 (m, 

2H), 2.05 – 1.92 (m, 2H), 1.71 – 1.57 (m, 8 H), 1.44 – 1.30 (m, 1H), 1.24 – 1.14 (m, 2 

H), 0.93 – 0.88 (m, 3 H). 

13C NMR (126 MHz, CDCl3) δ 173.58, 171.29, 131.26, 124.76, 124.74, 84.78, 77.34, 

77.09, 76.83, 70.83, 70.78, 61.15, 60.47, 55.35, 39.89, 37.24, 31.60, 29.21, 25.72, 

25.48, 19.53, 17.65, 14.19 

Q-TOF C25H39N3O2 için hesaplanan [M+H]+= 414,30 g/mol bulunan [M+H]+= 414,31 

g/mol 
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Şekil 5. 36 Bileşik 6’nın 1H NMR  spektrumu 
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Şekil 5. 37 Bileşik 6’nın 13C NMR  spektrumu 
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Şekil 5. 38 Bileşik 6’nın Q-TOF analiz sonucu 
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5.10 Bileşik 18’in (Final) Sentezi 

 

Şekil 5. 39 Bileşik 18’in sentez şeması 

Reaktifler:  n-Bütillityum                                           (0,45 mL, 1,20 mmol) 

                        Çinko (II) Klorür                                     (0,16 g, 1,20 mmol) 

                        6 Numaralı Bileşik                                  (0,41 g, 1,00 mmol) 

                        TCT                                                              (55,00 mg, 0,30 mmol)  

                        Pd(PPh3)4                                                                          (17,00 mg,   % 5 eq ) 

                        Kuru THF                                                  20 mL 
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2,4-Bis((S)-sitronelliloksi)-6-etinil-1,3,5-triazine   (0,41 g, 1,00 mmol)   5 mL kuru 

THF içerisinde çözüldü. Oluşan çözelti kurubuz/aseton yardımı ile -78 °C ye 

getirilip, argon gazı altında bir şırınga yardımı ile alınan n-Bütillityum (0,45 mL, 2,70 

M Toluen içerisinde) damla damla eklendi, daha sonra karışıma  bir şırınga yardımı 

ile  ZnCl2 (0,16 g, 0,44 mmol) içeren 5 mL THF çözeltisi damla damla eklendi ve 

oluşan karışım -78 °C de 1 saat karıştırıldıktan sonra oda sıcaklığına getirildi. Oda  

sıcaklığında karışıma, TCT (55,00 mg, 0,30 mmol) ve  Pd(PPh3)4 (17,00 mg, % 5 eq )  

içeren 10 mL THF çözeltisi bir şırınga yardımı ile karışıma damla damla eklendi ve 

karışım yağ banyosunda geri soğutucu altında  65 °C de 24 saat karıştırıldı, 

reaksiyon oda sıcaklığına getirildikten sonra sonlandırıldı. Organik çözücü uçuruldu  

ve ham madde kloroform ile (20 mL) ekstrakte edildi ve su ile (2x10mL) iki defa  

yıkandıktan sonra organik faz sodyum sülfat üzerinden kurutulup çözücü döner 

buharlaştırıcıda uçuruldu. Ham ürün kolon kromotografisi ile saflaştırıldı (6:1 

Hekzan/ Etil asetat) . 

Verim:  45,00 mg ( % 34 ) Sarı sıvı madde.  

2,4,6-Tris((4,6-bis((S)-sitronelliloksi)-1,3,5-triazin-2-il)etinil)-1,3,5-triazine (18) 

numaralı final bileşiğin yapısı 1H NMR ,13C NMR, Q-TOF ve FT-IR gibi spektroskopik 

yöntemleri ile aydınlatıldı (Şekil 5. 40, Şekil 5. 41, Şekil 5. 42 ve Şekil 5. 43).  

1H NMR (500 MHz, CDCl3) δ 5.11 – 4.93 (m, 1H), 4.15 – 3.93 (m, 2H), 1.98-1.89 (m, 

2H), 1.64 – 1.47 (m, 8H), 1.38 – 1.26 (m, 2H), 1.15 – 1.06 (m, 1H), 0.83 (dd, J = 7.8, 

4.1 Hz, 3H). 

13C NMR (126 MHz, CDCl3) δ 172.5, 172.1, 170.0, 130.1, 123.7, 108.9, 102.6, 76.4, 

76.1, 75.9, 61.9, 35.9, 28.4, 24.6, 24.3, 19.9, 18.3, 16.5.  

Q-TOF C78H114N12O6 için hesaplanan [M+H]+= 1315,90 g/mol bulunan [M+H]+= 

1315,86 g/mol 
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Şekil 5. 40 Bileşik 18’in (Final) 1H NMR  spektrumu 
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Şekil 5. 41 Bileşik 18’in (Final) 13C NMR  spektrumu 
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Şekil 5. 42  Bileşik 18’in (Final) Q-TOF analiz sonucu  
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Şekil 5. 43 Bileşik 18’in (Final) FT-IR  spektrumu  
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Şekil 5. 44 Makromolekül 19’un sentez şeması 
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5.11 Bileşik 8’in Sentezi 

 

Şekil 5. 45 Bileşik 8’in sentez şeması 

Reaktifler: TCT                                                (1,90 g, 10,30 mmol)  

                      (S)-Sitronellol                              (1,60 g, 10,30 mmol) 

                      Potasyum karbonat                   (1,42 g, 10,30 mmol)  

                      THF                                                 20 mL 

2,4-Dikloro-6-((S)- sitronelliloksi)-1,3,5-triazin (8) bileşiği sentezi için, 20 mL THF 

çözücüsü içersindeki TCT (1,90 g, 10,30 mmol), (S)-sitronellol  (1,61 g, 10,30 mmol), 

potasyum karbonat  (1,42 g, 10,3 mmol)  karışımı tuz/buz karışımı yardımı ile 0 °C 

de 1 saat karıştırıldı. Oluşan karışım oda sıcaklığına getirilip reaksiyon sonlandırıldı. 

Oluşan karışım etil asetat ile (20 mL) ekstarkte edildi, organik faz  su ile (2x10 mL) 

iki defa yıkandı ve organik faz sodyum sülfat üzerinden kurutulup çözücü döner 

buharlaştırıcıda uçuruldu. Ham ürün kolon kromotografisi ile saflaştırıldı (19:1 

Hekzan/ Etil asetat). 

Verim: 2,19 g (%70) Sarı sıvı madde. 

2,4-Dikloro-6-((S)- sitronelliloksi)-1,3,5-triazin (8)  numaralı bileşiğin yapısı 1H 

NMR ,13C NMR   gibi spektroskopik yöntemleri ile aydınlatıldı (Şekil 5. 46 ve Şekil 

5. 47). 

1H NMR (500 MHz, CDCl3) δ 5.09 – 4.92 (m, 1H), 4.54 – 4.35 (m, 2H), 2.00 – 1.85 (m, 

2H), 1.85 – 1.73 (m, 1H), 1.65 – 1.50 (m, 8H), 1.39 -1.10 (m, 2H), 0.89 (d, 3H). 

13C NMR (126 MHz, CDCl3) δ 172.47, 171.03, 131.56, 124.29, 77.29, 77.03, 76.78, 

69.09, 36.86, 35.13, 29.12, 25.71, 25.33, 19.27, 17.66. 
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Şekil 5. 46 Bileşik 8’in 1H NMR  spektrumu 
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Şekil 5. 47 Bileşik 8’in 13C NMR  spektrumu 
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5.12 Bileşik 9’un Sentezi 

 

Şekil 5. 48 Bileşik 9’un sentez şeması 

Reaktifler: 8 Numaralı bileşik                         (2,18 g,  7,20 mmol) 

                       1-Dodekanol                                     (1,34 g,  7,20 mmol) 

                       Potasyum karbonat                       (0,99 g, 7,20 mmol)   

                       THF                                                     20 mL 

20 mL THF çözücüsü içersindeki  8  numaralı bileşik (2,18 g, 7,20 mmol), 1-

dodekanol  (1,34 g, 7,20 mmol) ve potasyum karbonat  (0,99 g, 7,20 mmol)  50 °C’ 

de su banyosunda geri soğutucu altında 5 saat karıştırıldı. Oluşan karışım oda 

sıcaklığına getirilip reaksiyon sonlandırıldı. Oluşan karışım etil asetat ile (20 mL) 

ekstarkte edildi, organik faz  su ile (2x10 mL) iki defa yıkandı ve organik faz sodyum 

sülfat üzerinden kurutulup çözücü döner buharlaştırıcıda uçuruldu. Ham ürün 

kolon kromotografisi ile saflaştırıldı (19:1 Hekzan/ Etil asetat). 

Verim: 2,28 g (%70) Açık sarı sıvı madde. 

2-Kloro-4-((S)-sitronelliloksi)-6- (dodesiloksi)-1,3,5-triazin (9) numaralı bileşiğin 

yapısı 1H NMR ,13C NMR  ve Q-TOF gibi spektroskopik yöntemleri ile aydınlatıldı 

(Şekil 5. 49, Şekil 5. 50 ve Şekil 5. 51). 

1H NMR (500 MHz, CDCl3) δ 5.17 – 5.00 (m, 1H), 3.69 – 3.60 (m, 4H), 2.05 – 1.92 (m, 

2H), 1.71 – 1.59 (m, 7H), 1.60 – 1.52 (m, 6H), 1.43 – 1.25 (m, 18H), 0.93 – 0.86 (m, 

6H). 

13C NMR (126 MHz, CDCl3) δ 171.84, 171.14, 166.44, 131.66, 124.65, 77.31, 77.05, 

76.80, 65.66, 60.41, 41.63, 37.17, 37.01, 35.99, 35.79, 35.57, 29.41, 29.38, 25.76, 

25.72, 25.47, 21.04, 19.49, 17.65, 14.23, 13.15. 
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Q-TOF C25H44ClN3O2 için hesaplanan [M+H]+= 454,31 g/mol bulunan [M+H]+= 

454,32 g/mol 

 

Şekil 5. 49 Bileşik 9’un 1H NMR  spektrumu 
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Şekil 5. 50 Bileşik 9’un 13C NMR  spektrumu 
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Şekil 5. 51 Bileşik 9’un Q-TOF analiz sonucu 

5.13 Bileşik 10’ nun Sentezi 

 

Şekil 5. 52 Bileşik 10’nun sentez şeması 

 Reaktifler: Trimetilsiliasetilen                                 (0,35 g,  3,52 mmol) 

                        n-Bütillityum                                            (2,20 mL, 3,52 mmol) 

                        9 Numaralı bileşik                                  (1,49 g, 3,52 mmol) 

                        Kuru THF                                                   10 mL 
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Trimetilsiliasetilen (0,35 g, 3,52 mmol) 3 mL kuru THF içerisinde çözüldü ve karışım 

tuz/buz karışımı yardımı ile 0 °C ye getirildi.  Oluşan karışıma 0 °C  de Argon gazı 

altında n-bütil lityum (2,20 mL, 3,52 mmol, 1,6 M hekzan içerisinde) damla damla 

eklendi. Karışım 1 saat 0 °C de karıştırıldı. Oluşan karışıma, 8 ml kuru THF içerisinde 

çözününen 2-((S)-sitronelliloksi)-4-(dodesiloksi)-6-etinil-1,3,5-triazin (1,49 g, 3,52 

mmol) bir şırınga yardımı ile damla damla eklendi. Karışım 0 °C  2 saat 

karıştırıldıktan sonra oda sıcaklığına getirildi. Oluşan karışım etil asetat ile (20 mL) 

ekstarkte edildi, organik faz  su ile (2x10 mL) iki defa yıkandı ve organik faz sodyum 

sülfat üzerinden kurutulup çözücü döner buharlaştırıcıda uçuruldu ve ara ürün (10) 

herhangi bir saflaştırma yapılmadan takip eden basamakta kullanıldı. 

Verim: 0,99 g (%55) Kahverengi sıvı madde. 

2-((S)-Sitronelliloksi)-4-(dodesiloksi)-6-((trimetilsili)etinil)-1,3,5-triazin (10)  

bileşiğinin yapısı QTOF yöntemi ile aydınlatıldı (Şekil 5. 53). 

Q-TOF C30H53N3O2Si için hesaplanan [M+H]+= 515,39 g/mol bulunan [M+H]+= 

515,39 g/mol 

Şekil 5. 53 Bileşik 10’ nun Q-TOF analiz sonucu 
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5.14 Bileşik 11’in Sentezi 

Şekil 5. 54 Bileşik 11’in sentez şeması 

Reaktifler: 10 numaralı bileşik                                     (0,69 g,  1,42 mmol) 

                       Potasyum karbonat                                     (0,22 g , 1,56 mmol)  

                       MeOH/THF                                                     20 mL  (1:1)  

10 Numaralı maddeden (0,69 g, 1,42 mmol) alınıp 20 mL  1:1 oranındaki MeOH/THF 

içerisine çözüldü. Oluşan karışıma (0,22 g, 1,56 mmol) potasyum karbonat 

eklendikten sonra oda sıcaklığında 24 saat karıştırıldı ve reaksiyon sonlandırıldı.  

Oluşan karışım etil asetat ile (20 mL) ekstarkte edildi, organik faz  su ile (2x10 mL) 

iki defa yıkandı ve organik faz sodyum sülfat üzerinden kurutulup çözücü döner 

buharlaştırıcıda uçuruldu. Ham ürün kolon kromotografisi ile saflaştırıldı (6:1 

Hekzan/ Etil asetat).  

Verim: 0,60 g (%96) Sarı sıvı madde. 

2-((S)-Sitronelliloksi)-4-(dodesiloksi)-6-etinil-1,3,5-triazin (11) numaralı bileşiğin 

yapısı 1H NMR, 13C NMR ve Q-TOF gibi spektroskopik yöntemleri ile aydınlatıldı 

(Şekil 5. 55, Şekil 5. 56 ve Şekil 5. 57). 

1H NMR (500 MHz, CDCl3) δ 5.10 (t, J = 7.1 Hz, 1H), 4.03 (s, 1H), 3.73 – 3.50 (m, 4H), 

2.04 – 1.92 (m, 2H), 1.83 – 1.73 (m, 2H) 1.72 – 1.51 (m, 8H), 1.41 – 1.11 (m, 20 H), 

0.94 – 0.84 (m, 6H). 

13C NMR (126 MHz, CDCl3) δ 173.56, 173.04, 172.41, 131.22, 124.76, 124.74, 84.88, 

77.35, 77.10, 76.85, 70.69, 70.65, 62.94, 61.07, 55.37, 55.34, 41.96, 39.85, 37.24, 

32.76, 31.93, 31.64, 30.14, 29.68, 29.65, 29.63, 29.47, 29.36, 29.21, 29.14, 25.7 8, 

25.70, 25.47, 23.35, 23.11, 22.70, 19.52, 17.63, 14.11. 
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Q-TOF C27H45N3O2 için hesaplanan [M+H]+= 444,35 g/mol bulunan [M+H]+= 444,31 

g/mol 

 

Şekil 5. 55 Bileşik 11’in 1H NMR  spektrumu 
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Şekil 5. 56 Bileşik 11’in 13C NMR  spektrumu 
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Şekil 5. 57 Bileşik 11’in Q-TOF analiz sonucu 
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5.15 Bileşik 19’un (Final)  Sentezi 

 

Şekil 5. 58 Bileşik 19’un sentez şeması 

Reaktifler: n-Bütillityum                                                     (0,45 mL, 1,20 mmol) 

                        Çinko (II) Klorür                                               (0,16 g,  1,20 mmol) 

                        9 Numaralı bileşik                                           (0,44 g, 1,00 mmol)            

                        TCT                                                                       (55,00 mg, 0,30 mmol) 

                        Pd(PPh3)4                                                                                         (17,00 mg, % 5 eq) 

                        Kuru THF                                                             20 mL 



 

106 

 

2-((S)-Sitronelliloksi)-4-(dodesiloksi)-6-etinil-1,3,5-triazin (0,44 g, 1,00 mmol)   5 

mL kuru THF içerisinde çözüldü. Oluşan çözelti kurubuz/aseton yardımı ile -78 °C 

ye getirilip, argon gazı altında bir şırınga yardımı ile alınan  n-bütillityum  (0,40 mL, 

2,70 M Toluen içerisinde)  damla damla eklendi, daha sonra karışıma  bir şırınga 

yardımı ile ZnCl2 (0,16 g , 0,44 mmol) içeren 5 mL THF çözeltisi damla damla eklendi 

ve oluşan karışım -78 °C de 1 saat karıştırıldıktan sonra oda sıcaklığına getirildi. Oda 

sıcaklığında karışıma, TCT (55,00 mg, 0,30 mmol) ve  Pd(PPh3)4 (17,00 mg, %5 eq )  

içeren 10 mL THF çözeltisi bir şırınga yardımı ile karışıma damla damla eklendi ve 

karışım yağ banyosunda geri soğutucu altında 65 °C de 5 saat karıştırıldı, reaksiyon 

oda sıcaklığına getirildikten sonra sonlandırıldı. Organik çözücü uçuruldu sonra, 

kloroform ile (20 mL) ekstrakte edildi ve su ile (2x10mL)  yıkandıktan sonra organik 

faz sodyum sülfat üzerinden kurutulup çözücü döner buharlaştırıcıda uçuruldu. 

Ham ürün kolon kromotografisi ile saflaştırıldı (6:1 Hekzan/ Etil asetat). 

Verim: 0,17 g (% 41 ) Açık sarı sıvı madde. 

2,4,6-Tris((4-((S)-sitronelliloksi)-6-(dodesiloksi)-1,3,5-triazin-2-yl)etinill)-1,3,5-

triazin (19) numaralı bileşiğin yapısı 1H NMR, 13C NMR, Q-TOF ve FT-IR gibi 

spektroskopik yöntemleri ile aydınlatıldı (Şekil 5. 59, Şekil 5. 60 ve Şekil 5. 61). 

1H NMR (500 MHz, CDCl3) δ 5.05 – 5.01 (m, 1H), 3.65 – 3.51 (m, 4H), 2.00 – 1.84 (m, 

2H), 1.62 (t, J = 7.0 Hz, 2H), 1.56 – 1.45 (m, 8H), 1.36 – 1.16 (m, 18 H), 1.14 – 1.04 (m, 

2H), 0.85 – 0.78 (m, 6H). 

13C NMR (126 MHz, CDCl3) δ 173.80, 171.14, 170.77, 164.89, 131.17, 124.72, 

124.69, 109.66, 104.25, 77.30, 77.05, 76.80, 62.85, 62.83, 60.97, 39.81, 37.20, 32.73, 

31.90, 29.65, 29.62, 29.45, 29.33, 29.16, 25.75, 25.66, 25.43, 22.66, 19.47, 17.58, 

14.07. 

Q-TOF C84H132N12O6 için hesaplanan [M+H]+= 1406,04 g/mol bulunan [M+H]+= 

1406,04 g/mol 
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Şekil 5. 59 Bileşik 19’un (Final)  1H NMR  spektrumu 
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Şekil 5. 60 Bileşik 19’un (Final) 13C NMR  spektrumu 
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Şekil 5. 61 Bileşik 19’un (Final) Q-TOF analiz sonucu 
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Şekil 5. 62 Makromolekül 20’nin sentez şeması  

5.16 Bileşik 12’nin Sentezi                                                                                                                  

 

Şekil 5. 63 Bileşik 12’nin sentez şeması 
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Reaktifler: 1,3,5-Tribromobenzen                              (0,50 g, 1,59 mmol)                                          

                       Pd(PPh3)2Cl2                                                        (36,00 mg, % 5 eq) 

                                   Bakır (I) İyodür                                            (10,00 mg, % 5 eq) 

                       TMSA                                                               (0,90 mL, 6,90 mmol) 

                       Trietilamin                                                     10 mL 

                       THF                                                                  10 mL 

1,3,5-Tribromobenzen (0,50 g, 1,59 mmol), Pd(PPh3)2Cl2   (36,00 mg, % 5 eq )  Bakır 

(I) İyodür (10,00 mg, % 5 eq) karışımı 20 mL trietilamin/THF içerisinde çözüldü. 

Oluşan karışım yağ banyosunda geri soğutucu altında 24 saat kaynatıldı. Oluşan 

karışım oda sıcaklığına getirildikten sonra reaksiyon sonlandırıldı. Oluşan karışım 

etil asetat ile (20 mL) ekstarkte edildi, organik faz  su ile (2x10 mL) iki defa yıkandı 

ve organik faz sodyum sülfat üzerinden kurutulup çözücü döner buharlaştırıcıda 

uçuruldu ve ara ürün (12) herhangi bir saflaştırma yapılmadan takip eden 

basamakta kullanıldı. 

Verim: 0,50 g (%86) Kahverengi katı madde. 

1,3,5-Tris((trimethylsilyl)ethynyl)benzene (12) bileşiğinin yapısı QTOF yöntemi ile 

aydınlatıldı (Şekil 5. 64). 

Q-TOF C21H30Si3 için hesaplanan [M+H]+=367,17 g/mol bulunan [M+H]+ =367,17 

g/mol 
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Şekil 5. 64 Bileşik 12’nin Q-TOF analiz sonucu 

5.17 Bileşik 13’ün Sentezi 

 

Şekil 5. 65 Bileşik 13’ün sentez şeması 

Reaktifler: 12 Numaralı bileşik                                           (0,69 g,  1,42 mmol) 

                        Potasyum karbonat                                          (0,66 g , 4,68 mmol)  

                        MeOH/THF                                                          20 mL  (1:1)  
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12 Numaralı maddeden (0,69 g, 1,42 mmol) alınıp 20 mL 1:1 oranındaki MeOH/THF 

içerisine çözüldü. Oluşan karışıma (0.66 g 4.68 mmol) potasyum karbonat 

eklendikten sonra oda sıcaklığında 24 saat karıştırıldı ve reaksiyon sonlandırıldı.  

Oluşan karışım etil asetat ile (20 mL) ekstarkte edildi, organik faz  su ile (2x10 mL) 

iki defa yıkandı ve organik faz sodyum sülfat üzerinden kurutulup çözücü döner 

buharlaştırıcıda uçuruldu. Ham ürün kolon kromotografisi ile saflaştırıldı (6:1 

Hekzan/ Etil asetat).  

Verim: 0,60 g (% 96) Sarı katı madde. 

1,3,5-Trietinilbenzen (13) numaralı bileşiğin yapısı 1H NMR, 13C NMR ve Q-TOF gibi 

spektroskopik yöntemleri ile aydınlatıldı (Şekil 5. 66, Şekil 5. 67 ve Şekil 5. 68). 

1H NMR (500 MHz, CDCl3) δ 7.57, 7.28, 3.12. 

13C NMR (126 MHz, CDCl3) δ 135.64, 122.95, 81.59, 78.71. 

Q-TOF  C12H6 için hesaplanan [M]+= 150,05 g/mol, bulunan [M+H]+= 150,05 g/mol 
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Şekil 5. 66 Bileşik 13’ün 1H NMR  spektrumu 
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Şekil 5. 67 Bileşik 13’ün 1H NMR  spektrumu 
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Şekil 5. 68 Bileşik 13’ün Q-TOF analiz sonucu  

5.18 Bileşik 20’nin (Final) Sentezi (1.Yöntem) 

 

Şekil 5. 69 Bileşik 20’nin sentez şeması (1. yöntem) 



 

117 

 

Reaktifler: 1 Numaralı bileşik                             (0,50 g, 1,09 mmol) 

                       13 Numaralı bileşik                          (0,05 g, 0,33 mmol) 

                        Pd(PPh3)4                                                   (12,00 mg, % 5 eq) 

                                    Bakır (I) İyodür                                 (3,00 mg, % 5 eq ) 

                        Trietilamin                                          10 mL     

                        THF                                                       15 mL 

13 Numaralı madde (0,05 g, 0,33 mmol), Pd(PPh3)4 (12,00 mg, % 5 eq ),  Bakır (I) 

İyodür (3,00 mg, % 5 eq ) karışımı 20 mL trietilamin/THF içerisinde çözüldü sonra 

1 numaralı maddeden (0,50 g, 1,09 mmol) alınıp 5 mL kuru THF içerisinde 

çözüldükten sonra bir şırınga yardımı ile reaksiyona damla damla eklendi. Oluşan 

karışım yağ banyosunda geri soğutucu altında 24 saat kaynatıldı. Oluşan karışım oda 

sıcaklığına getirildikten sonra reaksiyon sonlandırıldı. Oluşan karışım etil asetat ile 

(20 mL) ekstarkte edildi , organik faz  su ile (2x10 mL) iki defa yıkandı ve organik 

faz sodyum sülfat üzerinden kurutulup çözücü döner buharlaştırıcıda uçuruldu. 

Ham ürün kolon kromotografisi ile saflaştırıldı (19:1 Hekzan/Etil asetat). 

Bu yöntemde çok düşük verim elde edildi, bunun sebebi, literatür çalışması 

yapıldığında 1,3,5-trietinilbenzen sonogashira/negishi coupling reaksiyonlarında ki 

çalışmaların çok yetersiz olduğu, bulunun çapraz bağlama (coupling) 

reaksiyonlarında ise aril halid lerdeki halojenin genellikle kolay kopabilen I ve Br 

kullanıldığı saptandı. Bu reaksiyonda ki verimin düşük olmasının bir diğer 

sebebinde muhtemelen 1,3,5-trietinilbenzen molekülünün kendisi ile coupling 

(literatür çalışmasında 1,3,5-trietinilbenzen molekülünün kendisi ile coupling 

oluşturduğu birçok çalışma mevcuttur) oluşturma ihtimali olduğudur. Bu 

sebeblerden ötürü makromolekül 20-22 nin sentezinde 2. Yöntem kullanıldı. 
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5.19 Bileşik 20’nin (Final) Sentezi (2.Yöntem) 

 

Şekil 5. 70 Bileşik 20’nin sentez şeması (2. yöntem) 

Reaktifler: 3 Numaralı bileşik                                    (0,41 g, 0,87 mmol)            

                     1,3,5-Tribromobenzen                              (78,00 mg, 0,25 mmol) 

                      Pd(PPh3)Cl2                                                        (17,00 mg, % 5 eq) 

                                 Bakır (I) İyodür                                          (9,00 mg, % 5 eq ) 

                      Trietilamin                                                   15 mL     
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2,4-Bis(dodesiloksi)-6-etinil-1,3,5-triazin (0,41 g, 0,87 mmol), 1,3,5-

tribromobenzen   (78,00 mg, 0,25 mmol), Pd(PPh3)Cl2   (17,00 mg, % 5 eq ),  Bakır (I) 

İyodür (9,00 mg, % 5 eq ) karışımı 15 mL trietilamin içerisinde çözüldü. Oluşan 

karışım yağ banyosunda geri soğutucu altında 24 saat kaynatıldı. Oluşan karışım oda 

sıcaklığına getirildikten sonra reaksiyon sonlandırıldı. Oluşan karışım etil asetat ile 

(20 mL) ekstarkte edildi, organik faz  su ile (2x10 mL) iki defa yıkandı ve organik faz 

sodyum sülfat üzerinden kurutulup çözücü döner buharlaştırıcıda uçuruldu. Ham 

ürün kolon kromotografisi ile saflaştırıldı (6:1 Hekzan/ Etil asetat). 

Verim: 0,24 g (% 65) Kahverengi katı madde. 

1,3,5-Tris((4,6-bis(dodesiloksi)-1,3,5-triazin-2-il)etinil)benzen (20) numaralı 

bileşiğin yapısı 1H NMR ,13C NMR ,Q-TOF ve FT-IR  gibi spektroskopik yöntemleri ile 

aydınlatıldı (Şekil 5. 71, Şekil 5. 72, Şekil 5. 73 ve Şekil 5. 74). 

1H NMR (500 MHz, CDCl3) δ 7.54 (s, 3H), 4.30 (t, J = 6.8 Hz, 12H), 1.79 – 1.64 (m, 

12H), 1.40 – 1.29 (m, 12H), 1.29 – 1.14 (m, 96H), 0.81 (t, J = 7.0 Hz, 18H). 

13C NMR (126 MHz, CDCl3) δ 172.66, 171.26, 135.08, 123.82, 103.33, 95.77, 70.89, 

46.20, 32.08, 29.79, 29.50, 29.31, 28.65, 28.48, 25.90, 25.79, 14.29, 8.85. 

Q-TOF C93H153N9O6 için hesaplanan [M]+= 1493,30 g/mol bulunan [M]+=  1493,26 

g/mol 
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Şekil 5. 71 Bileşik 20’nin (Final) 1H NMR  spektrumu 
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Şekil 5. 72 Bileşik 20’nin (Final) 13C NMR  spektrumu 
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Şekil 5. 73 Bileşik 20’nin (Final) Q-TOF analiz sonucu 
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Şekil 5. 74 Bileşik 20’nin (Final) FT-IT spektrumu 
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5.20 Bileşik 21’in (Final) Sentezi 

 

Şekil 5. 75 Bileşik 21’in sentez şeması 

Reaktifler:  6 Numaralı bileşik                                       (0,36 g, 0,87 mmol)            

                      1,3,5-Tribromobenzen                                (78,00 mg, 0,25 mmol) 

                       Pd(PPh3)Cl2                                                      (17,00 mg, % 5 eq ) 

                                   Bakır (I) İyodür                                          (9,00 mg, % 5 eq ) 

                       Trietilamin                                                   15 mL                 

2,4-Bis((S)-sitronelliloksi)-6-etinil-1,3,5-triazine (0,36 g, 0,87 mmol), 1,3,5-

tribromobenzen  (78,00 mg, 0,25 mmol), Pd(PPh3)Cl2   (17,00 mg, % 5 eq),  Bakır (I) 

İyodür (9,00 mg, % 5 eq ) karışımı 15 mL trietilamin içerisinde çözüldü. Oluşan 

karışım yağ banyosunda geri soğutucu altında 24 saat kaynatıldı. Oluşan karışım oda 

sıcaklığına getirildikten sonra reaksiyon sonlandırıldı. Oluşan karışım etil asetat ile 

(20 mL) ekstarkte edildi, organik faz  su ile (2x10 mL) iki defa yıkandı ve organik faz 

sodyum sülfat üzerinden kurutulup çözücü döner buharlaştırıcıda uçuruldu. Ham 

ürün kolon kromotografisi ile saflaştırıldı (6:1 Hekzan/ Etil asetat). 

Verim: 0,20 g (% 60) Koyu sarı sıvı madde. 
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1,3,5-Tris((4,6-bis((S)-sitronelliloksi)-1,3,5-triazin-2-il)etinil)benzen (21) 

numaralı bileşiğin yapısı 1H NMR ,13C NMR ,Q-TOF ve FT-IR  gibi spektroskopik 

yöntemleri ile aydınlatıldı (Şekil 5. 76, Şekil 5. 77, Şekil 5. 78 ve Şekil 5. 79) 

1H NMR (500 MHz, CDCl3) δ 7.43 (s, 3H), 4.92 – 4.89 (m, 6H), 4.21 – 4.10 (m, 12H), 

1.82 – 1.63 (m, 12H), 1.49 – 1.37 (m, 30H), 0.97 – 0.92 (m, 18H), 0.78 – 0.73 (m, 18H), 

-0.04 (m, 18H). 

13C NMR (126 MHz, CDCl3) δ 171.05, 165.81, 132.85, 131.35, 124.66, 123.42, 106.07, 

86.97, 40.63, 37.89, 36.67, 29.76, 26.79, 19.80, 19.31, 17.58. 

Q-TOF C81H117N9O6 için hesaplanan [M]+= 1312,88 g/mol bulunan [M]+= 1311,84 

g/mol 

 

Şekil 5. 76 Bileşik 21’in (Final) 1H NMR  spektrumu 
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Şekil 5. 77 Bileşik 21’in (Final) 13C NMR  spektrumu 
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Şekil 5. 78 Bileşik 21’in (Final) Q-TOF analiz sonucu 
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Şekil 5. 79 Bileşik 21’in (Final) FT-IR spektrumu 
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5.21 Bileşik 22’nin (Final) Sentezi 

Şekil 5. 80 Bileşik 22’nin sentez şeması 

Reaktifler: 11 Numaralı bileşik                                   (0,38 g, 0,87 mmol)            

                       1,3,5-tribromobenzen                               (78,00 mg, 0,25 mmol)  

                       Pd(PPh3)2Cl2                                                       (17,00 mg, % 5 eq) 

                                  Bakır (I) İyodür                                            (9 ,00 mg, % 5 eq ) 

                       Trietilamin                                                    15 mL             

2-((S)-Sitronelliloksi)-4-(dodesiloksi)-6-etinil-1,3,5-triazin (0,38 g, 0,87 mmol), 

1,3,5-tribromobenzen  (78 mg, 0.25 mmol), Pd(PPh3)Cl2   (17,00 mg, % 5 eq) ve   

bakır (I) iyodür (9,00 mg, % 5 eq) karışımı 15 mL trietilamin içerisinde çözüldü. 

Oluşan karışım yağ banyosunda geri soğutucu altında 24 saat kaynatıldı. Oluşan 

karışım oda sıcaklığına getirildikten sonra reaksiyon sonlandırıldı.  Oluşan karışım 

etil asetat ile (20 mL) ekstarkte edildi, organik faz  su ile (2x10 mL) iki defa yıkandı 

ve organik faz sodyum sülfat üzerinden kurutulup çözücü döner buharlaştırıcıda 

uçuruldu. Ham ürün kolon kromotografisi ile saflaştırıldı (6:1 Hekzan/ Etil asetat). 

Verim: 0,22 g (% 62) Sarı sıvı madde 

1,3,5-Tris((4-dodesiloksi-6-((S)-sitronelliloksi)-1,3,5-triazin-2-il)etinil)benzen 

(22) numaralı bileşiğin yapısı 1H NMR ,13C NMR ,Q-TOF ve FT-IR  gibi spektroskopik 

yöntemleri ile aydınlatıldı (Şekil 5. 81, Şekil 5. 82, Şekil 5. 83 ve Şekil 5. 84). 
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1H NMR (500 MHz, CDCl3) δ 7.54 (s, 3H), 5.05 – 5.00 (m, 3H), 3.64 – 3.51 (m, 12H), 

2.00 – 1.84 (m, 12H), 1.62 – 1.51 (m, 24H), 1.27 – 1.16 (m, 60H), 1.14 – 1.07 (m, 3H), 

0.85 – 0.78 (m, 18H). 

13C NMR (126 MHz, CDCl3) δ 173.71, 173.37, 171.48, 135.10, 131.35, 124.98, 124.95, 

103.37, 95.78, 77.55, 77.30, 77.05, 63.05, 63.03, 61.18, 61.15, 40.07, 37.45, 32.98, 

32.14, 29.89, 29.86, 29.84, 29.69, 29.57, 29.42, 26.00, 25.89, 25.67, 22.90, 19.71 , 

17.81, 14.30. 

Q-TOF C87H135N9O6 için hesaplanan [M]+= 1403,09 g/mol bulunan [M]+= 1403,06 

g/mol 

 

 

 

 

 

 



 

131 

 

 

Şekil 5. 81 Bileşik 22’nin (Final) 1H NMR  spektrumu 
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Şekil 5. 82 Bileşik 22’nin (Final) 13C NMR  spektrumu 



 

133 

 

 

Şekil 5. 83 Bileşik 22’nin (Final) Q-TOF analiz sonucu 
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Şekil 5. 84 Bileşik 22’nin (Final) FT-IR  spektrumu 
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Şekil 5. 85 Makromolekül 23 ve 24’ün sentez şeması 

 

 

 

 



 

136 

 

5.22 Bileşik 14’ün  Sentezi 

 

Şekil 5. 86 Bileşik 14’ün sentez şeması 

Reaktifler: TCT                                             (1,84 g, 10,00 mmol) 

                       Fenol                                          (0,94 g, 10,00 mmol) 

                       Trietilamin                               (1,01 g,  10,00 mmol)   

                      Diklorometan                           20 mL 

20 mL DCM çözücüsü içersindeki  2,4,6-trikloro-1,3,5-triazine   (1,84 g, 10,00 mmol), 

Fenol (0,94 g, 10,00 mmol), Trietilamin  (1,01 g, 10,00 mmol)  karışımı tuz/buz 

karışımı yardımı ile 0 °C de 2 saat karıştırıldı. Oluşan karışım oda sıcaklığına getirilip 

reaksiyon sonlandırıldı. Oluşan karışım diklorometan ile  (20 mL) ekstarkte edildi, 

organik faz  su ile (2x10 mL) iki defa yıkandı ve organik faz sodyum sülfat üzerinden 

kurutulup çözücü döner buharlaştırıcıda uçuruldu. Ham ürün kolon kromotografisi 

ile saflaştırıldı (19:1 Hekzan/ Etil asetat). 

Verim: 2,12 g (% 85) Beyaz katı madde. 

2,4-Dikloro-6-fenoksi-1,3,5-triazin (14) numaralı bileşiğin yapısı 1H NMR ,13C NMR 

ve Q-TOF gibi spektroskopik yöntemleri ile aydınlatıldı (Şekil 5. 87, Şekil 5. 88 ve 

Şekil 5. 89). 

1H NMR (500 MHz, CDCl3) δ 7.47 (tt, J = 7.6, 2.2 Hz, 1H), 7.35 (t, J = 7.5 Hz, 1H), 7.18 

(d, J = 7.6 Hz, 2H). 

13C NMR (126 MHz, CDCl3) δ 173.15, 171.18, 151.08, 130.01, 127.05, 121.04.  

Q-TOF  C9H5Cl2N3O  için hesaplanan [M+H]+=241,98 g/mol [M+H]+=241,98 g/mol 
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Şekil 5. 87 Bileşik 14’ün  1H NMR  spektrumu 
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Şekil 5. 88 Bileşik 14’ün  13C NMR  spektrumu 
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Şekil 5. 89 Bileşik 14’ün  Q-TOF analiz sonucu 
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5.23 Bileşik 23’ün (Final) Sentezi 

 

Şekil 5. 90 Bileşik 23’ün sentez şeması 

Reaktifler: n-Bütillityum                                                     (0,45 mL, 1,20 mmol) 

                       Çinko (II) Klorür                                               (0,16 g, 1,20 mmol) 

                       3 Numaralı Bileşik                                            (0,47 g, 1,00 mmol)            

                       14 Numaralı Bileşik                                         (73,00 mg, 0,30mmol)  

                      Pd(PPh3)4                                                                                            (17,00 mg, 5% eq) 

                      Kuru THF                                                              20 mL 
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2,4-Bis(dodesiloksi)-6-etinil-1,3,5-triazin  (0,47 g,  1,00 mmol) 5 mL kuru THF 

içerisinde çözüldü. Oluşan çözelti kurubuz/aseton yardımı ile -78 °C ye getirilip, 

argon gazı altında bir şırınga yardımı ile alınan n-bütillityum (0,45 mL, 1,20 mmol 

ve 2,70 M Toluen içerisinde) damla damla eklendi, daha sonra karışıma  bir şır ınga 

yardımı ile ZnCl2 (0,16 g, 1,20 mmol) içeren 5 mL THF çözeltisi damla damla eklendi 

ve oluşan karışım -78 °C de 1 saat karıştırıldıktan sonra oda sıcaklığına getirildi. Oda 

sıcaklığında karışıma, 2,4-dikloro-6-fenoksi-1,3,5-triazin  (73,00 mg,  0,30 mmol) ve  

Pd(PPh3)4 (17,00 mg, %5 eq )  içeren 10 mL THF çözeltisi bir şırınga yardımı ile 

karışıma damla damla eklendi ve karışım yağ banyosunda geri soğutucu altında 65 

°C de 24 saat karıştırıldı, reaksiyon oda sıcaklığına getirildikten sonra sonlandır ıldı. 

Organik çözücü uçuruldu sonra, kloroform ile (20 mL) ekstrakte edildi ve su ile 

(2x10mL) iki defa yıkandı ve organik faz sodyum sülfat üzerinden kurutulup çözücü 

döner buharlaştırıcıda uçuruldu. Ham ürün kolon kromotografisi ile saflaştırıldı 

(6:1 Hekzan/ Etil asetat). 

Verim: 0,15 g (% 46) Beyaz katımsı madde. 

6,6'-((6-Fenoksi-1,3,5-triazin-2,4-diil)bis(etin-2,1-diil))bis(2,4-bis(dodesiloksi)-

1,3,5-triazin) (23) numaralı bileşiğin yapısı 1H NMR ,13C NMR ve Q-TOF gibi 

spektroskopik yöntemleri ile aydınlatıldı ( Şekil 5. 91, Şekil 5. 92 ve Şekil 5. 93). 

1H NMR (500 MHz, CDCl3) δ 7.50 – 7.44 (m, 2H), 7.40 (t, 1H), 7.16 (d, J = 11.6 Hz, 

2H), 3.64 (t, J = 6.7 Hz, 8H), 1.63 – 1.50 (m, 8H), 1.37 – 1.25 (m, 72H), 0.88 (t, J = 6.9 

Hz, 12H). 

13C NMR (126 MHz, CDCl3) δ 171.29, 170.81, 170.48, 165.52, 152.94, 151.72, 

128.58, 124.43, 122.27, 107.7, 89.85, 77.29, 77.03, 76.78, 64.69, 61.97, 41.31, 31.92, 

29.58, 29.35, 28.61, 27.75, 25.92, 22.70, 21.01, 14.68, 14.12. 

Q-TOF  C67H105N9O5  için hesaplanan [M+H]+=1116,82 g/mol [M+H]+=1116,85 

g/mol 
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Şekil 5. 91 Bileşik 23’ün (Final) 1H NMR  spektrumu 



 

143 

 

 

Şekil 5. 92 Bileşik 23’ün (Final) 13C NMR  spektrumu 
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Şekil 5. 93 Bileşik 23’ün (Final) Q-TOF analiz sonucu 
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5.24 Bileşik 24’ün (Final) Sentezi 

 

Şekil 5. 94 Bileşik 24’ün sentez şeması 

Reaktifler: n-Bütillityum                                               (0,45 mL,  1,20 mmol) 

                    Çinko (II) Klorür                                            (0,16 g,  1,20 mmol) 

                    6 Numaralı Bileşik                                         (0,41 g,  1,00 mmol)            

                    14 Numaralı Bileşik                                      (73,00 mg,  0,30 mmol) 

                     Pd(PPh3)4                                                                                    (17,00 mg, 5% eq) 

                     Kuru THF                                                         20 mL 
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2,4-Bis((S)-sitronelliloksi)-6-etinil-1,3,5-triazine (0,41 g,  1,00 mmol) 5 mL kuru 

THF içerisinde çözüldü. Oluşan çözelti kurubuz/aseton yardımı ile -78 °C ye 

getirilip, argon gazı altında bir şırınga yardımı ile alınan n-bütillityum (0,45 mL, 1,20 

mmol ve 2,70 M Toluen içerisinde) damla damla eklendi, daha sonra karışıma  bir 

şırınga yardımı ile ZnCl2 (0,16 g, 1,20 mmol) içeren 5 mL THF çözeltisi damla damla 

eklendi ve oluşan karışım -78 °C de 1 saat karıştırıldıktan sonra oda sıcaklığına 

getirildi. Oda sıcaklığında karışıma, 2,4-dikloro-6-fenoksi-1,3,5-triazin   (73,00 mg,  

0,30 mmol) ve  Pd(PPh3)4  (17,00 mg,  %5 eq )  içeren 10 mL THF çözeltisi bir şırınga 

yardımı ile karışıma damla damla eklendi ve karışım yağ banyosunda geri soğutucu 

altında 65 °C de 24 saat karıştırıldı, reaksiyon oda sıcaklığına getirildikten sonra 

sonlandırıldı. Organik çözücü uçuruldu sonra, kloroform ile (20 mL) ekstrakte edildi 

ve su ile (2x10mL) iki defa yıkandıktan sonra organik faz sodyum sülfat üzerinden 

kurutulup çözücü döner buharlaştırıcıda uçurulur . Ham ürün kolon kromotografisi 

ile saflaştırıldı (6:1 Hekzan/ Etil asetat). 

Verim: 0,13 g  (% 45) Sıvı sarımsı madde.  

6,6'-((6-Fenoksi-1,3,5-triazin-2,4-diil)bis(etin-2,1-diil))bis(2,4-

bis((S)sitronelliloksi )-1,3,5-triazin) (24) numaralı bileşiğin yapısı 1H NMR ,13C NMR 

ve Q-TOF gibi spektroskopik yöntemleri ile aydınlatıldı (Şekil 5. 95, Şekil 5. 96 ve 

Şekil 5. 97). 

1H NMR (500 MHz, CDCl3) δ 7.73 – 7.63 (m, 2H), 7.61 – 7.52 (m, 1H), 7.50 – 7.43 (m, 

2H), 5.09-5.05 (m, 4H), 4.54 – 4.10 (m, 8H), 2.08 – 1.89 (m, 8H), 1.88 – 1.78 (m, 4H), 

1.67-1.56 (m, 32H), 1.45 – 1.26 (m, 8H), 1.02 – 0.85 (m, 12H). 

13C NMR (126 MHz, CDCl3) δ 171.81, 170.68, 166.40, 165.56, 164.12, 131.89, 

131.27, 128.59, 124.74, 124.68, 105.14, 96.35, 65.68, 41.64, 37.17, 35.78, 29.39, 

25.74, 25.47, 19.49, 17.67, 13.16. 

Q-TOF  C59H81N9O5  için hesaplanan [M]+= 996,36 g/mol [M]+=996,52 g/mol 
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Şekil 5. 95 Bileşik 24’ün (Final) 1H NMR  spektrumu 
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Şekil 5. 96 Bileşik 24’ün (Final) 13C NMR  spektrumu 
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Şekil 5. 97 Bileşik 24’ün (Final) Q-TOF analiz sonucu 

5.25 Bileşik 25’in (Final) Sentezi 

Şekil 5. 98 Bileşik 25’in sentez şeması 

Reaktifler: TCT                                                   (0,37 g, 2,00 mmol) 

                       (S)-Sitronellol                                (0,98 g, 6,30 mmol) 

                       Potasyum karbonat                      (0,87 g, 6,30 mmol)   

                       THF                                                    15 mL 
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2,4,6-Tris((S)-sitronelliloksi)-1,3,5-triazin (25) bileşiği sentezi için, 15 mL THF 

çözücüsü içersindeki  2,4,6-trikloro-1,3,5-triazine   (0,37 g, 2,00 mmol),  (S)-

Sitronellol (0,98 g, 6,30 mmol), potasyum karbonat  (0,87 g, 6,30 mmol)  karışımı 

yağ banyosunda geri soğutucu altında 5 saat kaynatıldı. Oluşan karışım oda 

sıcaklığına getirilip reaksiyon sonlandırıldı. Oluşan karışım etil asetat ile (20 mL) 

ekstarkte edildi, organik faz  su  ile (2x10 mL) iki defa yıkandı ve organik faz sodyum 

sülfat üzerinden kurutulup çözücü döner buharlaştırıcıda uçuruldu. Ham ürün 

kolon kromotografisi ile saflaştırıldı (19:1 Hekzan/ Etil asetat). 

Verim: 0,93 g (% 85) Açık sarı sıvı madde. 

2,4,6-Tris (S-(sitronelliloksi))-1,3,5-triazin (25) bileşiğinin yapısı 1H NMR ve 13C 

NMR gibi spektroskopik yöntemleri ile aydınlatıldı (Şekil 5. 99 ve Şekil 5. 100). 

1H NMR (500 MHz, CDCl3) δ 5.13 – 5.05 (m, 1H), 4.57 – 4.39 (m, 2H), 2.12 – 1.90 

(m, 2H), 1.89 – 1.79 (m, 1H), 1.69 – 1.58 (m, 8H), 1.39 – 1.24 (m, 2H), 0.95 (d, J = 

4.3 Hz, 3H). 

13C NMR (126 MHz, CDCl3) δ 170.02, 129.87, 123.45, 59.64, 38.55, 35.95, 27.90, 

24.40, 18.20, 16.31, 12.86. 
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Şekil 5. 99 Bileşik 25’in (Final) 1H NMR  spektrumu 
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Şekil 5. 100 Bileşik 25’in (Final) 13C NMR  spektrumu 
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5.26 Bileşik 26’nın (Final) Sentezi 

 

Şekil 5. 101 Bileşik 26’nın sentez şeması 

Reaktifler: TCT                                                      (0,37g,  2,00 mmol ) 

                       1-Dodekanol                                     (1,34 g,  7,20 mmol ) 

                       Potasyum karbonat                       (0,99 g, 7,20 mmol )   

                       THF                                                     15 mL 

15 mL THF çözücüsü içersindeki  TCT  (0,37 g,  2,00 mmol mmol), 1-Dodekanol (1,34 

g,  7,20 mmol ) potasyum karbonat   ( 0,99 g, 7,20 mmol )  karışımı 66 °C de yağ 

banyosunda geri soğutucu altında 5 saat karıştırıldı. Oluşan karışım oda sıcaklığına 

getirilip reaksiyon sonlandırıldı. Oluşan karışım etil asetat ile (20 mL) ekstarkte 

edildi, organik faz  su ile (2x10 mL) iki defa yıkandı ve organik faz sodyum sülfat 

üzerinden kurutulup çözücü döner buharlaştırıcıda uçuruldu. Ham ürün etanolden 

kristallendirildi.  

Verim: 1,10 g (%90) Beyaz kristal madde. 

2,4,6-Tris (dodesiloksi)-1,3,5-triazin (26) bileşiğinin yapısı 1H NMR ve 13C NMR gibi 

spektroskopik yöntemleri ile aydınlatılıldı (Şekil 5. 102 ve Şekil 5. 103). 

1H NMR (500 MHz, CDCl3) δ 4.38 (t, J = 6.8 Hz, 2H), 1.86 – 1.72 (m, 2H), 1.46 – 1.20 

(m, 18H), 0.89 (t, J = 7.0 Hz, 3H). 

13C NMR (126 MHz, CDCl3) δ 173.11, 68.52, 31.91, 29.64, 29.62, 29.57, 29.52, 29.34, 

29.29, 28.63, 25.81, 22.69, 14.11. 
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Şekil 5. 102 Bileşik 26’nın (Final) 1H NMR  spektrumu 
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Şekil 5. 103 Bileşik 26’nın (Final) 13C NMR  spektrumu 
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5.27 Bileşik 15’in  Sentezi 

 

Şekil 5. 104 Bileşik 15’in sentez şeması 

1.Yöntem 

 

Şekil 5. 105 Etil 4-(dodesiloksi)benzoat sentez şeması 

Reaktifler: Etil-4-hidroksibenzoat                     (8,30 g, 50,00 mmol)  

                       1-Bromododekan                               (14,90 g, 60,00 mmol)  

                        Potasyum karbonat                          (10,40 g, 75,00 mmol)  

                        Aseton                                                   100 mL 

Etil-4-hidroksibenzoat  (8,30 g, 50,00 mmol), 1-Bromododekan  (14,90 g, 60,00 

mmol) ve potasyum karbonat  (10,40 g, 75,00 mmol) 100 mL asetonda çözüldü. 

Oluşan karışım yağ banyosunda geri soğutucu altında 24 saat kaynatıldı.  Oluşan 

karışım oda sıcklığına getirilip reaksiyon sonlandırıldı. Oluşan karışımdan 
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potasyum karbonatı  ayırmak için süzme işlemi yapıldı ve aseton uçuruldu. Ham 

ürün etanolden kristallendirildi. 

Verim: 14,9 g (%90) beyaz kristal madde. 

 

Şekil 5. 106 Bileşik 15’in sentez şeması (1. Yöntem) 

Reaktifler: Etil 4-(dodesiloksi)benzoat                          (10,02 g, 30,00 mmol)  

                        Potasyum hidroksit                                        (2,52 g, 45,00 mmol)  

                        Etanol                                                                  200 mL 

Etil-4-(dodesiloksi)benzoat  (10,02 g, 30,00 mmol), potasyum hidroksit (2.52 g, 

45,00 mmol)  200 mL etanolde çözüldü. Oluşan karışım yağ banyosunda geri 

soğutucu altında 24 saat kaynatıldı. Oluşan karışım oda sıcklığına getirilip reaksiyon 

sonlandırıldı. Oluşan karışım 250 mL suya döküldü ve 1 N HCl ile Ph 1 e ayarlandı 

oluşan ürün süzüldü. Ham ürün etanolden kristallendirildi.  

Verim: 8,26 g (%91) Beyaz kristal madde. 

4-(Dodesiloksi) benzoik asit (15) bileşiğinin yapısı 1H NMR, 13C NMR ve FT-IR  gibi 

spektroskopik yöntemleri ile aydınlatıldı (Şekil 5. 108, Şekil 5. 109 ve Şekil 5. 110). 

1H NMR (500 MHz, CDCl3) δ  δ 8.05 (d, J =  8.8 Hz 2 Ar-H), 6.93 (d, J = 6.8 Hz 2 Ar-H), 

4.01 (t, J =  6.4 Hz, 2H OCH2), 1.96 – 1.68 (m, 2H), 1.52 – 1.27 (m, 18H), 0.89 (t, J = 7.0 

Hz, 3H) 

13C NMR (126 MHz, CDCl3) δ 171.60, 163.69, 132.33, 121.31, 114.19, 68.29, 31.92, 

29.63, 29.59, 29.55, 29.35, 29.08, 25.97, 22.69, 14.12. 
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2.Yöntem 

 

Şekil 5. 107 Bileşik 15’in sentez şeması (2. Yöntem) 

Reaktifler: 4-Hidroksi benzoik asit                        (2,27 g, 16,40 mmol) 

                       1-Bromododekan                                   (11 mL, 46,00 mmol) 

                       Potasyum hidroksit                               (2,58 g, 40,00 mmol)  

                       Etanol                                                        50 mL 

4-Hidroksi benzoik asit  (2,27 g, 16,40 mmol), 1-bromododekan  (11 mL, 46 mmol) 

ve potasyum hidroksit  (2,58 g, 46,00 mmol)  50 mL etanolde çözüldü. Oluşan 

karışım yağ banyosunda geri soğutucu altında 72 saat kaynatıldı. Oluşan karışım oda 

sıcaklığına getirilip reaksiyon sonlandırıldı. Oluşan karışım  % 10  KOH (25 mL) 

çözeltisi eklenerek 24 saat kaynatılarak hidrolize edildikten sonra karışım oda 

sıcaklığına getirildi. Oluşan karışım 6M HCl ile asitlendirildi ve çöken katı madde 

filtre edilip süzüldü. Ham ürün etanolden kristallendirildi. 

Verim: 4,55 g (%91) Beyaz kristal madde. 

4-(Dodesiloksi) benzoik asit (15) bileşiğinin yapısı 1H NMR, 13C NMR ve FT-IR  gibi 

spektroskopik yöntemleri ile aydınlatıldı (Şekil 5. 108, Şekil 5. 109 ve Şekil 5. 110). 

1H NMR (500 MHz, CDCl3) δ  δ 8.05 (d, J =  8.8 Hz 2 Ar-H), 6.93 (d, J = 6.8 Hz 2 Ar-H), 

4.01 (t, J =  6.4 Hz, 2H OCH2), 1.96 – 1.68 (m, 2H), 1.52 – 1.27 (m, 18H), 0.89 (t, J = 7.0 

Hz, 3H) 

13C NMR (126 MHz, CDCl3) δ 171.60, 163.69, 132.33, 121.31, 114.19, 68.29, 31.92, 

29.63, 29.59, 29.55, 29.35, 29.08, 25.97, 22.69, 14.12. 
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Şekil 5. 108 Bileşik 15’in  1H NMR  spektrumu 
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Şekil 5. 109 Bileşik 15’in  13C NMR  spektrumu 
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Şekil 5. 110 Bileşik 15’in  FT-IR spektrumu 
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5.28 Bileşik 27’nin (Final) Sentezi 

 

Şekil 5. 111 Bileşik 27’nin sentez şeması 

Reaktifler: TCT                                                                 (0,55 g,  3,00 mmol) 

                       4-(Dodesiloksi)benzoik asit                    (2,85 g, 9,30 mmol) 

                       Trietilamin                                                    (0,94 g, 9,30 mmol)   

                       DCM                                                                 25 mL 

25 mL DCM çözücüsü içersindeki  TCT   (0,55 g,  3 mmol) ve trietilamin (0,94 g, 9,30 

mmol)  karışımı, tuz/buz karışımı yardımı ile 0 °C de 1 saat karıştırıldı. Oluşan 

karışım oda sıcaklığına getirilip 4-(dodesiloksi)benzoik asit  (2,85 g, 9,30 mmol ) 

eklendikten sonra 24 saat karıştırılıp reaksiyon sonlandırıldı. Oluşan karışım 

diklorometan ile (20 mL) ekstarkte edildi, organik faz su ile (2x10 mL) iki defa 
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yıkandı ve organik faz sodyum sülfat üzerinden kurutulup çözücü döner 

buharlaştırıcıda uçuruldu ve ham ürün kolon kromotografisi ile saflaştırıldı (6:1 

Hekzan/ Etil asetat).  

Verim: 2,38 g (% 80) Beyaz katı kristal madde. 

1,3,5-Triazin-2,4,6-triyl-tris(4-(dodesiloksi)benzoat) (27) numaralı bileşiğin yapısı 

1H NMR ,13C NMR ,Q-TOF ve FT-IR  gibi spektroskopik yöntemleri ile aydınlatıldı 

(Şekil 5. 112, Şekil 5. 113 ve Şekil 5. 114). 

1H NMR (500 MHz, CDCl3) δ 8.10 (d, J = 8.9 Hz, 2H), 6.98 (d, J = 8.9 Hz, 2H), 4.04 (t, 

J = 6.5 Hz, 2H), 1.89 – 1.74 (m, 2H), 1.45 (d, J = 29.0 Hz, 1H), 1.43 – 1.18 (m, 16H), 

0.89 (t, J = 6.8 Hz, 3H). 

13C NMR (126 MHz, CDCl3) δ 164.21, 164.02, 162.39, 132.82, 120.99, 114.55, 77.27, 

77.02, 76.76, 68.43, 31.92, 29.65, 29.63, 29.58, 29.55, 29.35, 29.05, 25.96, 22.69, 

14.13. 

Q-TOF  C60H87N3O9  için hesaplanan [M]+= 994,64 g/mol [M]+=994,67 g/mol 
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Şekil 5. 112 Bileşik 27’nin (Final) 1H NMR  spektrumu 
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Şekil 5. 113 Bileşik 27’nin (Final) 13C NMR  spektrumu 
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Şekil 5. 114 Bileşik 27’nin (Final) Q-TOF analiz sonucu 
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5.29 Bileşik 16’nın Sentezi 

 

Şekil 5. 115 Bileşik 16’nın sentez şeması 

Reaktifler: 4-Hidroksi benzoik asit                          (3,45 g, 25,00 mmol) 

                       1-Bromohekzan                                        (8,20 g, 50,00 mmol) 

                       Potasyum hidroksit                                 (2,80 g, 50,00 mmol)  

                       Etanol                                                         100 mL 

4-Hidroksi benzoik asit  (3,45 g, 25,00 mmol), 1-bromohekzan  (8,20, 50,00 mmol) 

ve potasyum hidroksit  (2,80 g, 50,00 mmol)  100 mL etanolde çözüldü. Oluşan 

karışım yağ banyosunda geri soğutucu altında 72 saat kaynatıldı. Oluşan karışım oda 

sıcaklığına getirilip reaksiyon sonlandırıldı. Oluşan karışım  % 10  KOH (25 mL) 

çözeltisi eklenerek 24 saat kaynatılarak hidrolize edildikten sonra karışım oda 

sıcaklığına getirildi. Oluşan karışım 6 M HCl ile asitlendirildi ve  çöken katı madde 

filtre edilerek süzüldü. Ham ürün etanolden kristallendirildi.  

Verim: 5,10 g (% 92) beyaz kristal madde. 
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5.30 Triazin Esaslı Organik Tuz (TEOT) 1’in Sentezi 

 

Şekil 5. 116 TEOT 1’in sentez şeması 

Reaktifler:  4-DBA                                                (0,010 g, 0,033 mmol) 

                        17 Numaralı bileşik                        (0,050 g, 0,033 mmol) 

                         THF                                                     5 mL 
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17 Numaralı maddeden 0,050 g ( 0,033 mmol, 1,000 eşdeğer) ve 4-dodesiloksi 

benzoik asitten  0,010 g ( 0,033 mmol, 1,000 eşdeğer) argon altında 5 mL kuru THF 

içeren 25 mL balona konuldu. Oluşan çözelti argon gazı altında seffaflaşıncaya kadar 

ısıtılarak 15 dakika boyunca sonifike edildi. Çözücü döner buharlaştırıcıda uçuruldu. 

TEOT 1’in yapısı 1H NMR, 13C NMR, Q-TOF ve FT-IR gibi spektroskopik yöntemlerle 

aydınlatıldı (Şekil 5. 117, Şekil 5. 118 ve Şekil 5. 119 ). 

TEOT 1’in mesomorfik özellikleri polarizasyon mikroskobu (POM) ve Diferansiyel 

Taramalı Kalorimetre Cihazı (DSC) ile incelendi (Şekil 5. 120, Şekil 5. 121 ve Tablo 

5. 1). 

1H NMR (500 MHz, CDCl3) δ 7.96 (d, J = 8.3 Hz, 1H), 6.86 (d, J = 8.3 Hz, 1H), 4.30 (t, J 

= 6.8 Hz, 10H), 3.95 (t, J = 6.6 Hz, 1H), 3.57 (t, J = 6.7 Hz, 1H), 1.79 – 1.59 (m, 12H), 

1.35 ( J = 16.5, 9.3 Hz, 12H), 1.29 – 1.11 (m, 104H), 0.81 (t, J = 6.8 Hz, 18H). 

 

Şekil 5. 117 TEOT 1’in 1H NMR spektrumu 
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Şekil 5. 118 TEOT 1’in Q-TOF analiz sonucu 
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Şekil 5. 119 Bileşik 17, TEOT 1  ve 4-DBA’nın  FT-IR spektrumları 
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a 

 

Oda sıcaklığı 

b 

 

30 ° C 

c 

 

32 °C 

d 

 

45 ° C 

e 

 

52 °C 

f 

 

55 °C 

Şekil 5. 120  TEOT 1’e ait mesofaz tekstürleri 
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Şekil 5. 121 Bileşik 17 (üstte solda), TEOT 1 (üstte sağda) ve 4-DBA’nın  (altta) 
DSC termogramları 

Tablo 5. 1 Bileşik 17, 4-DBA ve TEOT 1 bileşiklerinin ısıtma (H→) ve soğutma 

(←C) sırasındaki faz geçiş sıcaklıkları 

 

Bileşik Faz Geçiş Sıcaklıkları T/°C [ΔH kJ/mol]a 

Bileşik 17 H →: Cr 51.66 [238.86] Iso 

4-DBAb H →: Cr 99.98 [39.01] SmC 132.43 [2.39] N 138.42 [2.05] Iso 

TEOT 1 H →:  Cr 46.16 [160.46]  Col 84.75 [18.17] Iso 

Cr 12.30 [137.59] Col 65.93 [9.61] Iso: ← C 

aPerkin-Elmer DSC-6; ısıtma ve soğutma prosesleri 10 °C/dakika oranında gerçekleşmiştir.. 

b[14,15] Cr 95.1 SmC 128.9 N 137.2 Iso  [16] Cr 92.4 SmC 131.5 N 142.0 Iso 
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5.31 Triazin Esaslı Organik Tuz (TEOT) 2’nin Sentezi 

 

Şekil 5. 122 TEOT 2’nin sentez şeması 
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Reaktifler: 4-DBA                                                  (0,012 g, 0,038 mmol)                   

                       18 Numaralı bileşik                         (0,050 g, 0,038 mmol) 

                       THF                                                       5 mL 

18 Numaralı maddeden 0,050 g ( 0,038 mmol, 1,000 eşdeğer) ve 4-dodesiloksi 

benzoik asitten  0,012 g ( 0,038 mmol, 1,000 eşdeğer) argon altında 5 mL kuru THF 

içeren 25 mL balona konuldu. Oluşan çözelti argon gazı altında seffaflaşıncaya kadar 

ısıtılarak 15 dakika boyunca sonifike edildi. Çözücü döner buharlaştırıcıda uçuruldu. 

TEOT 2’nin yapısı 1H NMR, 13C NMR ve FT-IR gibi spektroskopik yöntemlerle 

aydınlatıldı (Şekil 5. 123, Şekil 5. 124 ve Şekil 5. 125).  TEOT 2’nin mesomorfik 

özellikleri polarizasyon mikroskobu (POM) ve Diferansiyel Taramalı Kalorimetre 

Cihazı (DSC) ile incelendi (Şekil 5. 126 ,Şekil 5. 127 ve Tablo 5. 2). 

1H NMR (500 MHz, CDCl3) δ 7.98 (d, J = 8.8 Hz, 2H), 6.86 (d, J = 8.9 Hz, 2H), 5.08 – 

4.95 (m, 6H), 4.06 – 3.99 (m 12H), 3.95 (t, J = 6.6 Hz, 2H), 2.00 – 1.84 (m, 14H), 1.77 

– 1.70 (m, 3H), 1.65 – 1.52 (m, 30H), 1.51 – 1.44 (m, 8H), 1.43 – 1.32 (m, 12H), 1.31 

– 1.17 (m, 26H), 1.16 – 1.06 (m, 6H), 0.91 – 0.78 (m, 21H).  

13C NMR (126 MHz, CDCl3) δ 173.11, 171.29, 171.05, 167.06, 163.50,132.28, 131.35, 

124.56, 121.37, 114.16, 109.87, 103.89, 68.10, 63.01, 36.96, 35.39, 34.22, 31.92, 

30.30, 29.74, 29.66, 29.44, 29.19, 29.08, 25.97, 25.72, 25.37, 22.70, 21.06, 21.04, 

19.39, 17.64, 14.13. 
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Şekil 5. 123 Bileşik 18, TEOT 2 ve 4-DBA’nın  FT-IR spektrumları 
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Şekil 5. 124  TEOT 2’nin 1H NMR spektrumu 
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Şekil 5. 125 TEOT 2’nin 13C NMR spektrumu 
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a 

 

b 

 

c 

 

d 

 

Şekil 5. 126  TEOT 2’nin mesofaz tekstürleri 
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Şekil 5. 127  TEOT 2’nin ısıtma ve soğutma termogramları 
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Tablo 5. 2 TEOT 2 ve 4-DBA bileşiklerinin ısıtma (H→) ve soğutma (←C) 

sırasındaki faz geçiş sıcaklıkları 

 

5.32 Triazin Esaslı Organik Tuz (TEOT) 3’ün Sentezi 

 

Şekil 5. 128 TEOT 3’ün sentez şeması 

Bileşik Faz Geçiş Sıcaklıkları T/°C [ΔH kJ/mol]a 

4-DBAb H →: Cr 99.98 [39.01] SmC 132.43 [2.39] N 138.42 [2.05] Iso  

TEOT 2 H →:  Cr 93.64  [98.52]  SmC 115.45c  Iso 

Cr1 65.82 [19.19] Cr2 81.22 [27.03] SmC 102.5 [5.1] Iso: ← C 

aPerkin-Elmer DSC-6; ısıtma ve soğutma prosesleri 10 °C/dakika oranında 

gerçekleşmiştir. 

b[14,15] Cr 95.1 SmC 128.9 N 137.2 Iso  [16] Cr 92.4 SmC 131.5 N 142.0 Iso 

c Polarizasyon mikroskobunda gözlemlendi 
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Reaktifler: 4-DBA                                                  (0,011 g, 0,036 mmol)                   

                       19 Numaralı bileşik                          (0,050 g, 0,036 mmol) 

                       THF                                                         5 mL 

19 Numaralı maddeden 0,050 g ( 0,036 mmol, 1,000 eşdeğer) ve 4-dodesiloksi 

benoik asitten  0,011 g ( 0,036 mmol, 1,000 eşdeğer) argon altında 5 mL kuru THF 

içeren 25 mL balona konuldu. Oluşan çözelti argon gazı altında seffaflaşıncaya kadar 

ısıtılarak 15 dakika boyunca sonifike edildi. Çözücü döner buharlaştırıcıda uçuruldu. 

TEOT 3’ün  yapısı FT-IR spektroskopik yöntemiyle aydınlatıldı (Şekil 5. 129). 

Sıcaklık geçişleri  DSC ile incelendi (Şekil 5. 130 ve Tablo 5. 3). 

 

Şekil 5. 129 Bileşik 19, TEOT 2 ve 4-DBA’nın  FT-IR spektrumları 
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Şekil 5. 130 TEOT 3’ün  ısıtma ve soğutma termogramları 

Tablo 5. 3 TEOT 3 ve 4-DBA bileşiklerinin ısıtma (H→) ve soğutma (←C) 
sırasındaki faz geçiş sıcaklıkları 
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Bileşik Faz Geçiş Sıcaklıkları T/°C [ΔH kJ/mol]a 

4-DBAb H →: Cr 99.98 [39.01] SmC 132.43 [2.39] N 138.42 [2.05] Iso  

TEOT 3 H →:  Cr 61.91 -79.05 -89.91 Iso 

Cr1 62.77 – 82.38  Iso: ← C 

aPerkin-Elmer DSC-6; ısıtma ve soğutma prosesleri 10 °C/dakika oranında 

gerçekleşmiştir.. 

b[14,15] Cr 95.1 SmC 128.9 N 137.2 Iso  [16] Cr 92.4 SmC 131.5 N 142.0 Iso  
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5.33 Triazin Esaslı Organik Tuz (TEOT) 4’ün Sentezi 

 

Şekil 5. 131 TEOT 4’ün sentez şeması 
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Reaktifler: 4-DBA                                             (0,010 g, 0,033 mmol)                   

                       20 Numaralı bileşik                     (0,050 g, 0,033 mmol) 

                       THF                                                    5 mL 

20 Numaralı maddeden 0,050 g ( 0,033 mmol, 1,000 eşdeğer) ve 4-dodesiloksi 

benzoik asitten  0,010 mg ( 0,033 mmol, 1,000 eşdeğer) argon altında 5 mL kuru 

THF içeren 25 mL balona konuldu. Oluşan çözelti argon gazı altında seffaflaşıncaya 

kadar ısıtılarak 15 dakika boyunca sonifike edildi. Çözücü döner buharlaştırıcıda 

uçuruldu. TEOT 4’ün yapısı FT-IR spektroskopik yöntemiyle aydınlatıldı (Şekil 5. 

132). Sıcaklık geçişleri  DSC ile incelendi (Şekil 5. 133 ve Tablo 5. 4). 

 

Şekil 5. 132 TEOT 4’ün FT-IR spektrumu 
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Şekil 5. 133 TEOT 4’ün ısıtma ve soğutma termogramları 

Tablo 5. 4 TEOT 4 ve 4-DBA bileşiklerinin ısıtma (H→) ve soğutma (←C) 
sırasındaki faz geçiş sıcklıkları 
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Bileşik Faz Geçiş Sıcaklıkları T/°C [ΔH kJ/mol]a 

4-DBAb H →: Cr 99.98 [39.01] SmC 132.43 [2.39] N 138.42 [2.05] Iso  

TEOT 4 H →:  Cr 97.59  [22,60]  - 101.12 [4,14]  Iso 

Cr  65.13 [25,56] – 87.09 [28,73] Iso: ← C 

aPerkin-Elmer DSC-6; ısıtma ve soğutma prosesleri 10 °C/dakika oranında 

gerçekleşmiştir.. 

b[14,15] Cr 95.1 SmC 128.9 N 137.2 Iso  [16] Cr 92.4 SmC 131.5 N 142.0 Iso  
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5.34 Triazin Esaslı Organik Tuz (TEOT) 5’in Sentezi 

Şekil 5. 134 TEOT 5’in sentez şeması 

Reaktifler: 4-DBA                                             (0,012 g, 0,038 mmol)                   

                       21 Numaralı bileşik                     (0,050 g, 0,038 mmol) 

                       THF                                                    5 mL 

21 Numaralı maddeden 0,050 g ( 0,038 mmol, 1,000 eşdeğer) ve 4-dodesiloksi 

benoik asitten  0,012 g ( 0,038 mmol, 1,000 eşdeğer) argon altında 5 mL kuru THF 

içeren 25 mL balona konuldu. Oluşan çözelti argon gazı altında seffaflaşıncaya kadar 
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ısıtılarak 15 dakika boyunca sonifike edildi. Çözücü döner buharlaştırıcıda uçuruldu. 

TEOT 5’in  yapısı FT-IR spektroskopik yöntemiyle aydınlatıldı (Şekil 5. 135). 

Sıcaklık geçişleri  DSC ile incelendi (Şekil 5. 136 ve Tablo 5. 5). 

 

Şekil 5. 135 TEOT 5’in  FT-IR spektrumu 
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Şekil 5. 136 TEOT 5’in  ısıtma ve soğutma termogramları 

Tablo 5. 5 TEOT 5 ve 4-DBA bileşiklerinin ısıtma (H→) ve soğutma (←C) 
sırasındaki faz geçiş sıcaklıkları 

Bileşik Faz Geçiş Sıcaklıkları T/°C [ΔH kJ/mol]a 

4-DBAb H →: Cr 99.98 [39.01] SmC 132.43 [2.39] N 138.42 [2.05] Iso  

TEOT 5 H →:  Cr 97,40  [7,02]  Iso 

Cr 64,85 [1,56] -86,4 [1,76] Iso: ← C 

aPerkin-Elmer DSC-6; ısıtma ve soğutma prosesleri 10 °C/dakika oranında 

gerçekleşmiştir.. 

b[14,15] Cr 95.1 SmC 128.9 N 137.2 Iso  [16] Cr 92.4 SmC 131.5 N 142.0 Iso 
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5.35 Triazin Esaslı Organik Tuz (TEOT) 6’nın Sentezi 

 

Şekil 5. 137 TEOT 6’nın sentez şeması 
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Reaktifler: 4-DBA                                                (0,011 g, 0,036 mmol)                   

                        22 Numaralı bileşik                       (0,050 g, 0,036 mmol) 

                         THF                                                     5 mL 

22 Numaralı maddeden 50 mg ( 0,036 mmol, 1.000 eşdeğer) ve 4-dodesiloksi benoik 

asitten  11 mg ( 0,036 mmol, 1.000 eşdeğer) argon altında 5 mL kuru THF içeren 25 

mL balona konuldu. Oluşan çözelti argon gazı altında seffaflaşıncaya kadar ısıtılarak 

15 dakika boyunca sonifike edildi. Çözücü döner buharlaştırıcıda uçuruldu. TEOT 

6’nın  yapısı FT-IR spektroskopik yöntemiyle aydınlatıldı (Şekil 5. 138). Sıcaklık 

geçişleri  DSC ile incelendi (Şekil 5. 139 ve Tablo 5. 6). 

 

Şekil 5. 138 TEOT 6’nın FT-IR spektrumu 
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Şekil 5. 139 TEOT 6’nın  ısıtma ve soğutma termogramları 

Tablo 5. 6 TEOT 6 ve 4-DBA bileşiklerinin ısıtma (H→) ve soğutma (←C) 

sırasındaki faz geçiş sıcaklıkları 

 

Bileşik Faz Geçiş Sıcaklıkları T/°C [ΔH kJ/mol]a 

4-DBAb H →: Cr 99.98 [39.01] SmC 132.43 [2.39] N 138.42 [2.05] Iso  

TEOT 6 H →:  Cr 88,16  [19,12] – 98,68 [5,29]  Iso 

Cr 72,87 [30,66] -87,06 [3,08] Iso: ← C 

aPerkin-Elmer DSC-6; ısıtma ve soğutma prosesleri 10 °C/dakika oranında 

gerçekleşmiştir.. 

b[14,15] Cr 95.1 SmC 128.9 N 137.2 Iso  [16] Cr 92.4 SmC 131.5 N 142.0 Iso  
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5.36 Triazin Esaslı Organik Tuz (TEOT) 7’ nin Sentezi 

 

Şekil 5. 140 TEOT 7’nin sentez şeması 

Reaktifler: 4-DBA                                              (0,048 g, 0,160 mmol)                   

                       25 Numaralı bileşik                     (0,100 g, 0,160 mmol) 

                       THF                                                    5 mL 

25 Numaralı maddeden 0,100 g ( 0,160 mmol, 1,000 eşdeğer) ve 4-dodesiloksi 

benoik asitten  0,048 g ( 0,160 mmol, 1,000 eşdeğer) argon altında 5 mL kuru THF 

içeren 25 mL balona konuldu.  
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Oluşan çözelti argon gazı altında seffaflaşıncaya kadar ısıtılarak 15 dakika boyunca 

sonifike edildi. Çözücü döner buharlaştırıcıda uçuruldu. TEOT 7’nin yapısı 1H NMR, 

13C NMR ve FT-IR gibi spektroskopik yöntemlerle aydınlatıldı (Şekil 5. 141, Şekil 5. 

142 ve Şekil 5. 143).  Sıcaklık geçişleri  DSC ile incelendi (Şekil 5. 144 ve Tablo 5. 7). 

1H NMR (500 MHz, CDCl3) δ 8.03 (d, J = 9.0 Hz, 1H), 6.93 (d, J = 9.0 Hz, 1H), 4.37 (t, 

J = 6.8 Hz, 1H), 4.03 (t, J = 6.6 Hz, 1H), 1.88 – 1.72 (m, 2H), 1.52 – 1.18 (m, 14H), 

0.89 (t, J = 6.9 Hz, 2H). 

13C NMR (126 MHz, CDCl3) δ 173.12, 171.09, 163.67, 132.29, 121.32, 114.19, 68.29, 

31.88, 29.59, 29.54, 29.51, 29.31, 29.07, 28.63, 25.95, 25.79, 22.65, 14.05. 

 

Şekil 5. 141 TEOT 7’nin 1H NMR spektrumu 
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Şekil 5. 142 TEOT 7’nin 13C NMR spektrumu 
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Şekil 5. 143 TEOT 7’nin FT-IR  spektrumu  

 

 

 

 

 

 

 

Şekil 5. 144 TEOT 7’nin  ısıtma ve soğutma termogramları 
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Tablo 5. 7 TEOT 7 ve 4-DBA bileşiklerinin ısıtma (H→) ve soğutma (←C) 

sırasındaki faz geçiş sıcaklıkları 

 

5.37 Triazin Esaslı Organik Tuz (TEOT) 8’in Sentezi 

 

Şekil 5. 145 TEOT 8’in sentez şeması 

 

 

Bileşik Faz Geçiş Sıcaklıkları T/°C [ΔH kJ/mol]a 

4-DBAb H →: Cr 99.98 [39.01] SmC 132.43 [2.39] N 138.42 [2.05] Iso  

TEOT 7 H →:  Cr 43,89 – 97,68  Iso 

Cr  64,56 – 87,84 Iso: ← C 

aPerkin-Elmer DSC-6; ısıtma ve soğutma prosesleri 10 °C/dakika oranında 

gerçekleşmiştir.. 

b[14,15] Cr 95.1 SmC 128.9 N 137.2 Iso  [16] Cr 92.4 SmC 131.5 N 142.0 Iso  
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Reaktifler: 4-DBA                                              (0,031 g , 0,100 mmol) 

                       27 Numaralı bileşik                      (0,100 g , 0,100 mmol) 

                       THF                                                     5 mL 

27 Numaralı maddeden 0,100 g ( 0,100 mmol, 1,000 eşdeğer) ve 4-dodesiloksi 

benzoik asitten  0,031 g ( 0,100 mmol, 1,000 eşdeğer) argon altında 5 mL kuru THF 

içeren 25 mL balona konuldu. Oluşan çözelti argon gazı altında seffaflaşıncaya kadar 

ısıtılarak 15 dakika boyunca sonifike edildi. TEOT 8’in yapısı 1H NMR, 13C NMR ve 

FT-IR gibi spektroskopik yöntemlerle aydınlatıldı (Şekil 5. 146, Şekil 5. 147 ve Şekil 

5. 148). Sıcaklık geçişleri  DSC ile incelendi (Şekil 5. 149 ve Tablo 5. 8). 

1H NMR (500 MHz, CDCl3) δ 8.08 (d, J = 9.0 Hz, 1H), 8.04 (d, J = 9.0 Hz, 1H), 6.97 (d, 

J = 9.0 Hz, 1H), 6.93 (d, J = 9.0 Hz, 1H), 4.04 (t, J = 4.6 Hz, 1H), 4.03 (t, J = 4.6 Hz, 1H), 

1.91 – 1.72 (m, 2H), 1.59 – 1.13 (m, 17H), 0.89 (t, J = 7.0 Hz, 3H). 

 13C NMR (126 MHz, CDCl3) δ 170.3, 164.21, 163.63, 162.36, 132.78, 132.28, 121.23, 

121.04, 114.55, 114.19, 68.44, 31.88, 29.60, 29.54, 29.51, 29.31, 29.07, 29.03, 25.93, 

22.65, 14.06. 
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Şekil 5. 146 TEOT 8’in 1H NMR spektrumu 
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Şekil 5. 147 TEOT 8’in 13C NMR spektrumu 
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Şekil 5. 148 TEOT 8’in FT-IR  spektrumu  

 

 

 

 

 

 

 

Şekil 5. 149 TEOT 8’in ısıtma ve soğutma termogramları 

Tablo 5. 8 TEOT 8 ve 4-DBA bileşiklerinin ısıtma (H→) ve soğutma (←C) 

sırasındaki faz geçiş sıcaklıkları 

 

Bileşik Faz Geçiş Sıcaklıkları T/°C [ΔH kJ/mol]a 

4-DBAb H →: Cr 99.98 [39.01] SmC 132.43 [2.39] N 138.42 [2.05] Iso  

TEOT 7 H →:  Cr 50,70 – 55,95 – 84,85  Iso 

Cr  39,14 – 45,62 – 64,53 – 68,39 Iso: ← C 

aPerkin-Elmer DSC-6; ısıtma ve soğutma prosesleri 10 °C/dakika oranında 

gerçekleşmiştir.. 

b[14,15] Cr 95.1 SmC 128.9 N 137.2 Iso  [16] Cr 92.4 SmC 131.5 N 142.0 Iso  
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SONUÇ VE ÖNERİLER 

 

6.1 Sentez ve Karakterizasyon 

 

Şekil 6. 1 Tez kapsamında sentezlenen final bileşikleri 

 

 

 

 

 

 



 

202 

 

  

Şekil 6. 2 Tez kapsamında sentezlenen final bileşikleri (devamı) 
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Şekil 6. 3 Tez kapsamında sentezlenen ara bileşikler  
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6.1.1 Makromolekül 17’nın Sentezi 

Hedef makromolekül 17’nin sentezi Şekil 6. 4’ de verilmektedir. Şekilde de 

görüldüğü gibi hedef makromolekül dört basamaklı bir sentez yöntemiyle elde 

edilmiştir. Yöntem öncellikle TCT’nin 2,00 eşdeğer akiral alkol olan 1-dodekanol ile 

reaksiyona sokularak dialkoksikloro olan  bileşik 1 % 70 verimle elde edildi. 

Moleküldeki üçüncü klor ise mono TMS korumalı asetilen grubu ile n-bütillityum 

bazı varlığında 0 °C  reaksiyon şartlarında sübstitüye edilerek bileşik 2 % 45 verimle 

elde edildi. TMS korumasının K2CO3 içeren metanol/THF çözeltisinde 24 saat 

karıştırlması sonucu molekül 3 % 95 verimle elde edildi. Anahtar bileşik 3’kn TCT 

ile n-bütillityum bazı varlığında 2 saat -78 °C  sıcaklıkta yapılan reaksiyon 

sonucunda makromolekül 17 elde edildi. Silikajel saflaştırlması sonucunda hedef 

makromolekül 17 (% 21 verim, katı sarımsı madde) elde edildi. Makromolekül 17 

1H NMR, 13C NMR, Q-TOF ve FT-IR gibi spektroskopik yöntemlerle aydınlatıldı. 

 

Şekil 6. 4 Makromelül 17’nin sentez şeması 
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6.1.2 Makromolekül 18’in Sentezi  

Hedef makromolekül 18’in sentezi Şekil 6. 5’ te verilmiştir. Şekilde de görüldüğü gibi 

hedef makromolekül dört basamaklı bir sentez yöntemiyle elde edilmiştir. Hedef 

makromolekül için gerekli olan anahtar bileşik 6 sentezi için iki farklı yöntem 

kullanıldı. Birinci yöntemde öncelikle TCT 2,00 eşdeğer kiral alkol olan (S)-

sitronellol ile reaksiyona girerek % 62 verimle bileşik 4 elde edildi. Moleküldeki 

üçüncü klor ise mono TMS korumalı asetilen grubu ile n-bütillityum bazı varlığında 

0 °C  reaksiyon şartlarında sübstitüye edilerek bileşik 5 % 45 verimle elde edildi. 

TMS korumasının K2CO3 içeren metanol/THF çözeltisinde 24 saat karıştırlması 

sonucu anahtar bileşik 6 % 95 verimle elde edildi. İkinci yöntemde ise TCT öncelikle 

bir eşdeğer mono TMS korumalı asetilen grubu ile n-bütillityum bazı varlığında 0 °C  

reaksiyon şartlarında sübstitüye edilerek bileşik 7 % 33 verimle elde edildi. Takip 

eden basamakta moleküldeki ikinci ve üçüncü klorlara kiral alkol olan (S)-sitronellol 

sübstitüye edilerek bileşik 5 % 24 verimle edlde edildi. TMS korumasının K2CO3 

içeren metanol/THF çözeltisinde 24 saat karıştırlması sonucu anahtar bileşik 6 % 

95 verimle elde edildi. Yöntemler karşılaştırıldığında birinci yöntemde daha yüksek 

verim elde edildiği tespit edildi. Anahtar bileşik 6 Negishi reaksiyon şartları altında 

Pd katalizörü eşliğinde TCT ile 24 saat 65 °C sıcaklıkta yapılan reaksiyonu 

sonucunda makromolekül 18 elde edildi. Silikajel saflaştırlması sonucunda hedef 

makromolekül 18 (% 41 verim, açık sarı sıvı madde) elde edildi. Makromolekül 18 

1H NMR, 13C NMR, Q-TOF ve FT-IR gibi spektroskopik yöntemlerle aydınlatıldı. 
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Şekil 6. 5 Makromelül 18’in sentez şeması
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6.1.3 Makromolekül 19’un Sentezi 

Hedef makromolekül 3’ün sentezi Şekil 6. 6’ da verilmektedir. Şekilde de görüldüğü 

gibi hedef makromolekül beş basamaklı bir sentez yöntemiyle elde edilmiştir. 

Yöntem öncellikle TCT’ün bir eşdeğer kiral alkol olan (S)-sitrenellol ile reaksiyona 

sokularak ara molekül 8 elde edilmesini içermektedir.  Söz konusu ara ürün yine bir 

eşdeğer lineer alkol ile sübstitüsyon reaksiyonuna sokularak dialkoksikloro bileşik 

olan bileşik 9 % 70 verimle elde edildi. Moleküldeki üçüncü klor ise mono TMS 

korumalı asetilen grubu ile n-bütillityum baz varlığında 0 °C reaksiyon şartlarında 

sübstitüye edilerek bileşik 10 % 55 verimle elde edildi. TMS korumasının K2CO3 

içeren  metanol/THF çözeltisinde 24 saat  karıştırılması sonucu anahtar bileşik 11 

% 41 verimle elde edildi. Anahtar bileşik 11 Negishi reaksiyon şartları altında Pd 

katalizörü eşliğinde TCT ile 24 saat 65 °C sıcaklıkta yapılan reaksiyonundan elde 

edildi. Silikajel saflaştırlması sonucunda hedef makromolekül 19 (% 41 verim, açık 

sarı sıvı madde) elde edildi. Makromolekül 19 1H NMR, 13C NMR, Q-TOF ve FT-IR 

gibi spektroskopik yöntemlerle aydınlatıldı. 

 

Şekil 6. 6 Makromelül 19’un sentez şeması  
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6.1.4 Makromolekül 20, 21 ve 22’nin  Sentezi 

Hedef makromoleküller 20,21 ve 22’nin sentezi Şekil 6. 7’ de verilmektedir. Şekilde 

de görüldüğü gibi hedef makromoleküller dört basamaklı bir sentez yöntemiyle elde 

edilmiştir. Yöntem öncellikle TCT’nin 2,00 eşdeğer uygun alkol ile uygun sıcaklıkta 

reaksiyona sokularak ara bileşik 1, 4 ve 9 elde edildi. Moleküldeki üçüncü klor ise 

mono TMS korumalı asetilen grubu ile n-bütillityum baz varlığında 0 °C reaksiyon 

şartlarında sübstitüye edilerek bileşik 2,5 ve 10 elde edildi. TMS korumasının K2CO3 

içeren  metanol/THF çözeltisinde 24 saat  karıştırılması sonucu anahtar bileşik 3, 6 

ve 11 elde edildi. Anahtar bileşik 3, 6 ve 11 Negishi reaksiyon şartları altında Pd 

katalizörü eşliğinde 1,3,5-tribromobenzen ile 24 saat 65 °C sıcaklıkta yapılan 

reaksiyon sonucunda makromoleküller 20, 21 ve 22 elde edildi. Silikajel 

saflaştırlması sonucunda hedef makromolekül 20 (% 65 verim, kahverengi yağımsı 

madde), makromolekül 21 (% 60 verim, koyu sarı sıvı madde) ve makromolekül 22 

(% 62 verim, sarı sıvı madde) elde edildi. Makromoleküller 20-22 1H NMR, 13C NMR, 

Q-TOF ve FT-IR gibi spektroskopik yöntemlerle aydınlatıldı. 

 

Şekil 6. 7 Makromelül 20-22’nin sentez şeması  
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6.1.5 Makromolekül 23 ve 24’ün Sentezi 

Hedef makromoleküller 23 ve 24’ün sentezi Şekil 6. 8’de verilmektedir. Şekilde de 

görüldüğü gibi hedef makromoleküller beş basamaklı bir sentez yöntemiyle elde 

edilmiştir. Yöntem öncellikle TCT’nin 2,00 eşdeğer uygun alkol ile uygun sıcaklıkta 

reaksiyona sokularak ara bileşik 1 ve 4 elde edildi. Moleküldeki üçüncü klor ise 

mono TMS korumalı asetilen grubu ile n-bütillityum baz varlığında 0 °C reaksiyon 

şartlarında sübstitüye edilerek bileşik 2 ve 5 elde edildi. TMS korumasının K2CO3 

içeren  metanol/THF çözeltisinde 24 saat  karıştırılması sonucu anahtar bileşik 3 ve 

6  elde edildi. TCT’nin 1,00 eşdeğer fenol ile 0 °C sıcaklıkta TEA bazı varlığında 

reaksiyona sokularak bileşik 14 elde edildi. Anahtar bileşik 3 ve 6 Negishi reaksiyon 

şartları altında Pd katalizörü eşliğinde bileşik 14 ile 24 saat 65 °C sıcaklıkta yapılan 

reaksiyon sonucunda makromoleküller 23 ve 24 elde edildi. Silikajel saflaştırlması 

sonucunda hedef makromolekül 23 (% 65 verim, kahverengi yağımsı madde) ve 

makromolekül 24 (% 62 verim, sarı sıvı madde) elde edildi. Makromoleküller 23 ve 

24 1H NMR, 13C NMR, Q-TOF ve FT-IR gibi spektroskopik yöntemlerle aydınlatıldı. 

Şekil 6. 8 Makromelül 23 ve 24’ün sentez şeması  
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6.1.6 Makromolekül 25, 26, 27 ve 28’in Sentezi 

Hedef makromoleküller 25, 26, 27 ve 28’in sentezi Şekil 6. 9’da verilmektedir. 

Şekilde de görüldüğü gibi hedef makromoleküllerden 25 ve 26 tek basamakta, 27 

ve 28 ise iki basamaklı bir sentez yöntemiyle elde edilmiştir. Molekül 25 ve 26  

TCT’nin 3,00 eşdeğer uygun alkol ile uygun sıcaklıkta reaksiyona sokularak molekül 

25 ve 26 elde edildi. Molekül 27 ve 28’ in sentezi için, öncelikle uygun alkilbromür 

ile 4-Hidroksibenzoik asidin eterlerşme reaksiyonu sonucu bileşik 15 ve 16 elde 

edildi. İlk önce TCT ile TEA bazı varlığında 0 °C de 1 saat karıştırıldıktan sonra 

reaksiyon ortamına bileşik 15 ve 16’nın katılması ve oluşan karışımın 24 saat 

karıştırılması reaksiyonundan makromoleküller 27 ve 28 elde edildi. 

Makromoleküller 25 (%85 verim, açık sarı sıvı madde), 26 (%90 verim, beyaz katı 

madde) ve 27 (%80 verim, beyaz katı madde) 1H NMR, 13C NMR, Q-TOF ve FT-IR gibi 

spektroskopik yöntemlerle aydınlatıldı. 

Şekil 6. 9 Makromelül 25, 26, 27 ve 28’in sentez şeması 
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6.1.7 Triazin Esaslı Organik Tuzların (TEOT) Sentezi 

Triazin esaslı organik tuzların sentezi Şekil 6. 10’ da verilmektedir. Şekilde de 

görüldüğü gibi triazin esaslı organik tuzların sentezi tek basamaklı sentez 

yöntemiyle sentezlendi. İlgili triazin esaslı molekül ve 4-DBA’dan eşdeğer molar 

alınarak argon gazı altında kuru THF de çözüldü ve çözelti seffaflaşıncaya kadar 

sonifike edildi, oluşan çözelti oda sıcaklığına getirildikten sonra çözücü uçuruldu ve 

ilgili triazin esaslı organik tuzlar elde edildi. TEOT’ların yapısı FT-IR gibi 

spektroskopik yöntemlerle aydınlatıldı. TEOT’ların sıcaklık geçişleri DSC ile 

incelendi. 

 

Şekil 6. 10 Triazin esaslı organik tuzların(TEOT) sentez şeması  
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Şekil 6. 11 Triazin esaslı organik tuzların(TEOT) sentez şeması (devamı) 

6.1.8 Bileşik 1’in Karakterizasyonu 

 

Şekil 6. 12 Bileşik 1’in yapısı 

1 Numaralı bileşiğin 1H NMR spektrumu (Şekil 5. 6) incelendiğinde, 3.70 ppm de 

oksimetilene bağlı 2 protona ait pikler triplet olarak gözlemlendi. 13C NMR 

spektrumu (Şekil 5. 7) incelendiğinde triazin halkasında ki iki farklı karbon piki 

173.17 ppm, 172.18 ppm’de ve oksimetilene ait karbon piki 68.54 ppm’de 

gözlemlendi. Molekülün kütle spektroskopi Q-TOF analiz sonucu (Şekil 5. 8) 

moleküler iyon piki [M+K]+ =522,31 g/mol belirlendi. Elde edilen veriler ışığında 1 

numaralı molekülün yapısı doğrulandı. 
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6.1.9 Bileşik 2’nin Karakterizasyonu  

 

Şekil 6. 13 Bileşik 2’nin yapısı  

2 Numaralı ara bileşin yapısı Molekülün kütle spektroskopi Q-TOF ile aydınlatıldı, 

analiz sonucu (Şekil 5. 10) moleküler iyon piki [M+H]+ =546,39 g/mol belirlendi. 

Elde edilen veriler ışığında 2 numaralı molekülün yapısı doğrulandı. 

6.1.10    Bileşik 3’ün Karakterizasyonu  

 

Şekil 6. 14 Bileşik 3’ün yapısı  

3 Numaralı bileşiğin 1H NMR spektrumu incelendiğinde (Şekil 5. 12) 3.92 ppm de 

asetilen protonu singlet, 3.52 ppm de oksimetilene bağlı 2 protona ait pikler triplet 

olarak gözlemlendi. 13C NMR spektrumu (Şekil 5. 13) incelediğinde triazin 

halkasında ki iki farklı karbon piki 174.06 ppm ve 173.69 ppm, asetilene bağlı iki 

farklı karbonun  74.42 ppm, 69.16 ppm  ve oksimetilene ait karbon piki 63.50 

ppm’de gözlemlendi. Molekülün kütle spektroskopi Q-TOF analiz sonucu (Şekil 5. 

14) moleküler iyon piki [M+H]+ =474,41 g/mol belirlendi. Elde edilen veriler 

ışığında 3 numaralı molekülün yapısı doğrulandı. 
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6.1.11    Bileşik 4’ün Karakterizasyonu  

 

Şekil 6. 15 Bileşik 4’ün yapısı 

4 Numaralı bileşiğin 1H NMR spektrumu (Şekil 5. 22) incelendiğinde, vinil 

protonunun 5.16 – 4.96 ppm arasında multiplet olarak, 4.67 – 4.33 ppm de 

oksimetilene bağlı 2 protona ait pikler multiplet olarak gözlemlendi. 13C NMR 

spektrumu (Şekil 5. 23) incelediğinde triazin halkasında ki iki farklı karbon piki 

173.11 ppm ve 171.05 ppm,  vinil karbona ait iki farklı pik 131.38 ppm ve 124.46 

ppm, oksimetilene ait karbon piki ise 67.78 ppm’de gözlemlendi. Molekülün kütle 

spektroskopi Q-TOF analiz sonucu (Şekil 5. 24) moleküler iyon piki [M+H]+ =424,27 

g/mol belirlendi. Elde edilen veriler ışığında 4 numaralı molekülün yapısı 

doğrulandı. 

6.1.12    Bileşik 5’in Karakterizasyon 

 

Şekil 6. 16 Bileşik 5’in yapısı 

5 Numaralı ara bileşin yapısı Q-TOF (Şekil 5. 26) ile aydınlatıldı, analiz sonucu 

moleküler iyon piki [M+H]+ =486,34 g/mol belirlendi. Elde edilen veriler ışığında 5 

numaralı molekülün yapısı doğrulandı. 
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6.1.13    Bileşik 6’nın Karakterizasyonu  

 

Şekil 6. 17 Bileşik 6’nın yapısı 

6 Numaralı bileşiğin 1H NMR spektrumu (Şekil 5. 28) incelendiğinde, vinil 

protonunun 5.15-5.05 ppm arasında multiplet olarak, asetilen protonu 4.04 ppm de 

singlet olarak, oksimetilene bağlı  protona ait pikler  ise 3.76-3.59 ppm multiplet 

olarak gözlemlendi. 13C NMR spektrumu (Şekil 5. 29) incelediğinde triazin 

halkasındaki iki farklı karbon piki 173.58 ppm ve 171.29 ppm, vinil karbona ait iki 

farklı pik 131.26 ppm ve 124.76 ppm, asetilene bağlı iki farklı karbonun  84.78 ppm 

ve 70.83 ppm, oksimetilene ait karbon piki ise 61.15 ppm’de gözlemlendi. 

Molekülün kütle spektroskopi Q-TOF analiz sonucu (Şekil 5. 30) moleküler iyon piki 

[M+H]+ =414,31 g/mol belirlendi. Elde edilen veriler ışığında  6 numaralı molekülün 

yapısı doğrulandı.  

6.1.14 Bileşik 7’nin Karakterizasyonu  

 

Şekil 6. 18 Bileşik 7’nin yapısı 

7 Numaralı bileşiğin, ham 13C NMR spektrumu (Şekil 5. 32) incelediğinde, triazin 

halkasında ki iki farklı karbon piki 172.4 ppm ve 162.3 ppm, asetilene bağlı iki farklı 

karbon piki 107.0 ppm ve 99.7 ppm, silan grubuna bağlı karbon piki ise -0.01 ppm’de 

gözlemlendi. Molekülün kütle spektroskopi Q-TOF analiz sonucu (Şekil 5. 33) 

moleküler iyon piki [M+H]+ =245,99 g/mol belirlendi Elde edilen veriler ışığında 7 

numaralı molekülün yapısı doğrulandı. 
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6.1.15    Bileşik 8’in Karakterizasyonu  

 

Şekil 6. 19 Bileşik 8’in yapısı 

8 Numaralı bileşiğin 1H NMR spektrumu (Şekil 5. 46) incelendiğinde, vinil 

protonunun 5.09 – 4.92 ppm arasında multiplet olarak, 4.54-4.35 ppm’de 

oksimetilene bağlı 2 protona ait pikler  multiplet olarak gözlemlendi. 13C NMR 

spektrumu (Şekil 5. 47) incelediğinde triazin halkasındaki iki farklı karbon piki 

172.47 ppm ve 171.03 ppm,  vinil karbona ait iki farklı pik 131.56 ppm ve 124.29 

ppm, oksimetilene ait karbon piki ise 69.09 ppm’de gözlemlendi. Elde edilen veriler 

ışığında 8 numaralı molekülün yapısı doğrulandı. 

6.1.16   Bileşik 9’un Karakterizasyonu  

 

Şekil 6. 20 Bileşik 9’un yapısı 

9 Numaralı bileşiğin 1H NMR spektrumu (Şekil 5. 49)  incelendiğinde, vinil 

protonunun 5.17-5.00 ppm arasında multiplet olarak, 3.69-3.60 ppm de iki farklı 

oksimetilene bağlı toplam 4 protona ait pikler multiplet olarak gözlemlenmektedir. 

13C NMR spektrumu (Şekil 5. 50)  incelediğinde triazin halkasında ki üç farklı karbon 

piki 173.84 ppm ,171.14  ppm ve 166.44 ppm,  vinil karbona ait iki farklı pik 131.66 

ppm ve 124.65 ppm, iki farklı oksimetilene ait karbon pikleri ise 65.66 ppm ve 60.41 

ppm’de gözlemlendi. Molekülün kütle spektroskopi Q-TOF analiz sonucu (Şekil 5. 

51) moleküler iyon piki [M+H]+ =454,32 g/mol belirlendi. Elde edilen veriler 

ışığında 9 numaralı molekülün yapısı doğrulandı. 
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6.1.17    Bileşik 10’ un Karakterizasyonu  

 

Şekil 6. 21 Bileşik 10’un yapısı 

10 Numaralı ara bileşin yapısı Molekülün kütle spektroskopi Q-TOF (Şekil 5. 53) ile 

aydınlatıldı, analiz sonucu moleküler iyon piki [M+H]+ =516,39 g/mol belirlendi. 

Elde edilen veriler ışığında 10 numaralı molekülün yapısı doğrulandı. 

6.1.18    Bileşik 11’in Karakterizasyonu  

 

Şekil 6. 22 Bileşik 11’in yapısı 

11 Numaralı bileşiğin 1H NMR spektrumu (Şekil 5. 55) incelendiğinde, vinil 

protonunun 5.10-5.05 ppm arasında multiplet olarak, 4.03 ppm de asetilene bağlı 

proton singlet olarak, 3.69-3.60 ppm de iki farklı oksimetilene bağlı toplam 4 

protona ait pikler multiplet olarak gözlemlenmektedir. 13C NMR spektrumu (Şekil 5. 

56) incelediğinde triazin halkasında ki üç farklı karbon piki 173.56 ppm, 173.04 

ppm ve 172.41 ppm olarak,  vinil karbona ait iki farklı pik 131.22 ppm ve 124.76 

ppm, asetilene bağlı iki farklı karbon piki 84.88 ppm ve 70.69 ppm, iki farklı 

oksimetilene ait karbon pikleri ise 62.94 ppm ve 61.07 ppm’de gözlemlendi. 

Molekülün kütle spektroskopi Q-TOF analiz sonucu (Şekil 5. 57) moleküler iyon piki 

[M+H]+ =444,31 g/mol belirlendi. Elde edilen veriler ışığında 11 numaralı 

molekülün yapısı doğrulandı. 
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6.1.19    Bileşik 12’nin Karakterizasyonu  

 

Şekil 6. 23 Bileşik 12’nin yapısı 

12 Numaralı ara bileşiğin yapısı Molekülün kütle spektroskopi Q-TOF (Şekil 5. 64) 

ile aydınlatıldı, analiz sonucu moleküler iyon piki [M+H]+ =367,19 g/mol belirlendi. 

Elde edilen veriler ışığında 12 numaralı  molekülün yapısı doğrulandı. 

6.1.20    Bileşik 13’ un Karakterizasyonu  

 

Şekil 6. 24 Bileşik 13’ün yapısı 

13 Numaralı bileşiğin 1H NMR spektrumu (Şekil 5. 66) incelendiğinde, benzene ait 

3 adet aromatik proton singlet olarak 7.57 ppm de, benzene bağlı asetilende ki 3 

adet proton ise 3.12 de singlet olarak gözlemlendi. 13C NMR spektrumu (Şekil 5. 67) 

incelediğinde, aromatik karbonlar sırasıyla 135.64 ppm ve 122.95 ppm de, asetilen 

karbonları ise 81.59 ppm ve 78.71 ppm’de gözlemlendi. Molekülün kütle 

spektroskopi Q-TOF analiz sonucu (Şekil 5. 68) moleküler iyon piki [M]+ =150,05 

g/mol belirlendi. Elde edilen veriler ışığında 13 numaralı molekülün yapısı 

doğrulandı. 
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6.1.21    Bileşik 14’ün Karakterizasyonu  

 

Şekil 6. 25 Bileşik 14’ün yapısı 

14 Numaralı bileşiğin 1H NMR spektrumu (Şekil 5. 87) incelendiğinde, aromatik 

protonların sırasıyla, 7.47 ppm de triplet triplet, 7.60 ppm de triplet ve 7.18 ppm de 

doublet olarak gözlemlendi. 13C NMR spektrumu (Şekil 5. 88)  incelediğinde, 

triazinde bulunan iki farklı karbon piki 173.15 ppm ve 171.18 ppm , aromatik 

karbonlar ise sırasıyla 151.08 ppm, 130.01 ppm, 127.05 ppm ve 121.04 ppm’de 

gözlemlendi. Molekülün kütle spektroskopi Q-TOF analiz sonucu (Şekil 5. 89) 

moleküler iyon piki [M+H]+ =241,98 g/mol belirlendi. Elde edilen veriler ışığında 14 

numaralı  molekülün yapısı doğrulandı. 

6.1.22    Bileşik 15’in Karakterizasyonu  

 

Şekil 6. 26 Bileşik 15’in yapısı 

15 Numaralı bileşiğin 1H NMR spektrumu (Şekil 5. 108) incelendiğinde, aromatik 

protonların sırasıyla, 8.05 ppm de doublet ve 6.93 ppm de doublet olarak, 

oksimetilen protonu ise 4.01 ppm de triplet olarak gözlemlendi. 13C NMR spektrumu 

(Şekil 5. 109)  incelediğinde, karbonil karbonunun 171.60 ppm de, alkoksi grubuna 

bağlı karbon ise 163.69 ppm de ve oksimetilene ait karbon 68.29 ppm de 

gözlemlendi. Elde edilen veriler ışığında  15 numaralı molekülün yapısı doğrulandı. 
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6.1.23 Bileşik 17’nin Karakterizasyonu  

 

Şekil 6. 27 Bileşik 17’nin yapısı 

Final ürünü olan 17 numaralı bileşiğin 1H NMR spektrumu (Şekil 5. 16) 

incelendiğinde, 3.63 ppm de oksimetilene bağlı protonlara ait pik triplet olarak 

gözlemlendi. 13C NMR spektrumu (Şekil 5. 17) incelediğinde, merkezde bulunan 

triazine ait simetri olan 3 karbona ait pik 172.43 ppm , kollarda bulunan triazin 

halkasına ait iki farklı karbona ait pikler 173.41 ppm ve 172.96 ppm, asetilen 

karbonlarına ait iki farklı pik ise 92.85 ppm ve 90.43 ppm olarak gözlemlendi. 

Molekülün kütle spektroskopi Q-TOF analiz sonucu (Şekil 5. 18) moleküler iyon piki 

[M+H]+ =1496,21 g/mol belirlendi. Elde edilen veriler ışığında  17 numaralı 

molekülün yapısı doğrulandı. 

6.1.24  Bileşik 18’in Karakterizasyonu  

 

Şekil 6. 28 Bileşik 18’in yapısı 
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Final ürünü olan 18 numaralı bileşiğin 1H NMR spektrumu (Şekil 5. 40) 

incelendiğinde, vinil protonunun 5.11 – 4.93 ppm arasında multiplet olarak, 

oksimetilene bağlı  protona ait pikler  ise 4.15 - 3.93  ppm triplet olarak 

gözlemlenmektedir. 13C NMR spekrtrumu (Şekil 5. 41) incelediğinde, merkezde 

bulunan triazine ait simetri olan 3 karbona ait pik 170.0 ppm , kollarda bulunan 

triazin halkasına ait iki farklı karbona ait pikler 172.5 ppm ve 172.1 ppm, vinil  

karbona ait iki farklı pik 130.1  ppm ve 123.7 ppm, asetilene bağlı iki farklı karbonun  

108.9 ppm ve 102.6 ppm  ve oksimetilene ait karbon piki 61.9 ppm  olarak 

gözlemlendi. Molekülün kütle spektroskopi Q-TOF analiz sonucu (Şekil 5. 42) 

moleküler iyon piki [M+H]+ =1315,86 g/mol belirlendi. Elde edilen veriler ışığında  

18 numaralı molekülün yapısı doğrulandı. 

6.1.25 Bileşik 19’un Karakterizasyonu  

 

Şekil 6. 29 Bileşik 19’un yapısı 

Final ürünü olan 19 numaralı bileşiğin 1H NMR spektrumu (Şekil 5. 59) 

incelendiğinde, vinil protonunun 5.05-5.01 ppm arasında multiplet olarak, 3.65-

3.51 ppm de iki farklı oksimetilene bağlı toplam 4 protona ait pikler multiplet olarak 

gözlemlenmektedir. 13C NMR spektrumu (Şekil 5. 60) incelediğinde, merkezde 

bulunan triazine ait simetri olan 3 karbona ait pik 164.84 ppm , kollarda bulunan 

triazin halkasına ait üç farklı karbona ait pikler 173.8 ppm, 171.14 ppm ve 170.77 

ppm, vinil karbona ait iki farklı pik 131.17  ppm ve 124.7 ppm, asetilene bağlı iki 

farklı karbonun  109.7 ppm ve 104.25 ppm  ve oksimetilene ait karbon piki 62.85 

ppm  olarak gözlemlendi. Molekülün kütle spektroskopi Q-TOF analiz sonucu (Şekil 
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5. 61) moleküler iyon piki [M+H]+ =1406.04 g/mol belirlendi. Elde edilen veriler 

ışığında 19 numaralı molekülün yapısı doğrulandı. 

6.1.26 Bileşik 20’nin Karakterizasyonu  

 

Şekil 6. 30 Bileşik 20’nin yapısı 

Final ürünü olan 20 numaralı bileşiğin 1H NMR spektrumu (Şekil 5. 71) 

incelendiğinde, 7.54 ppm de aromatik protonlar singlet olarak, 4.30 ppm de 

oksimetilene bağlı protonlara ait pik triplet olarak gözlemlendi. 13C NMR spektrumu 

(Şekil 5. 72) incelediğinde, kollarda bulunan triazin halkasında ki iki farklı karbona 

ait pikler 172.66 ppm ve 171.26 ppm, merkezde ki benzende olan 2 farklı aromatik 

karbon piki 135.08 ppm ve 123.82 ppm de, asetilen karbonlarına ait iki farklı pik ise 

103.33 ppm ve 95.77 ppm, oksimetilene ait karbon piki ise 70.89 ppm de 

gözlemlendi. Molekülün kütle spektroskopi Q-TOF analiz sonucu (Şekil 5. 73) 

moleküler iyon piki [M+H]+ =1493,26 g/mol belirlendi. Elde edilen veriler ışığında 

Elde edilen veriler ışığında 20 numaralı molekülün yapısı doğrulandı. 
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6.1.27  Bileşik 21’in Karakterizasyonu  

 

Şekil 6. 31 Bileşik 21’in yapısı 

Final ürünü olan 21 numaralı bileşiğin 1H NMR spektrumu (Şekil 5. 76) 

incelendiğinde, aromatik protonların 7.43 ppm de singlet olarak, vinil protonunun 

4.92 – 4.89 ppm arasında multiplet olarak, oksimetilene bağlı  protona ait pikler  ise 

4.21 – 4.10 ppm triplet olarak gözlemlenmektedir. 13C NMR spektrumu (Şekil 5. 77) 

incelediğinde, kollarda bulunan triazin halkasına ait iki farklı karbona ait pikler 

171.05 ppm ve 165.81 ppm, merkezde bulunan benzene ait iki farklı aromatik 

karbon 132.85 ppm ve 123.42 ppm, vinil karbona ait iki farklı pik 131.35  ppm ve 

124.66 ppm, asetilene bağlı iki farklı karbonun  106.07 ppm ve 86.97 ppm  ve 

oksimetilene ait karbon piki 69.5 ppm  olarak gözlemlendi. Molekülün kütle 

spektroskopi Q-TOF analiz sonucu  (Şekil 5. 78) moleküler iyon piki [M+H]+ 

=1311,81 g/mol belirlendi. Elde edilen veriler ışığında 21 numaralı molekülün 

yapısı doğrulandı. 
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6.1.28 Bileşik 22’nin Karakterizasyonu  

 

Şekil 6. 32 Bileşik 22’nin yapısı 

Final ürünü olan 22 numaralı bileşiğin 1H NMR spektrumu (Şekil 5. 81) 

incelendiğinde aromatik protona ait pikler 7.54 ppm de singlet olarak, vinil 

protonuna ait pikler  5.05 – 5.00 ppm arasında multiplet olarak, iki farklı 

oksimetilene bağlı toplam 4 protona ait pikler ise 3.64 –3.51 ppm de multiplet olarak 

gözlemlenmektedir. 13C NMR spektrumu (Şekil 5. 82)  incelediğinde, kollarda 

bulunan triazin halkasına ait üç farklı karbona ait pikler 173.11 ppm, 173.37 ppm 

ve 171.48 ppm de, merkezde bulunan benzene ait iki aromatik karbona ait pikler 

135.10 ppm ve 124.95 ppm de, vinil karbona ait iki farklı pik 131.35  ppm ve 124.98 

ppm, asetilene bağlı iki farklı karbona ait pikler 103.37 ppm ve 95.78 ppm  ve iki 

farklı oksimetilene ait karbon pikleri 63.05 ppm ve 61.15 ppm olarak gözlemlendi. 

Molekülün kütle spektroskopi Q-TOF analiz sonucu (Şekil 5. 83) moleküler iyon piki 

[M+H]+ =1403,09 g/mol belirlendi. Elde edilen veriler ışığında 22 numaralı 

molekülün yapısı doğrulandı. 



 

225 

 

6.1.29  Bileşik 23’ün Karakterizasyonu  

 

Şekil 6. 33 Bileşik 23’ün yapısı 

Final ürünü olan 23 numaralı bileşiğin 1H NMR spektrumu (Şekil 5. 91) 

incelendiğinde, aromatik protonlar sırasıyla 7.50  ppm de multiplet, 7.40 ppm de 

triplet ve 7.16 ppm de doublet olarak pik verdiği gözlemlendi, 3.64 ppm de 

oksimetilene bağlı protonlara ait pik triplet olarak gözlemlendi. 13C NMR spektrumu 

(Şekil 5. 92) incelediğinde, merkezde ve kollarda bulunan triazin halkasına ait  dört 

farklı karbona ait pikler 171.29 ppm, 171.26 ppm, 170.48 ppm ve 165.52 ppm’ de, 

aromatik karbonlara ait ait olan 4 farklı aromatik karbon piki 151.72 ppm, 128.58 

ppm, 124.43 ppm ve 122.27 ppm’ de, asetilen karbonlarına ait iki farklı pik ise 107.7 

ppm ve 89.85 ppm, oksimetilene ait karbon piki ise 64.69 ppm de gözlemlendi. 

Molekülün kütle spektroskopi Q-TOF analiz sonucu (Şekil 5. 93) moleküler iyon piki 

[M+H]+ =1116,85 g/mol belirlendi. Elde edilen veriler ışığında Final ürünü olan 23 

numaralı molekülün yapısı doğrulandı. 

6.1.30 Bileşik 24’ün Karakterizasyonu  

 

Şekil 6. 34 Bileşik 24’ün yapısı 
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Final ürünü olan 24 numaralı bileşiğin 1H NMR spektrumu (Şekil 5. 95) 

incelendiğinde, aromatik protonlar sırasıyla 7.7 ppm, 7.6 ppm ve 7.5 ppm’ de pik 

verdiği gözlemlendi, vinil protonuna ait sinya 5.09-5.05 ppm’ de ve  oksimetilene 

bağlı protona ait pik ise 4.54-4.10 ppm’ de  gözlemlendi. 13C NMR spektrumu (Şekil 

5. 96) incelediğinde, merkezde ve kollarda bulunan triazin halkasına ait  dört farklı 

karbona ait pikler 171.81 ppm, 170.68 ppm, 166.40 ppm ve 165.56 ppm’ de,  

aromatik protona ait olan 3 farklı aromatik karbon piki 164.12 ppm,131.27 ppm ve 

124.68 ppm’ de, vinil karbonuna ait pikler ise  ise sırasıyla 131.89 ppm ve 124.74 

ppm’ de, asetilen karbonlarına ait iki farklı pik ise 105.14 ppm ve 96.35 ppm’ de, 

oksimetilene ait karbon piki ise 65.68 ppm de gözlemlendi. Molekülün kütle 

spektroskopi Q-TOF analiz sonucu (Şekil 5. 97) moleküler iyon piki [M]+ =996,52 

g/mol belirlendi. Elde edilen veriler ışığında Final ürünü olan 24 numaralı 

molekülün yapısı doğrulandı. 

6.1.31 Bileşik 25’in Karakterizasyonu 

 

25 Numaralı bileşiğin 1H NMR spektrumu (Şekil 5. 99) incelendiğinde, vinil 

protonunun 5.13-5.05 ppm arasında multiplet olarak, 4.57 -4.39 ppm de 

oksimetilene bağlı 2 protona ait pikler multiplet olarak gözlemlendi. 13C NMR 

spektrumu (Şekil 5. 100) incelediğinde, triazin halkasında ki triazin halkasında 

bulunan simetri 3 karbona ait pik 170.02 ppm de, vinil karbona ait iki farklı pik 

130.87 ppm ve 123.45 ppm, oksimetilene ait karbon piki ise 60.64 ppm de 

gözlemlendi. Elde edilen veriler ışığında 25 numaralı molekülün yapısı doğrulandı. 
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6.1.32 Bileşik 26’nın Karakterizasyonu 

 

Şekil 6. 35 Bileşik 26’nın yapısı 

26 Numaralı bileşiğin 1H NMR spektrumu (Şekil 5. 102) incelendiğinde, 4.38 ppm 

de oksimetilene bağlı protona ait pikler triplet olarak gözlemlendi. 13C NMR 

spektrumu (Şekil 5. 103) incelediğinde, triazin halkasında ki  karbon piki 

173.11ppm de ve oksimetilene ait karbon piki 68.52 ppm de gözlemlendi. Elde 

edilen veriler ışığında 26 numaralı molekülün yapısı doğrulanmıştır. 

6.1.33 Bileşik 27’nin Karakterizasyonu 

 

Şekil 6. 36 Bileşik 27’nin yapısı 

27 Numaralı bileşiğin 1H NMR spektrumu (Şekil 5. 112) incelendiğinde, aromatik 

protonların sırasıyla, 8.10 ppm de doublet ve 6.98 ppm de doublet olarak, 

oksimetilen protonu ise 4.03 ppm de triplet olarak gözlemlendi. 13C NMR spektrumu 

(Şekil 5. 113)  incelediğinde, merkezde bulunan triazin halkasına ait  karbona ait pik 

164.21 ppm, karboksil grubunda ki karbon piki ve oksijene bağlı aromatik karbon 

pikleri 164.02 ppm ve 162.39 ppm, diğer aromatik karbon pikleri ise 132.82 ppm, 

120.99 ppm ve 114.55 ppm ve oksimetilene ait karbon piki ise 68.43 ppm de 

gözlemlendi. Molekülün kütle spektroskopi Q-TOF analiz sonucu (Şekil 5. 114) 
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moleküler iyon piki [M+H]+ =994,67 g/mol belirlendi. Elde edilen veriler ışığında 27 

numaralı molekülün yapısı doğrulanmıştır. 

6.1.34 Triazin Esaslı Organik Tuz (TEOT) 1’in Karakterizasyonu 

 

Şekil 6. 37 TEOT 1’in yapısı 

Mezogenik birimin, triazin esaslı makromolekül ve 4-DBA  arasında iyonik 

etkileşimin oluşumu FT-IR ve  NMR spektroskopisi ile kontrol edildi. FT-IR 

spektrumunda 4-DBA’ya ait 1680 cm-1 piki iyonik komplekste kaybolduğu 

gözlemlendi (Şekil 6. 38). Triazin esaslı makromolekül, 4-DBA ve organik tuzun 

NMR spektrumları incelendiğinde,  alkoksi benzoat biriminin aromatik protonlarına 

karşılık gelen sinyaller, aromatik halkanın elektron yoğunluğundaki artışa bağlı 

olarak sırasıyla 8.05 ppm ve 6.95 ppm'den 7.96 ppm ve 6.84 ppm'ye kaymaktadır. 

Benzer şekilde, iyon kompleksindeki 4-DBA'nın oksimetilen protonlarının 

sinyalleri, 4.05 ppm'deki saf 4-DBA sinyallerine kıyasla daha yüksek alan olan 3.95 

ppm'ye kaymaktadır (Şekil 6. 39). Ek olarak, 4.27 ppm deki triazin esaslı 

makromoleküle ait üçlü sinyaller, elektron yoğunluğunun değişmemesi nedeniyle 

iyonik kompleksleşme ile kayma göstermemektedir. 13C NMR spektrumları 

incelediğinde, karbonil karbonunun 171.6' dan 173.10 ppm'e kaydığını 

göstermektedir, bu değişimin sebebi iyonik etkileşimden sonra elektron 

yoğunluğunun azalmasından dolayıdır, alkoksi grubuna komşu karbon atomunun 

sinyalleri, iyonik etkileşim karbonun elektron yoğunluğunda azda olsa artışa yol 

açtığından dolayı 163.69 ppm den 163.57 ppm e kaydığı gözlemlendi (Şekil 6. 40). 

Elde edilen veriler ışığında TEOT 1’in  yapısı doğrulandı. 
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Şekil 6. 38 Bileşik 17, 4-DBA ve TEOT 1’in FT-IR spektrumu 

 

Şekil 6. 39 Bileşik 17, 4-DBA ve TEOT 1’in 1H NMR spektrumu 

 

Şekil 6. 40 4-DBA ve TEOT 1’in 13C NMR spektrumu 
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6.1.35    Triazin Esaslı Organik Tuz (TEOT) 2’nin Karakterizasyonu 

  
Şekil 6. 41 TEOT 2’nin yapısı 

Mezogenik birimin, triazin esaslı makromolekül ve 4-DBA arasında iyonik 

etkileşimin oluşumu FT-IR ve NMR spektroskopisi ile kontrol edildi. FT-IR 

spektrumunda 4-DBA’ya ait 1680 cm-1 piki iyonik komplekste kaybolduğu 

gözlemlendi (Şekil 6. 42). Triazin esaslı makromolekül, 4-DBA ve organik tuzun 

NMR spektrumları incelendiğinde,  alkoksi benzoat biriminin aromatik protonlarına 

karşılık gelen sinyaller, aromatik halkanın elektron yoğunluğundaki artışa bağlı 

olarak sırasıyla 8.05 ppm ve 6.95 ppm'den 7.98 ppm ve 6.86 ppm' e kaymaktadır. 

Benzer şekilde, iyon kompleksindeki 4-DBA'nın oksimetilen protonlarının 

sinyalleri, 4.05 ppm' deki saf 4-DBA sinyallerine kıyasla daha yüksek alan olan 3.95 

ppm' e kaymaktadır (Şekil 6. 43). Ek olarak, 4.15-3.97 ppm deki triazin esaslı 

makromoleküle ait multiplet sinyaller, elektron yoğunlunun değişmemesi nedeniyle 

iyonik kompleksleşme ile kayma göstermemektedir. 13C NMR spektrumları 

incelediğinde, karbonil karbonunun 171.60 dan 172.50 ppm' e kaydığını 

göstermektedir, bu değişimin sebebi iyonik etkileşimden sonra elektron 

yoğunluğunun azalmasından dolayıdır, alkoksi grubuna komşu karbon atomunun 

sinyalleri, iyonik etkileşim karbonun elektron yoğunluğunda azda olsa artışa yol 

açtığından dolayı 163.6 ppm den 163.5 ppm’e kaydığı gözlemlendi (Şekil 6. 44). Elde 

edilen veriler ışığında TEOT 2’nin  yapısı doğrulandı. 
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Şekil 6. 42 Bileşik 18, 4-DBA ve TEOT 2’nin FT-IR spektrumu 

 

Şekil 6. 43 Bileşik 18, 4-DBA ve TEOT 2’nin 1H NMR spektrumu 
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Şekil 6. 44 4-DBA ve TEOT 2’nin 13C NMR spektrumu 

6.1.36 Triazin Esaslı Organik Tuz (TEOT) 3’ nin Karakterizasyonu 

Şekil 6. 45 TEOT 3’ün yapısı 

Mezogenik birimin, triazin esaslı makromolekül ve 4-DBA  arasında iyonik 

etkileşimin oluşumu FT-IR ve NMR spektroskopisi ile kontrol edildi. FT-IR 

spektrumunda 4-DBA ya ait 1680 cm-1 piki iyonik komplekste kaybolduğu 

gözlemlendi (Şekil 6. 46). 
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Şekil 6. 46 Bileşik 19, 4-DBA ve TEOT 3’ün FT-IR spektrumu 

6.1.37 Triazin Esaslı Organik Tuz (TEOT) 4’ün Karakterizasyonu 

 

Şekil 6. 47 TEOT 4’ün yapısı 

Mezogenik birimin, triazin esaslı makromolekül ve 4-DBA arasında iyonik 

etkileşimin oluşumu FT-IR ve NMR spektroskopisi ile kontrol edildi. FT-IR 

spektrumunda 4-DBA’ya ait 1680 cm-1 piki iyonik komplekste kaybolduğu 

gözlemlendi (Şekil 6. 48). 
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Şekil 6. 48 Bileşik 20, 4-DBA ve TEOT 4’ün FT-IR spektrumu  

6.1.38 Triazin Esaslı Organik Tuz (TEOT) 5’in Karakterizasyonu 

Şekil 6. 49 TEOT 5’in yapısı 

Mezogenik birimin, triazin esaslı makromolekül ve 4-DBA arasında iyonik 

etkileşimin oluşumu FT-IR ve NMR spektroskopisi ile kontrol edildi. FT-IR 

spektrumunda 4-DBA’ya ait 1680 cm-1 piki iyonik komplekste kaybolduğu 

gözlemlendi (Şekil 6. 50). 
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Şekil 6. 50 Bileşik 21, 4-DBA ve TEOT 5’in FT-IR spektrumu  

6.1.39 Triazin Esaslı Organik Tuz (TEOT) 6’nın Karakterizasyonu 

Şekil 6. 51 TEOT 6’nın yapısı 

Mezogenik birimin, triazin esaslı makromolekül ve 4-DBA arasında iyonik 

etkileşimin oluşumu FT-IR ve NMR spektroskopisi ile kontrol edildi. FT-IR 

spektrumunda 4-DBA’ya ait 1680 cm-1 piki iyonik komplekste kaybolduğu 

gözlemlendi (Şekil 6. 52). 
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Şekil 6. 52 Bileşik 22, 4-DBA ve TEOT 6’nın FT-IR spektrumu  

6.1.40 Triazin Esaslı Organik Tuz (TEOT) 7’ nin Karakterizasyonu 

 

Şekil 6. 53 TEOT 7’nin yapısı 

Mezogenik birimin, triazin esaslı makromolekül ve 4-DBA  arasında iyonik 

etkileşimin oluşumu FT-IR ve NMR spektroskopisi ile kontrol edildi. FT-IR 

spektrumunda 4-DBA’ya ait 1680 cm-1 piki iyonik komplekste kaybolduğu 

gözlemlendi (Şekil 6. 54). Triazin esaslı makromolekül, 4-DBA ve organik tuzun 

NMR spektrumları incelendiğinde,  alkoksi benzoat biriminin aromatik protonlarına 

karşılık gelen sinyaller, aromatik halkanın elektron yoğunluğundaki artışa bağlı 

olarak sırasıyla 8.05 ppm ve 6.95 ppm'den 7.98 ppm ve 6.86 ppm' e kaymaktadır. 

Benzer şekilde, iyon kompleksindeki 4-DBA'nın oksimetilen protonlarının 

sinyalleri, 4.05 ppm' deki saf 4-DBA sinyallerine kıyasla daha yüksek alan olan 3.95 
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ppm' e kaymaktadır (Şekil 6. 55). Ek olarak, 4.15-3.97 ppm deki triazin esaslı 

makromoleküle ait multiplet sinyaller, elektron yoğunlunun değişmemesi nedeniyle 

iyonik kompleksleşme ile kayma göstermemektedir. 13C NMR spektrumları 

incelediğinde, karbonil karbonunun 171.6' dan 172.50 ppm' e kaydığını 

göstermektedir, bu değişimin sebebi iyonik etkileşimden sonra elektron 

yoğunluğunun azalmasından dolayıdır, alkoksi grubuna komşu karbon atomunun 

sinyalleri, iyonik etkileşim karbonun elektron yoğunluğunda azda olsa artışa yol 

açtığından dolayı 163.6 ppm den 163.5 ppm’e kaydığı gözlemlendi (Şekil 6. 56). 

 

Şekil 6. 54 Bileşik 25, 4-DBA ve TEOT 7’nin FT-IR spektrumu  
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Şekil 6. 55 Bileşik 25, 4-DBA ve TEOT 7’nin 1H NMR spektrumları 

 

Şekil 6. 56  4-DBA ve TEOT 7’nin 13C NMR  spektrumu 
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6.1.41 Triazin Esaslı Organik Tuz (TEOT) 8’in Karakterizasyonu 

 

Şekil 6. 57 TEOT 8’in yapısı 

Mezogenik birimin, triazin esaslı makromolekül ve 4-DBA  arasında iyonik 

etkileşimin oluşumu FT-IR ve NMR spektroskopisi ile kontrol edildi. FT-IR 

spektrumunda 4-DBA ya ait 1680 cm-1 piki iyonik komplekste kaybolduğu 

gözlemlendi (Şekil 6. 59). Triazin esaslı makromolekül, 4-DBA ve organik tuzun 

NMR spektrumları incelendiğinde,  alkoksi benzoat biriminin aromatik protonlarına 

karşılık gelen sinyaller, aromatik halkanın elektron yoğunluğundaki artışa bağlı 

olarak sırasıyla 8.05 ppm ve 6.95 ppm'den 8.04 ppm ve 6.93 ppm' e kaymaktadır. 

Benzer şekilde, iyon kompleksindeki 4-DBA'nın oksimetilen protonlarının 

sinyalleri, 4.05 ppm' deki saf 4-DBA sinyallerine kıyasla daha yüksek alan olan 4.03 

ppm' e kaymaktadır (Şekil 6. 58).  

 



 

240 

 

 

Şekil 6. 58 Bileşik 27, 4-DBA ve TEOT 8’in 1H NMR  spektrumu 

 

Şekil 6. 59 Bileşik 27, 4-DBA ve TEOT 8’in FT-IR spektrumu 
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6.1 Sonuç ve Öneriler 

Tez çalışması kapsamında sentezlenen triazin esaslı makromoleküllerin ve triazin 

esaslı organik tuzların karakterizasyonu 1H NMR, 13C NMR, FT-IR VE Q-TOF gibi 

spektroskopik yöntemlerle aydınlatıldı. Triazin esaslı organik tuzların mesomorfik 

özelliklerinin incelenmesi için polarizasyon mikroskobu ve DSC kullanıldı. 

Birinci seride merkezde triazin halkası ve buna asetilenik köprülerle bağlanmış olan 

dialkoksi sübstitüye edilmiş üç adet triazin kolları bulunmaktadır . Bu kollardan ikisi 

(molekül 17 ve 18) sırasıyla akiral ve kiral alkoksi  zincirleri içermekte ve diğeri de 

(molekül 19) kiral ve akiral alkoksi  zincirlerini birlikte içermektedir.  

İkinci seride merkezde benzen halkası ve buna asetilenik köprülerle bağlanmış olan 

dialkoksi sübstitüye edilmiş üç adet triazin kolları bulunmaktadır . Bu kollardan ikisi 

(molekül 20 ve 21) sırasıyla akiral ve kiral alkoksi  zincirleri içermekte ve diğeri de 

(molekül 22) kiral ve akiral alkoksi  zincirlerini birlikte içermektedir.  

Üçüncü seride ise merkezdeki triazin halkasına asetilenik köprülerle bağlanmış olan 

dialkoksi sübstitüye edilmiş iki adet triazin kolları ve fenoksi substitüye bağlıdır. Bu 

kollardan ikisi (molekül 23 ve 24) sırasıyla akiral ve kiral alkoksi  zincirleri 

içermektedir. 

Dördüncü seride ise triazin halkasına (molekül 25 ve 26) sırasıyla akiral ve kiral 

alkoksi grupları içeren zincirler üçlü olarak bağlanmıştır. 27 ve 28’in yapısı triazin 

halkasına üçlü sübstitüye bağlanmış, uzun alkoksi zincirleri içeren 4-n-alkoksi 

benzoat içermektedir. 

Triazin esaslı makromoleküllerin mesomorfik incelemeleri sonucunda sıvı kristal 

özellik göstermediği saptandı. Triazin halkasında ki azot atomunun hidrojen bağı 

yapabilme özelliğinden yola çıkarak, sıvı kristal özelliğe sahip olan 4-dodesiloksi 

benzoik asit ile eşdeğer molarda sonifike edilerek elde edilen organik tuzların, 

polarizasyon mikroskobunda incelenen TEOT 1 ve TEOT 2’nin sıvı kristal özellik 

gösterdiği saptandı. DSC’ si alınan TEOT 3, TEOT 4, TEOT 5, TEOT 6, TEOT 7 ve 

TEOT 8’in en az iki erime noktasına sahip olduğu saptandı ve sıvı kristal özellik 

gösterme potansiyeli çok yüksek olduğu anlaşılmaktadır. 
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• Sonuç olarak elde edilen tuzların sıvı kristal özellik gösterme potansiyeli 

olduğu saptanmıştır. 

• TEOT 1’in oda sıcaklığına yakın sıvı kristal özellik gösterdiği tespit edildi. 

• TEOT 1 kolumnar mesofaz (Col) sergilerken TEOT 2 Smektik C (SmC) fazı 

sergilediği tespit edildi. 
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