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OZET

YUKSEK LiSANS TEZIi

ORGANO SULFONAT BIiLESIKLERININ SENTEZI VE
KAREKTERIZASYONU

Ali TOPAL

Mus Alparslan Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Kimya Anabilim Dah

Damisman: Do¢. Dr. Adem Korkmaz

Siilfonat motifi igeren organik maddeler arastirmacilar tarafindan siklikla calisilan biyoaktif
yapisal bir motiftir. Bu motifi i¢eren organik molekiillerin antifungal, antineoplastik, antimikrobiyal,
antikanser, enzim inhibisyonu, fitoremedasyon, anti-su kiifii ve bdcek odldiiriicii gibi birgok biyolojik
etkinliklerinin oldugu bilinmektedir. Daha dnceki ¢alismalarimizda, grubumuz tarafindan stilfonat motifini
iceren yeni organik yapilar basarili bir sekilde sentezlenmis ve bu yapilarin enzim inhibisyonu ve
fitoremedasyon gibi biyolojik aktivite ¢alismalar1 yapilmistir. Bu tez calismasi kapsaminda, biyolojik
etkinlik gostermesi beklenen yeni 10 adet siilfonat tiirevleri sentezlendi. Sentezlenen bilesiklerin '"H NMR,
BC NMR ve HRMS analizleri yapilarak karakterize edildi. Oncelikle, 4-klorobenzaldehit ve 1-(2-
hidroksifenil)etanon ¢ikis maddelerinden 3-(4-klorofenil)-1-(2-hidroksifenil)prop-2-en-1-on bilesiginin
sentezi yapildi. Sonrasinda bu bilesik ile gesitli siilfonil kloriir reaktifleri kullanilarak yeni dekore edilmis
organo siilfonat ester tiirevleri elde edildi.

2025, 58 Sayfa

Anahtar Kelimeler: Organo siilfonat bilesikleri, Karakterizasyon, Siilfonat ester, organik sentez
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ABSTRACT

MS THESIS

SYNTHESIS AND CHARACTERIZATION OF ORGANO SULPHONATE
COMPOUNDS

Ali TOPAL

Mus Alparslan University
Natural and Applied Science
Department of Chemistry

Advisor: Assoc. Prof. Adem KORKMAZ

Organic substances containing the sulfonate motif are bioactive structural motifs frequently
studied by researchers. It is known that organic molecules containing this motif have many biological
activities such as antifungal, antineoplastic, antimicrobial, anticancer, enzyme inhibition,
phytoremediation, anti-Oomycete, and insecticide. In our previous studies, new organic structures
containing the sulfonate motif were successfully synthesized by our group and biological studies of these
structures such as enzyme inhibition and phytoremediation were carried out. Ten new sulfonate derivatives
expected to show biological activity were synthesized. The sulfonate derivatives (1-10) were analyzed and
characterized by 'H NMR, '3C NMR, and HRMS. Firstly, 3-(4-chlorophenyl)-1-(2-hydroxyphenyl)prop-2-
en-1-one compound was obtained from 4-chlorobenzaldehyde and 1-(2-hydroxyphenyl)ethanone starting
materials. Afterwards, new decorated organo sulfonate ester derivatives were obtained by using this
compound with various sulfonyl chloride reagents.

2025, 58 Pages

Keywords: Organosulfonate compounds, Characterization, Sulfonate ester, Organic synthesis
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SIMGELER ve KISALTMALAR

MePh : Toluen

FPh : Floro fenil

Me : Metil

Et : Etil

Ph : Fenil

Py : Piridin

BuPh : Butilfenil

DMF : Dimetilformamid

TEA : Trietilamin

uM : Mikro molar

Ar : Aril grubu

R : Alkil grubu

FRAP : Ferrik indirgeyici antioksidan giicii

CUPRAC : Bakir(Il) indirgeyici antioksidan kapasite

ABTS : (2,2'-azino-bis(3-etilbenzotiazolin-6-siilfonik asit)
MHz : Megahertz

NMR : Niikleer Manyetik Rezonans

GRUMLAB : Giresun Universitesi Merkezi Arastirma Laboratuvar1 Uygulama ve

Arastirma Merkezi
Q-TOF LC/MS  : Kuadrupol S1vi Kromatografi Ugus Zamanli Kiitle Spektrometre

DAYTAM : Dogu Anadolu yiiksek teknoloji uygulama ve arastirma merkezi
MeO : Metoksi

mL : Mililitre

mmol : Milimol

Rt : Oda sicakligi

Ma : Molekiil agirlig

g : Gram

ITK : Ince Tabaka Kromatografisi
E.N. : Erime noktasi

DMSO : Dimetil siilfoksit

) : Kimyasal Kayma

S : Singlet

H : Manyetik alan siddeti

d : Dublet

Hz : Hertz

m : multiple

HRMS : Yiiksek ¢oziiniirliiklii kiitle spektrometrisi
ESI : Elektrosprey Iyonlastirma
m/z : kiitle/ytik

[M+H]* : Kiitle + 1 piki

°C : Santigrat derece

Ar-C : Aril karbon

Ar-H : Aril proton

Ppm : Milyonda bir kisim

H : Proton

dk : Dakika

% : ylizde
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1. GIRIS

Organosiilfonat esterleri, siilfonat grubu (-SO3-) bulunan bir organik ester yapidir.
Bu fonksiyonel siilfonat grubu (-SOs-) bir¢cok alanda kullanilan bilesiklere kimyasal,
teknolojik ve fiziksel 6zellik kazandirir. Siilfonat motifi giiglii elektron ¢ekici 6zellikleri,
bagli oldugu organik molekiiliin elektron etkinliklerini belirler (Xu ve ark., 2019).
Siilfonat motifinin elektron ¢ekme o6zelliginden dolayr diger bilesiklerde bulunan
fonksiyonel gruplarla olan etkilesimlerini arttirir. Ornek olarak, siilfonat motifinin oldugu
aromatik halkalarda, elektrofilik aromatik siibstitiisyon reaksiyonlarinin se¢imliligi
degismektedir. Siilfonatlarin kimyasal 6zellikleri, bagli olduklar1 organik molekiiller ve
diger fonksiyonel gruplarin varligina bagh olarak biiyiik 6l¢iide degisebilir. Siilfonat
motifi, igerdikleri organik molekiil yapisina bagli olarak bir¢cok yeni bilesik yapisina
sahiptir. Bu cesitlilik neticesinde organosiilfonat ester bilesiklerin ¢ok sayida yeni yapilari
mimkiindiir. Siilfonatlarin elektron g¢ekici bilesenlerine gore bagli olduklar1 organik
molekiillerin reaktivitesini etkileyerek kimyasal islemler de segiciligi arttirmasi, bu
bilesiklerin c¢esitli biyolojik etkiler gdstermesini ve tedavi amagh bir¢ok uygulamada
kullanilmasina olanak saglar. Ozellikle organosiilfonat tiirevlerinin biyolojik 6zellikler
bakimindan olduke¢a etkili oldugu tespit edilmistir (Kaur ve ark., 2022). Ek olarak,
siilfonat ester motifini igeren diger yapilar, antibakteriyel (Guo ve ark., 2019), enzim
inhibisyonu (El-Gmala ve ark., 2019), ve goriintiileme ve fototerapdtik ajanlar olarak
potansiyel kullanimlar1 (Simoes ve ark., 2012) acisindan literatiirde kullanildiklari
gbzlenmistir. Bu etkilerin dagilimi ve siilfonat gruplarinin rold, siilfonat tiirevi igeren yeni
bilesiklerin daha az yan etkili olan tedaviler sunma gibi yeni arastirmalarin ¢alisilmasi ile
miimkiindiir. Siilfonat ester motifi igeren yeni bilesiklerin biyolojik etkileri, genellikle
siilfonat gruplar1 ve bagl oldugu organik molekiillere baghdir. Organosiilfonatlarin
biyolojik etkilerinin daha iyi anlagilmasi ve yan etkilerinin degerlendirilmesi i¢in daha

fazla yeni bilesiklerin sentezine ve biyolojik 6zelliklerinin incelenmesine ihtiyag vardir.



2. KAYNAK ARASTIRMASI

Gwaltney ve ark. tarafindan yeni siilfonat analoglarinin sentezi ve biyolojik
degerlendirmesi rapor edilmistir (Gwaltney ve ark., 2001), (Sekil 2.1.). Bilesiklerin
birkag1 hiicre ¢gogalmasinin ve tiibiilin polimerizasyonunun gii¢lii inhibitorleri olarak iyi
etkinlik gosterdigi belirtilmistir. Ayrica, bu bilesiklerin birgok diger antitiimdr ajanlara

direngli olan P-glikoprotein pozitif (+) kanser hiicrelerine karsi da aktif oldugu

belirtilmistir.
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Sekil 2. 1. Siilfonat analoglarinin antitiimor etkinlikleri

Ghazzali ve ark. tarafindan stilfonat esteri tiirevleri sentezlenerek bu bilesiklerin
Insanlardaki ii¢ kanser hiicre hatt1 ve sivrisinek larvalar {izerinde antibakteriyel aktivite

acisindan degerlendirildigi belirtilmistir (Ghazzali ve ark., 2013), (Sekil 2.2.).
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Sekil 2. 2. Bazi Siilfonat esterlerinin antikanser ve antibakteriyel calisilmasi

Trisiklik kumarin-siilfonat hibrit yapilarinin dokuz farkli kanser tiirline karsi
etkinlikleri test edilmis ve bazi tlirevlerin 16semi, kolon kanseri ve bobrek kanseri hiicre

hatlarinda etkileri 6nemli olduklari rapor edilmistir (El1-Gamal, ve ark. 2014), (Sekil 2.3.).

n=1,2

R= Me, Et, n-Pr, c-Pr, Ph,
p-tolil, p-(CF;)CgHy,
p-(tert-butil)CcHy, p-F(CgH,)

Sekil 2. 3. Trisiklik kumarin-siilfonat hibrit yapilarinin kanser ¢alismasi

El-Gamal ve arkadaslar tarafindan yapilan bir ¢calismada siilfonat veya siilfamat
kisimlarina sahip bir dizi arilamid tiirevi sentezlenmis ve bu bilesiklerin steroid siilfataz

enzimine kars1 inhibitor etkisi test edilmistir (EI-Gamal, ve ark. 2016), (Sekil 2.4.).
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Sekil 2. 4. Stilfonat veya sililfamat motiflerini igeren arilamid tlirevlerinin steroid siilfataz

enzimine kars1 inhibitor etkinligi

Chuang ve arkadaglar1 tarafindan piridin-pirazol-siilfonat tiirevleri sentezlenmis,
akut ve kronik enfeksiyonlara neden olan hepatit B viriisline kars1 ila¢ olarak etkinligi
arastirllmistir. Elde edilen sonuclara gore bilesiklerin anti-HBV ilag gelistirme icin

onciliik edecegi vurgulanmistir (Chuang, ve ark. 2016) , (Sekil 2.5.).

o 0 R o0 R
2 =
M5 4 N v o
HN HM=p)
R e "
pGH, '::H
PN, D-NO:
o0y oNOs
pF pF
e pBr
£DMe p-OMa
050 Me 050 Me

Sekil 2. 5. Piridin-pirazol-siilfonat tiirevlerinin hepatit B viriisiine kars1 etkinligi

El-Gamal ve ark., tarafindan raloksifen siilfonat/siilfamat tiirevleri sentezlenmis
ve niikleotid pirofosfataz/fosfodiesteraz-1 ve -3 enzimlerine kars1 etkinligi test edilmistir.
Hedef bilesikler ¢esitli kanser hiicre hatlarinda sitotoksik caligmalara tabi tutulmus ve
kolon kanseri hiicre hattina kars1 yiliksek etkinlik gosterdigi belirtilmistir (El-Gamal, ve
ark. 2019), (Sekil 2.6.).

R= Et, siklohekzil, p-tosil,
p-FCsH,, p-OCH;CgHy,
8-kinolinil

Sekil 2.6. Raloksifen siilfonat/stilfamat tiirevlerinin niikleotid

pirofosfataz/fosfodiesteraz-1 ve -3 enzimlerine karsi etkinligi



Guo ve arkadaslar tarafindan yapilan ¢alismada tiyofen siilfonat grubu iceren bir
dizi yeni kalkon tiirevi sentezlenmis ve antibakteriyel etkinlikleri arastirilmistir. Elde
ettikleri sonuglara gore tiyofen siilfonat grubu iceren kalkon tiirevlerinin ileriki

caligmalarda antibakteriyel ve antiviral ajan tasariminda rol alabilecegi belirtilmistir (Guo
ve ark. 2019), (Sekil 2.7.).

i
{i o ,Jﬂlﬂf ~F R
T P~
o

K= Fh; R= 4-Cl-Ph; R= 2-Cl-Ph; R= 3-Cl-Ph;

R= 2-F-Ph; R= 3-F-Ph; R= 4-F-Ph: R= 2-Br-Ph;

R= 3-Br-Ph; R= 4-Br-Ph; R= 2-Py; R= 2-NOs-Ph;
R= 3.CH4-Ph; R= 4.CHy-Ph; R= 3.4-di-OCHy-Ph; R= 2.4-di-C1-Ph;
R= 24-di-Cl-Ph; R= 3 4-di-Cl-Ph; R= CyH.-Ph; R= 4-Py:

R= 3 d-di-CHy=Ph; R= 2-00H,-Ph.

Sekil 2. 7. Tiyofen siilfonat grubu igeren kalkon tiirevlerinin antibakteriyel etkinlikleri

Semreen ve arkadaslar tarafindan siilfonat tiirevi serisi sentezlemis ve niikleotid
pirofosfataz inhibitorleri olarak degerlendirilmis ve tiirevlerin ¢ogu bazi izoenzimlere

kars1 orta ve iyi diizeyde inhibisyon etkisi gosterdigi rapor edilmistir (Semreen ve ark
2019), (Sekil 2.8.).

*=siklopentil

N _R' Ri=siklohegzil
0, 0 w :
% - o O *=sikloheptil
Ri*=siklooktil
R3= alkil, aril R*=p-siklopentil
R*=2-naftil

Sekil 2. 8. Arilamid-siilfonat hibrit tiirevlerinin niikleotid pirofosfataz inhibitor etkinligi

Benzofuran ve benzotiyofen igeren siilfonat tiirevlerinin pirofosfatazlar /
fosfodiesterazlarin giiclii inhibitdr etkinligine sahip olduklar1 tespit edildigi rapor
edilmistir. Bu bilesiklerin 6zellikle normal hiicrelerden farkli olarak kanser hiicrelerinde

giiclii ve secici oldugu ortaya konmustur (Anbar ve ark. 2020), (Sekil 2.9.).
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Sekil 2. 9. Benzofuran ve benzotiyofen igeren siilfonat hibrit tiirevlerinin pirofosfatazlar

/ fosfodiesterazlarin inhibitor etkinligi

Bir bagka calismada heterosiklik motifi iceren siilfonat tiirevleri sentezlenmis ve
rapor edilmistir. Bu bilesiklerin dogrusal olmayan optik ve dogal bag orbital 6zellikleri

hesaplandig1 rapor edilmistir (Ali ve ark. 2021), (Sekil 2.10.).

0 H‘\T._.;,H H“f"

MNH;

Sekil 2. 10. Heterosiklik motifi iceren siilfonat tlirevlerinin dogrusal olmayan optik

ozelliklerinin incelenmesi

Kaur ve ark. tarafindan, 4-tiyazolidinon ¢ekirdeginin hidrazolil bagl siilfonat
ester analoglarinin yeni bir serisinin in vitro a-glukozidaz inhibitor aktiviteleri ve
antioksidan yoniinden degerlendirildigi rapor edilmistir (Kaur ve ark., 2022), (Sekil
2.11.). Degerlendirilen bilesiklerin standart olan akar boza’ya gore onemli Olgiide o-
glukozidaz inhibisyon etkinligi gosterdigi belirtilmistir. Ayrica, raporlara gore en giiclii
a-glukozidaz inhibisyon etkinligi gosteren tlirev g¢esitli glivenlik testlerinde

degerlendirildigi belirtilmistir.
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2-CF;CgH, trifizopropil)CH,

Sekil 2. 11. 4-Tiyazolidinon motifinin hidrazolil bagl siilfonat ester analoglarinin o-

glukozidaz inhibit6r ve antioksidan aktiviteleri

Yang ve ark., tarafindan sentezlenen siilfonat tiirevlerinin tarimdaki zararh
mantarlara karsi etkinligi test edilmistir. Sentezlenen siilfonat tiirevlerin bitkilerde
tizerinde bulunan mantarlarin biiytimesini engelledigini ortaya koymuslardir (Yang ve

ark., 2022), (Sekil 2.12.).
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Sekil 2. 12. Siilfonat tiirevlerinin tarimdaki zararli mantarlara kars1 etkinligi

Che ve arkadaglar tarafindan 2-siilfoniloksihinokitiol tiirevleri sentezlenmis ve

tarimsal zararlilarina kars1 test edildigi belirtilmistir (Che ve ark. 2022), (Sekil 2.13.).
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Sekil 2. 13. Hinokitioliin siilfonat tiirevlerinin tarimsal zararlilarina karsi etkinligi

Lei ve arkadaslan tarafindan yapilan ¢alismada siilfonat motifi igeren pirazol
karbamid tiirevleri sentezlenmis, mantar ve viriis karsit1 ajan etkinlikleri arastirilmistir.
Elde edilen sonuglara gore yiiksek diizeyde antifungal ve antiviral aktivite gosterdigi

rapor edilmistir (Lei ve ark. 2022), (Sekil 2.14.).

F W .- [l
g, JNH D-5-R
T 0
M. A
M
I-
R=Ph; R=-4-CIPh; R=-2,5-diC1Ph: R=-3-CF;Ph;
R-4-McPh; R=-2-BrPh; R=-3,6-diC1Ph; R=—4-McOPh
R=-2-FPh; R=-3-BrPh: R=-3 4-diC1Ph; P
R--3-FPh; R=-4-BrPh; R--3,5-diFPh; R=LCH,Ph;
R=-4-FFPh: R=-2-N0,Ph; R=-2.5-diFPh: R=-Maphthalene,
R=-2-CIPh; R=-3-N0,Ph; R=-2 4-diCIPh;; R=-2 4 6-triMePh;
R=-3-CIPh; R=-4-N0,Ph; R=-2-CF;Ph; R=-4-'"BuPh

Sekil 2. 14. Siilfonat motifi i¢eren pirazol karbamid tiirevlerinin antifungal ve antiviral

etkinlikleri

Sahin ve arkadaslar1 tarafindan yapilan ¢alismada siilfonat tiirevleri tasarlanmis
ve bu molekiillerin metabolik enzimlere kars: test edildigi rapor edilmistir. Elde edilen
molekiillerden bazilarinin izoenzimlere kars1 yiiksek diizeyde inhibisyon etkisi gosterdigi

belirtilmistir (Sahin ve ark., 2022), (Sekil 2.15.).

Ry Re
O=”S' on R;, R,=H
o} R, R, =H, OCH;
Ri P"O R}, R, = OCH; OCH;
Yl \O’\ R; = CH;, C¢H;

Sekil 2. 15. Siilfonat tiirevlerinin metabolik enzimlere kars etkinligi



Saglik sorunlarmi onlemek ve tedavi asamasinda kullanmak i¢in yaygin
yontemlerin basinda enzim inhibisyonu gelmektedir. Tirozinaz ve pankreatik lipaz
inhibisyonlar1 06zellikle deri hastaliklar1 ve obezite tedavisinde kullanilmaktadir.
Korkmaz ve Bursal tarafindan siilfonat analogu igeren tlirevlerin tirozinaz ve pankreas

lipazi1 i¢in enzim inhibisyonlar lizerine ¢aligsmalar rapor etmislerdir (Korkmaz ve Bursal,

2022a), (Sekil 2.16.).
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Sekil 2. 16. Benzotiyazol siilfonat tiirevlerinin tirozinaz ve pankreas lipaz enzim

inhibisyon etkinlikleri

Grubumuz tarafindan, trietilamin araciligiyla uygulanan ¢aligmalar sonucunda

salisilaldehit fonksiyonel grubu tasiyan bis(stilfonat) tiirevleri hazirlanmistir (Sekil 2.17.).
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Bu elde edilen bis(siilfonat) tiirevlerinin tirozinaz ve pankreas lipaz enzimleri iizerindeki

etkinligi rapor edilmistir (Korkmaz ve Bursal 2022b).
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Sekil 2. 17. Bis(stilfonat) tiirevlerinin tirozinaz ve pankreas lipaz enzimleri tizerindeki
etkinligi

Grubumuz tarafindan yapilan bir bagka ¢alismada kumarin siilfonat tiirevlerinin
sentezlendigi ve in silico metotla tirozinaz ve pankreatik lipaz inhibitor etkileri

incelenmistir. Elde edilen bilesiklerin pankreatik lipaz inhibitorii olarak potansiyelleri

oldugu vurgulanmistir (Korkmaz 2022), (Sekil 2.18.).
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R o. O
_
O
R, o NSO,R,
R,S0,Cl, DMF, TEA
Z
0-5 °C, 70 dk
R1 /802R3
O o. O
- s
R4
Rl RZ R3
OH H 2-Thiophenyl
OH H 2-Me-5-NO,C¢H;
OH H 2,4,6-(Me)3C6H2
Me OH 2,4,6—(M€)3C6H2
Me OH 2-Thiophenyl
Me OH 2-Naphthyl
Me OH 2,5-(Cl),C¢H;
Me OH 2,5-(Me0),C¢Hj

Sekil 2. 18. Kumarin siilfonat tiirevlerinin in silico metotla tirozinaz ve pankreas lipaz

inhibitor etkileri

Grubumuz tarafinda yapilan ¢alismada siilfonat tiirevleri sentezlenmis, tirozinaz

ve pankreatik lipaz inhibitorleri {izerindeki etkileri incelenmistir. Yapilan incelemeler

sonucunda elde edilen veriler modifiye edilen gruplarin esnek yapisal alanlar olusturarak

iyi derecede yiiksek sonuglar gosterdigi gozlenmistir. Ayrica, hedeflenen siilfonat

tiirevlerinin tibbi 6zellikleri bakimindan emilim, dagilim, metabolizma ve atilim

caligmalari 1yi oldugu gozlenmistir (Korkmaz ve Bursal 2022c¢), (Sekil 2.19.).
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R3 Cl Me F izopropil Me H Br MeO
H H H H H Cl H H

H H H izopropil Me g H H

Sekil 2. 19. Siilfonat tiirevlerinin tirozinaz ve pankreas lipaz inhibitor etkinlikleri

Bir bagka ¢alismada auron-siilfonat hibrit tiirevlerinin asetilkolin esteraz inhibitor

etkinligi calisilmistir (Pourparizi ark. 2023), (Sekil 2.20.).

0
Ra = R2 0
e O 1
.rs'" 0 8 ‘P
y D 5
’ & A

Ry

Sekil 2. 20. Auron-siilfonat hibrit tiirevlerinin asetilkolin esteraz inhibitor etkinligi

He ve arkadaglar1 tarafindan anti-oomycete ve anti-fungal ajanlar1 kesfetmek icin
resveratrol siilfonat tiirevleri tasarlanmis ve tarim tirlinlerindeki zararlilara kars1 onemli
bir calisma oldugu belirtilmistir. Ayrica, potansiyel yeni fungusitlerin gelistirilmesini
saglamak icin resveratrollerin daha fazla modifikasyonu ile saglanmasi gerektigi

belirtilmistir (He ve ark., 2023), (Sekil 2.21.).
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O Rep-tosi, p-OCH,CgHy 4-tert(biti)CH,
\?QO mesitilen, tri(izopropil)CgHy, p-FCgHy, p-BrCgHy, 3-NO,CgHj, p-
R N02C6H4, 3'N02'4'C|'C6H3, 2'C4H38, naftil

Sekil 2. 21. Resveratrol siilfonat tiirevlerinin anti-oomycete ve anti-fungal etkinlikleri

Li ve arkadaslar1 tarafindan yapilan c¢alismada bir dizi siilfonat tiirevi
sentezlenmis, bitkilerdeki patojenlere karsi savunma enzim aktivitesini dnemli Slgiide
iyilestirebildigi ve bitkilerin hastalik direncini arttirabildigi rapor edilmistir. Bazi
tiirevlerin ise iyi birer bocek oldiiriicii etkisinin oldugu belirtilmistir (Li ve ark. 2023),

(Sekil 2.22.).
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K= 2-F-phayl He A G-inchirphanylsuion K= N0 -phanyl R= progyl K= 2- naphif
Re 4-F-phonyl Re 3CL2-F-phenyl Re 4.0CH;pheny R= Cyclopropy Re phenyl
Rz L d-difkuciophany R 2:Brgharyl Rz &CFypharyl R NN-dimathyl Rz pantaflucrophayl
R= pentafiuorophony R dBrphanyl Re &C{CHsypphany Re 2 Jdinydeabanzahirarmd Rz phanyl
Re 2<Cl-phoaryl R dofir 2:F-phenyl Re {athignyl Re 2ipyridy Re pentafipcrophenyl
Re 3Gl phonyl Re 3CNphamyl Re SCHhanyl

Sekil 2. 22. Siilfonat tiirevlerinin pestisit etkinliklerinin incelenmesi

Grubumuz tarafindan yapilan diger bir ¢alismada, aril siilfonat-naftalin hibrit
yapilar1 sentezlenmis ve in vitro ve in silico pankreatik lipaz ve tirozinaz enzim inhibit6r
ozellikleri degerlendirilmistir (Korkmaz ve ark., 2023a), (Sekil 2.23.). In vitro enzim
aktivitesi sonuclarma gore, bilesiklerin pankreatik lipaz ve tirozinaz enzimlerini 6nemli

Olciide inhibe ettigini ortaya koyulmustur. Pankreas lipazina kars1 olduke¢a diisiik IC50
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degerleri (95,3+4,0 uM) gosterirken, tirozinaz enzimine karsi da etkili inhibisyon

(40,8+3,3 uM) gosterdigi tespit edilmistir.

R'l
@)
ol
5=0

OO R2
. Rl R2 RI R
: -CHO 4-MeOCH, -CHO  C,H; 5
i -CHO 4-CICgH, -H 4-FCH, :
: -CHO 4-BrC¢H, ‘H 2,5-(C1),C4H, E
+ -CHO 2,5-(Cl),C¢H; -H 2,4,6-(CH;);C¢H, !
\ -CHO 2,4,6-((CH;),CH);C¢H, -H 2,4,6-((CH3),CH);,C¢H,

________________________________________________________________

Sekil 2. 23. Siilfonat-naftalin hibrit yapilarinin pankreatik lipaz ve tirozinaz enzim

inhibitor etkinlikleri

Kalkon-stilfonat hibrit tlirevlerinin toksisite tahmini ve biyoaktivite skorlari
acisindan degerlendirilmesi grubumuz tarafindan rapor edilmistir. (Korkmaz 2023),
(Sekil 2.24.).
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o
/
- O
ArS0,Cl
25% NaOH O
Metanol TEA 0-5°C 70 dk O —

Sekil 2. 24. Kalkon-siilfonat hibrit tiirevlerinin in silico yontemle enzim inhibisyon

calismalari

Grubumuz tarafindan yapilan ¢caligmada azometin grubu iceren yeni benzotiyazol

stilfonat hibrit tiirevleri sentezlenmis ve sentezlenen bilesiklerin pankreas lipaz enzimi
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tizerindeki inhibitdr potansiyeli in vitro ve in silico yontemle degerlendirildigi rapor

edilmistir. Ayrica, bilesiklerin emilim dagilimi, metabolizma ve atilim o&zellikleri,

molekiiler 6zellikleri, toksisite tahmini ve biyoaktivite puanlar1 taranarak tespit edildigi

belirtilmistir (Yetissin ve ark., 2023), (Sekil 2.25.).
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RS
.
Oy R
O// \O
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R! H H Me H H H MeO Me Cl
R2 H H H H H H H H H
R3 Cl Br Me Me MeO H H Cl
R4 H H H H H H MeO NO, Cl1
RS H H Me H H H H H H

Sekil 2. 25. Azometin motifi iceren benzotiyazol-siilfonat hibrit tiirevlerinin pankreatik

lipaz inhibitor etkinlikleri

Grubumuz tarafindan yapilan diger bir c¢alismada ise, benzotiazol bazli

bilesiklerin aril siilfonat tlirevlerinin tirozinaz, amilaz ve pankreas lipaz enzim inhibitor

etkinlikleri degerlendirilmistir. Ayrica, siilfonat tiirevlerinin farmakokinetik, ilag

benzerligi ve metabolik olaylardaki etkinligi degerlendirilmistir (Korkmaz ve ark.

2023b), (Sekil 2.26.).
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Sekil 2. 26. Benzotiazol-siilfonat hibrit tiirevlerinin tirozinaz, amilaz ve pankreatik lipaz

enzim inhibitor etkinlikleri

Bir baska calismada da benzofuran veya benzotiyofen iskeleti tasiyan siilfonat ve
siilfamat tiirevlerinin lireaz enzimi iizerindeki etkisi incelenmis ve tiirevlerin ¢ogu
standart inhibitore kars1 daha yiiksek etkinlik gdsterdigi rapor edilmistir (Hashem ve ark.,
2024), (Sekil 2.27.).

X
/ R=CHj,, C,Hs, n-propil,
Siklohekzil, Fenil, 4-toli
O\\ //O , 4-FCH,, NH,, NHCH,,
0 . NcHy,

Sekil 2. 27. Benzofuran veya benzotiyofen iskeleti tasiyan siilfonat ve siilfamat

tiirevlerinin ilireaz enzimi iizerindeki etkinligi

Sui ve arkadaslar1 tarafindan siilfonat tiirevleri sentezlenmis ve fungusit
potansiyellerine yonelik caligma rapor edilmistir. Dort adet bitki patojenik mantarina
kars1 antifungal aktivite agisindan degerlendirilmistir ve incelenen mantar tiirlerinden
birine karsilik antifungal aktivitede kayda deger bir artis oldugu belirtilmistir (Sui ve ark
2024), (Sekil 2.28.).
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CHy

R R=Ph, 3-MeOPh, 3-FPh, 2-BrPh, siklopropil,
ON¢ 2:MePh, 3-MePh, 4-MePh, mesitl 4-MeOPh,
d70  3.FPh, 4-FPh, 3-BrPh, 2NO2Ph, 4-NO2Ph,
0 2-tiyofen, 3-pridil, benzil, Et

\ 0

Sekil 2. 28. Siilfonat Tiirevlerinin fungusit potansiyellerine yonelik ¢alismasi

Bir bagka calismada siilfonat motifi igeren 5-benziliden(tiyo)barbitiirat tiirevleri
sentezlenmis, asetilkolin esteraz ve biitirilkolin  esteraz inhibitér aktivitesi
degerlendirilmis. Toksikolojik testler sonucunda belirli dozlarda en gii¢lii bilesik i¢in
toksisitenin olmadig1 dogrulanmis ve barbitiirat-siilfonat yeni ilaglar i¢in umut verici bir
potansiyelinin oldugunu ortaya konuldugu rapor edilmistir (Kassem ve ark. 2024), (Sekil
2.29.).

R, = 0S0,CH,

R, = 0S0,CH;CH;

R; = 0S0,CH;CH,CHa
CHa, R, = 0S0,CH,

OCHq, R, = 0S0,CH,CH,
OCH,, R, = 080,CH,CH,CH,
0S0,CHj, R, = OCH,
0S0,CHoCHs, Ry = OCHy
S0,CH,CH,CHy, Ry = OCH;
R, = 080,CH,

R, = 0S0,CH,CH,

. R, = 080,CH,CH,CH,8
"R =0CH, Ry = 0S0,CHy
OCHg, Ry = 0S0;CH,CH;
OCHj, R, = 0S0,CH,CH.CH,8
0S0,CHy, R, = OCH,8
0S0,CH,CHy R, = OCH,
0S0,CH,CH:CHy, R, = OCH,

H
H,
H
0

0

x”LN 0 R,

|

WO oolooooo

F o P e s P oS S 3 S B

1
S
I'.|':l

=

[T [T
TxITo

HL e e e 3
W w o onou
L2 oo oo o
I':n:r:l:n:r:l

Sekil 2. 29. Barbitiirat-siilfonat hibrit tiirevlerinin asetilkolin esteraz ve biitirilkolin

esteraz inhibitor aktivitesi
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Basaran ve arkadaslari tarafindan yapilan ¢aligmada kanser hastaliklarina kars1 bir
dizi hidrazon ve siilfonat kisimlarini igeren yapilar tasarlanip sentezlendigi rapor
edilmistir. Bu sentezlenen iirtinler kolon kanseri hiicresi, prostat kanseri hiicresi ve
embriyonik bobrek hiicreleri iizerindeki etkileri incelendigi belirtilmistir. Elde edilen
sentez lrlinlerinden bazilarinin mikromolar diizeyde antikanser aktivite etkisi gosterdigi

vurgulanmistir (Basaran ve ark., 2024), (Sekil 2.30.).
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Sekil 2. 30. Hidrazon-siilfonat hibrit bilesiklerinin kolon kanseri hiicresi, prostat kanseri

hiicresi ve embriyonik bobrek hiicreleri lizerindeki etkileri

Grubumuzun bir diger ¢alismasinda, tiyofen motifi iceren kalkon siilfonat tiirevi
sentezlenmis ve bu bilesiklerin pankreatik lipaz inhibisyon etkinligi degerlendirilmistir.
Elde edilen tiirevlerden bazilarinin pankreatik lipaz baglanma afinitesi i¢in iyi bir

potansiyel inhibitor oldugu belirtilmistir (Aslan ve ark. 2024), (Sekil 2.31.).
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Ar
\/so2 Ar: 2,4,6-(CH;)3C¢Ha, 4-CIC H,,4-CH;CH,,
o 2,4,6-(CHCH,)3C Hy,2,4,5-(C1);CoHa,
T\ 4(C(CHy);CeH,, 2-CH;-5-NO,C H,
— g’ 4-NHCOCH;CgH,, C¢Hs

Sekil 2. 31. Tiyofen motifi tagiyan kalkon-siilfonat tiirevlerinin pankreatik lipaz inhibitor

etkinlikleri

Grubumuz tarafindan yapilan diger bir ¢alismada, metoksi ikameli kalkon-
stilfonat hibrit bilesikleri serisi sentezlenmis ve olasi antiobezite etkinlikleri in vitro ve in
silico pankreatik lipaz inhibisyon aktiviteleri agisindan incelenmistir (Korkmaz ve Bursal
2025), (Sekil 2.32.). Ayrica, FRAP, CUPRAC ve ABTS in vitro yontemleri kullanilarak
antioksidan aktivitelerini aragtirllmistir. Sonu¢ olarak, yeni kalkon-siilfonat hibrit

bilesikleri iyi antioksidan ve pankreatik lipaz inhibitor 6zellikleri gosterdigi gozlenmistir.

:\ 'A'r'\:so
2
/
O
O
Al‘= OCH3
' 2,4,6-(CH;)3C¢H, 2,5-(C1),C¢H;
1 4-CIC(H, 4-CH;C¢H, i
' 4-BrC H, 2,4,5-(Cl);C¢H, :
' 4-CH,0CH, CH; i
' 4-C(CH,);C¢H, 2-C,H;S :
1 2-C,H, 4-FC(H, E
| 2-(CH;)-5-NO,CH, 4-NH(CO)(CH;)CH,!

Sekil 2. 32. Metoksi siibstitiienti igeren kalkon-siilfonat hibrit bilesiklerinin antiobezite

etkinlikleri
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Grubumuz tarafindan yapilan diger bir ¢alismada, bromo ikameli kalkon-siilfonat
hibrit bilesikleri serisi sentezlenmis ve asetilkolinesteraz, pankreatik lipaz ve antioksidan
aktiviteleri agisindan incelenmistir (Bursal ve ark., 2025). FRAP, CUPRAC ve ABTS in

vitro yontemleri kullanilarak antioksidan aktivitelerini incelenmistir.

O A O ~J ;gﬁ:;

MO o Ho- KO HO-

Sekil 2. 33. Bromo siibstitiienti igeren kalkon tiirevlerinin asetilkolinesteraz, pankreatik

lipaz ve Antioksidant 6zellikleri

Yin ve ark., tarafindan yeni dogal iiriin bazl1 anti-oomycete ve anti-fungal ajanlar1
kesfetmek igin, paeonol siilfonatin ¢ok sayida aminoguanidin tiirevi sentezlendigi ve
hedef bilesiklerin tarimsal hastalik olan Phytophthora capsici ve Fusarium graminearum'a
kars1 anti-oomycete ve anti-fungal aktiviteleri rapor edilmistir (Yin ve ark., 2025), (Sekil
2.34)).

SYRY

NH

;TR

HN— o -
HN—

N\ : o/

O\
NaVaVaVs
O
NO2 N02 —
Br NO, cl F

Sekil 2. 34. Siilfonat grubu iceren aminoguanidin tiirevlerinin anti-oomycete ve anti-

fungal aktiviteleri
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Cinar tarafindan arilsiilfonil Schiff bazi tlirevleri sentezlendigi rapor edilmistir.
Ayrica bu hedef molekiillerin antioksidan ve kolinesterazlara kars1 inhibitor etkinlikleri

arastirildigi belirtilmistir (Cinar 2025) (Sekil 2.35).

Ar:  2-(OH)CgH,, 4-(OH)C4H,,

o \_o 4-(OH)-3-(OCH;)C¢H;
Ve 2-(OH)-4-(N(C,Hs),CeHs,
R 3-(OH)C4H,,

2-(OH)-3-(OCH;)C¢H,

OH  3_(0H)-4-(OCH;)C4H,

- o o e o oo om P

Sekil 2. 35. Arilsiilfonil Schiff bazi tiirevlerinin kolinesterazlara ve antioksidan

etkinlikleri

Yaqoob ve ark., tarafindan ¢esitli hidrazon-siilfonat tiirevleri sentezlenmis ve o-
amilaz, aldoz rediiktaz ve a-glukozidaza karsi inhibitor aktiviteleri rapor edilmistir

(Yaqoob ve ark., 2025), (Sekil 2.36).

......................................................................................

F CF3
OCH3 VaVaVaVyl
S a0 OC
— N N
H H

......................................................................................

Sekil 2. 36. Hidrazon-siilfonat tiirevlerinin a-amilaz, aldoz rediiktaz ve a-glukozidaza

kars1 inhibitor aktiviteleri

e mmm— e ———— === = e e === == 7
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3. MATERYAL ve YONTEM
3.1. Materyal

Sentezlenen bilesiklerin 'H ve '*C NMR analizleri Bruker AVANCE I1I 400 MHz
NMR cihaz1 kullanilarak GRUMLAB merkezinde yapilmistir. Ayrica, sentezlenen
bilesiklerin kiitle analizleri Agilent Technologies 6530 Accurate-Mass Q-TOF LC/MS,
ile Atatlirk tniversitesi blinyesinde bulunan DAYTAM tarafindan yapilmistir. Tartim
islemleri Mus Alparslan Universitesi merkezi laboratuvarinda bulunan Radwag Analatik
Hassas Terazi ile saglanmistir. Sentezlenen Bilesiklerin Erime noktasi tayin islemleri

Thermo Scientific cihazi ile yapilmistir.
3.2. Yontem

3.2.1. 3-(4-klorofenil)-1-(2-hidroksifenil)prop-2-en-1-on hazirlanis1 (CK1)

25% NaOH

\ Metano!/
—Cn |

CK1, literatiirde var olan yontem (Borad ve ark., 2014; Korkmaz 2023) hafifce
degistirilerek sentezlendi. 4-klorobenzaldehit (8,18 mmol) ve 1-(2-hidroksifenil)etanon
(8,18 mmol) siseye konuldu. 10 mL metanol ¢6zeltisi eklendi. 40 mL NaOH c¢ozeltisi
(%25) reaksiyon kabina yavase¢a eklendi. Reaksiyon, oda sicakliginda bir gece karistirildi.
Reaksiyon sisesi Ince Tabaka Kromatografisi (ITK) ile izlendi. 5 N HCI ¢ozeltisi
notralizasyon i¢in reaksiyon karisimina konuldu. Ham iiriin elde edildi, kurutuldu ve

metanolden yeniden kristallendirildi.
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p
OH oH
? 0 25% NaOH P
o S
CHj H  Metanol —
\

Sekil 3. 1. CK1’in sentetik yolu

3.2.2. Siilfonat ester tiirevlerinin genel sentezi

70 dk 0 0

CK1 (1 mmol) ve trietilamin (1,2 mmol) 100 mL'lik bir siseye konuldu.
Reaksiyon kabina N,N-Dimetilformamid (DMF, 3 mL) eklendi. Aril siilfonil kloriirler (1
mmol) eklendi. Ham iiriin Ince Tabaka Kromatografisi (ITK) ile izlendi. 70 dakika sonra
reaksiyon sona erdi. Seyreltme i¢in 10 mL su reaksiyon kabina konuldu. Ham iirtinler
filtrelendi. Daha sonra ham firiinler bir desikatérde kurutuldu. Ham iiriinler hekzan-

benzen karisimi ile kristallendirildi.
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ArSO,CI

OH
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Cl

Cl
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DMF, TEA 0-5°C 70dk
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NV Va0
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Cl
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Cl
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Sekil 3. 2. Organo siilfonat ester tiirevlerinin genel sentezi
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4. ARASTIRMA SONUCLARI
4.1. Spektroskopik bulgular

3-(4-klorofenil)-1-(2-hidroksifenil)prop-2-en-1-on (CK1)
OH

OO

E.N. 151-154 °C; Mol kiitlesi: 258.044; Koyu sart; (Verim 62 %):

TH NMR (400 MHz, DMSO),5/ppm: 12.45 (s, 1H, Ar-OH), 8.26 (d, /=7.4 Hz, 1H, Ar
H), 8.07 (d, J=15.5 Hz, 1H, vinil-H), 7.96 (d, J=8.4 Hz, 2H, Ar H), 7.83 (d, J=15.5 Hz,
1H, vinil-H), 7.66-7.52 (m, 3H, Ar H), 7.10-6.97 (m, 2H, Ar H)

13C NMR (100 MHz, DMSO), (ppm): 193.9 (-C=0), 162.1 (Ar-C-OH), 143.7 (Ar-C),
136.9 (Ar-C), 135.9 (Ar-C),133.7 (vinilik-C), 131.28 (Ar-C), 131.24 (2 adet Ar-C), 129.5
(2 adet Ar-C), 123.0 (vinilik-C), 121.2 (Ar-C), 119.7 (Ar-C), 118.1 (Ar-C);

HRMS (ESI) m/z: CisH11ClO2 [M+H] "= 259.044 (hesaplanan), 259.051 (bulunan)

4-(3-(4-klorofenil)akriloil)fenil 2-metil-5-nitrobenzensiilfonat (1)

E.N. 155-157 °C; Mol kiitlesi: 457.038; Krem rengi; (Verim 54%):

IH NMR (400 MHz, DMSO),8/ppm: 8.34-8.17 (m, 2H, Ar H), 7.77 (d, /=8.3 Hz, 1H,
ArH), 7.72-7.62 (m, 4H, Ar H), 7.56-7.44 (m, 3H, Ar H), 7.34 (d, J=8.8 Hz, 1H, Ar H),
7.25 (d, J/=16.0 Hz, 1H, vinil-H), 7.07 (d, J=16.0 Hz, 1H, vinil-H), 2.68 (s, 3H, Ar-
CH3);

13C NMR (100 MHz, DMSO), (ppm): 190.3 (-C=0), 146.8 (Ar-C), 146.0 (Ar-C),
145.7 (Ar-C), 143.9 (Ar-C), 136.0 (Ar-C), 135.4 (Ar-C), 134.7 (Ar-C), 133.7 (vinilik-
(), 133.5 (Ar-C), 133.2 (Ar-C), 130.8 (2 adet Ar-C), 130.7 (Ar-C), 129.5 (Ar-C), 129.4
(2 adet Ar-C), 128.6 (Ar-C), 126.1 (Ar-C), 124.8 (Ar-C), 124.5 (vinilik-C), 20.6 (Ar-
CH3);

HRMS (ESI) m/z: C22H6CINO6S [M+H] = 458.038 (hesaplanan), 458.045 (bulunan)
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4-(3-(4-klorofenil)akriloil)fenil naftalin-2-siilfonat (2)

E.N. 130-133 °C; Mol kiitlesi: 448.053; Krem rengi; (Verim 53%):

TH NMR (400 MHz, DMSO),5/ppm: 8.42 (s, 1H, Ar H), 8.14-8.02 (m, 2H, Ar H),
7.92 (d, J/=7.8 Hz, 1H, Ar H), 7.73-7.47 (m, 8H, Ar H), 7.45-7.34 (m, 2H, Ar H), 7.32-
7.14 (m, 2H, Ar H, vinil-H), 7.04 (d, J/=16.0 Hz, 1H, vinil-H);

13C NMR (100 MHz, DMSO), (ppm): 189.9 (-C=0), 146.4 (Ar-C), 143.2 (Ar-C),
135.7 (Ar-C), 135.5 (Ar-C), 133.9 (vinilik-C), 133.5 (Ar-C), 133.3 (Ar-C), 131.8 (Ar-
C), 131.3 (Ar-C), 130.8 (Ar-C), 130.74 (Ar-C), 130.71 (2 adet Ar-C), 130.49 (Ar-C),
130.45 (Ar-C), 130.3 (Ar-C), 129.9 (Ar-C), 129.2 (2 adet Ar-C), 128.4 (Ar-C), 128.2
(Ar-C), 126.1 (Ar-C), 124.1 (vinilik-C), 122.8 (Ar-C);

HRMS (ESI) m/z: C25H;7C104S [M+H] "= 449.053 (hesaplanan), 449.060 (bulunan)

4-(3-(4-klorofenil)akriloil)fenil 4-klorobenzensiilfonat (3)

E.N. 145-147 °C; Mol kiitlesi: 431.998; Acik sar1 renk; (Verim 55%):

'H NMR (400 MHz, DMSO),5/ppm: 7.82-7.49 (m, 11H, Ar H), 7.34 (d, J=15.6 Hz,
1H, vinil-H), 7.27 (d, J=8.1 Hz, 1H, Ar H), 7.15 (d, J=16.0 Hz, 1H, vinil-H);

13C NMR (100 MHz, DMSO), (ppm): 189.9 (-C=0), 146.3 (Ar-C), 143.5 (Ar-C),
140.8 (Ar-C), 135.8 (Ar-C), 133.8 (vinilik-C), 133.6 (Ar-C), 133.5 (Ar-C), 133.1 (Ar-
C), 130.9 (2 adet Ar-C), 130.8 (Ar-C), 130.5 (2 adet Ar-C), 130.4 (2 adet Ar-C), 129.4
(2 adet Ar-C), 128.4 (Ar-C), 126.2 (Ar-C), 124.0 (vinilik-C);

HRMS (ESI) m/z: C21H14C1,04S [M+H] "= 432.998 (hesaplanan), 433.006 (bulunan)
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4-(3-(4-klorofenil)akriloil)fenil 4-bromobenzensiilfonat (4)

E.N. 148-151 °C; Mol kiitlesi: 475.94847; A¢ik sar1 renk; (Verim 56%):

'H NMR (400 MHz, DMSO),8/ppm: 7.79-7.61 (m, 8H, Ar H), 7.58-7.47 (m, 3H, Ar-
H), 7.35 (d, J/=16.0 Hz, 1H, vinil-H), 7.27 (d, /=8.2 Hz, 1H, Ar H), 7.15 (d, J/=16.0 Hz,
1H, vinil-H);

13C NMR (100 MHz, DMSO), (ppm): 190.0 (-C=0), 146.2 (Ar-C), 143.6 (Ar-C),
135.9 (Ar-C), 133.7 (vinilik-C), 133.6 (Ar-C), 133.4 (Ar-C), 133.3 (2 adet Ar-C), 132.0
(Ar-C), 130.9 (2 adet Ar-C), 130.8 (Ar-C), 130.5 (2 adet Ar-C), 130.0 (Ar-C), 129.2 (2
adet Ar-C), 128.4 (Ar-C), 126.2 (Ar-C), 124.0 (vinilik-C);

HRMS (ESI) m/z: C21H14BrCl04S [M+H] "= 476.948 (hesaplanan), 476.955 (bulunan)

4-(3-(4-klorofenil)akriloil)fenil 4-metoksibenzensiilfonat (5)

OCHj

O
OO
E.N. 106-109 °C; Mol kiitlesi: 428.048; Acik sar1 renk; (Verim 57%):

'H NMR (400 MHz, DMSO),5/ppm: 7.75-7.58 (m, 6H, Ar H), 7.54-7.46 (m, 3H, Ar
H), 7.32 (d, J=16.0 Hz, 1H, vinil-H), 7.24 (d, /=8.1 Hz, 1H, Ar H), 7.13 (d, J=16.0 Hz,
1H, vinil-H), 7.00 (d, J=8.9 Hz, 2H, Ar-H), 3.67 (s, 3H, Ar-OCH3);

13C NMR (100 MHz, DMSO), (ppm): 190.0 (-C=0), 164.5 (Ar-C), 146.5 (Ar-C),
143.2 (Ar-C), 136.7 (Ar-C), 134.0 (Ar-C), 133.6 (vinilik-C), 133.4 (Ar-C), 131.1 (2
adet Ar-C), 130.8 (2 adet Ar-C), 130.6 (Ar-C), 129.4 (2 adet Ar-C), 128.1 (Ar-C),
126.3 (Ar-C), 125.3 (Ar-C), 124.1 (vinilik-C), 115.3 (2 adet Ar-C), 56.1 (Ar-OCH3);

HRMS (ESI) m/z: C22H;7C10sS [M+H] "= 429.048 (hesaplanan), 429.055 (bulunan)
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4-(3-(4-klorofenil)akriloil)fenil tiyofen-2-siilfonat (6)

E.N. 109-112 °C; Mol kiitlesi: 403.994; Acik sar1 renk; (Verim 49%):

'H NMR (400 MHz, DMSO),8/ppm: 8.13 (d, J/=4.9 Hz, 1H, Ar H), 7.81-7.63 (m, 5H,
Ar H), 7.56-7.46 (m, 3H, Ar H), 7.44 (d, J/=15.9 Hz, 1H, vinil-H), 7.26 (d, J/=15.9 Hz,
1H, vinil-H), 7.22-7.14 (m, 2H, Ar H);

13C NMR (100 MHz, DMSO), (ppm): 189.9 (-C=0), 146.5 (Ar-C), 143.4 (Ar-C),
138.1 (Ar-C), 137.1 (Ar-C), 136.8 (Ar-C), 134.0 (Ar-C), 133.6 (vinilik-C), 133.5 (Ar-
Q), 132.8 (Ar-C), 130.9 (2 adet Ar-C), 130.8 (Ar-C), 129.5 (2 adet Ar-C), 129.0 (Ar-C),
128.5 (Ar-C), 126.4 (Ar-C), 123.7 (vinilik-C);

HRMS (ESI) m/z: C19H;3C104S, [M+H] "= 404.994 (hesaplanan), 405.001 (bulunan)

4-(3-(4-klorofenil)akriloil)fenil benzensiilfonat (7)

E.N. 98-101 °C; Mol kiitlesi: 398.037; A¢ik sar1 renk; (Verim 59%):

TH NMR (400 MHz, DMSO),8/ppm: 7.78-7.60 (m, 7H, Ar H), 7.59-7.47 (m, 5H, Ar
H), 7.39 (d, J/=16.0 Hz, 1H, vinil-H), 7.24-7.13 (m, 2H, Ar-H, vinil-H);

13C NMR (100 MHz, DMSO), (ppm): 190.0 (-C=0), 146.4 (Ar-C), 143.3 (Ar-C),
135.8 (Ar-C), 135.6 (Ar-C), 134.3 (Ar-C), 134.0 (Ar-C), 133.6 (vinilik-C), 133.5 (Ar-
C), 130.9 (2 adet Ar-C), 130.8 (Ar-C), 130.2 (2 adet Ar-C), 129.5 (2 adet Ar-C), 128.6
(2 adet Ar-C), 128.2 (Ar-C), 126.4 (Ar-C), 123.9 (vinilik-C);

HRMS (ESI) m/z: C21H;5C104S [M+H]"= 399.037 (hesaplanan), 399.045 (bulunan)
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4-(3-(4-klorofenil)akriloil)fenil 2,4,5-triklorobenzensiilfonat (8)
Cl

Cl

E.N. 157-160 °C; Mol kiitlesi: 499.921; Beyaz renk; (Verim 60%):

'H NMR (400 MHz, DMSO),8/ppm: 8.19 (m, 1H, Ar-H), 7.93 (m, 1H, Ar-H), 7.75-
7.65 (m, 4H, Ar H), 7.58-7.48 (m, 3H, Ar H), 7.38 (d, /=15.9 Hz, 1H, vinil-H), 7.31 (d,
J=7.9 Hz, 1H, Ar H), 7.22 (d, J/=15.9 Hz, 1H, vinil-H);

13C NMR (100 MHz, DMSO), (ppm): 190.1 (-C=0), 146.1 (Ar-C), 143.7 (Ar-C),
139.5 (Ar-C), 135.9 (Ar-C), 134.4 (Ar-C), 133.7 (vinilik-C), 133.3 (Ar-C), 132.9 (Ar-
C), 132.6 (Ar-C), 132.0 (Ar-C), 131.6 (Ar-C), 130.93 (Ar-C), 130.90 (2 adet Ar-C),
129.4 (2 adet Ar-C), 128.7 (Ar-C), 126.2 (Ar-C), 123.97 (vinilik-C), 123.94 (Ar-H);

HRMS (ESI) m/z: C21H2Cl404S [M+H]"= 500.921 (hesaplanan), 500.928 (bulunan)

2-(3-(4-klorofenil)akriloil)fenil [1,1'-bifenil]-4-siilfonat (9)

E.N. 110-113 °C; Mol kiitlesi: 474.069; Krem rengi; (Verim 47 %):

TH NMR (400 MHz, DMSO),5/ppm: 7.77 (q, J=8.5 Hz, 4H, Ar H), 7.71-7.62 (m, 4H,
Ar H), 7.56-7.49 (m, 3H, Ar H), 7.46-7.40 (m, 3H, Ar H), 7.39-7.28 (m, 4H, Ar H,
vinil-H), 7.10 (d, J=16.0 Hz, 1H, vinil-H);

13C NMR (100 MHz, DMSO), (ppm): 190.0 (-C=0), 146.7 (Ar-C), 146.4 (Ar-H),
143.5 (Ar-C), 137.9 (Ar-C), 135.7 (Ar-C), 133.9 (vinilik-C), 133.5 (Ar-C), 133.4 (Ar-
C), 132.8 (Ar-C), 130.8 (2 adet Ar-C), 130.7 (Ar-H), 129.4 (2 adet Ar-C), 129.38 (2
adet Ar-C), 129.35 (3 adet Ar-C), 128.2 (Ar-C), 128.1 (2 adet Ar-C), 127.4 (2 adet Ar-
Q), 126.2 (Ar-C), 124.3 (vinilik-C);
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HRMS (ESI) m/z: C27H19C104S [M+H] "= 475.069 (hesaplanan), 475.076 (bulunan)

2-(3-(4-klorofenil)akriloil)fenil kinolin-8-siilfonat (10)

E.N. 169-172 °C; Mol kiitlesi: 449.048; Acik sar1 renk; (Verim 45 %):

'H NMR (400 MHz, DMSO),8/ppm: 9.03 (m, 1H, Ar H), 8.50 (d, J/=7.8 Hz, 1H, Ar
H), 8.39-8.23 (m, 2H, Ar H), 7.72-7.57 (m, 5H, Ar H), 7.55-7.50 (m, 1H, Ar H), 7.48-
7.37 (m, 3H, Ar H, vinil-H), 7.23-7.03 (m, 3H, Ar H, vinil-H);

13C NMR (100 MHz, DMSO), (ppm): 190.1 (-C=0), 152.7 (Ar-H), 147.1 (Ar-C),
143.4 (Ar-H), 142.5 (Ar-C), 137.4 (Ar-C), 136.82 (Ar-C), 136.81 (Ar-C), 136.6 (Ar-C),
134.05 (Ar-C), 134.03 (Ar-C), 133.9 (vinilik-C), 133.5 (Ar-C), 133.3 (Ar-C), 130.7 (2
adet Ar-C), 129.4 (2 adet Ar-C), 129.2 (Ar-C), 127.8(Ar-C), 126.6 (Ar-C), 125.9 (Ar-
C), 123.4 (vinilik-C), 123.3 (Ar-C);

HRMS (ESI) m/z: C24H6CINO4S [M+H]"= 450.048 (hesaplanan), 450.056 (bulunan)
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5. SONUCLAR ve TARTISMA

Siilfonat grubuna bagli fenil halkasinda kloro ikamesi i¢eren yeni kalkon-stilfonat
tiirevlerinin (1-10) karakterizasyonu 'H NMR, *C NMR ve HRMS spektroskopik
yontemleri ile gergeklestirildi. Klor ikamesi iceren kalkon-siilfonat tiirevlerinin (1-10) 'H
NMR spektrumlarinda, baslangic CK1 bilesiginin -OH pikinin varhigi kayboldugu
gbzlendi. -OH pikinin varligi kaybolmasi, siilfonil kloriirler ile baslangi¢ CK1 bilesigi
arasindaki yapilarin bag olusumunun oldugunu gosterdi. Klor ikamesi igeren yeni kalkon-
siilffonat tiirevlerinin (1-10) proton spektroskopik analizlerinin verileri Tablo 1'de

sergilendi.

Tablo 5.1. Kloro ikame edicisi igeren kalkon-siilfonat tiirevlerinin (1-10) yapilar

/
0,5—¢

1-10

Bilesik Ar Erime Noktas1 Verim(

Kodlar: °O) %)
1 2-CH3-5-NO2CsH3 155-157°C 54
2 2-CioH7 130-133 °C 53
3 4-CICeH4 145-147 °C 55
4 4-BrCeH4 148-151°C 56
5 4-CH3CHa 106-109 °C 57
6 2-C4H3S 109-112 °C 49
7 CeHs 98-101 °C 59
8 2,4,5-(Cl);CeH2 157-160 °C 60
9 4-Ci2Hy 110-113 °C 47
10 8-CoHgN 169-172 °C 45

Para kloro ikameli kalkon-siilfonat bilesiklerinin (1-10) vinilik protonlarinin
kuplaj sabiti 15,6 ile 16,0 Hz arasinda gozlendi. Bu nedenle, tiim bilesiklerin bir E
konfigilirasyonuna sahip oldugu soylenebilir. Para kloro ikameli kalkon-siilfonat
bilesikleri 1,2 3, 4, 5, 6, 8 ve 9'un vinilik protonlarindan biri (Ha) 7,04-7,26 ppm arasinda
bir dublet oldugu, bilesiklerin geri kalaninin (7 ve 9) ise aromatik protonlarla ortiistiigii
gozlendi. Para kloro-ikameli kalkon-siilfonat bilesikleri 1, 3, 4, 5, 6, 7 ve 8'in vinilik

protonlarindan (Hb) 7,44 ile 7,25 ppm arasinda bir dublet oldugu, bilesiklerin geri
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kalaninin (2, 9 ve 10) ise 7,48 ile 7,14 ppm arasinda aromatik protonlarla Ortlistiigii

bulundu (Tablo 2). Tiim para kloro-ikameli kalkon-siilfonat bilesikleri (1-10), vinilik grup

karbon spektrumlarinda 123,4 (C1) ppm ile 133,9 (C2) ppm arasinda rezonanslar gosterdi

(Tablo 3).

Tablo 5.2. Bilesiklerin 1H NMR spektrum verileri

Kimyasal Kayma 6 (ppm) Pik Tiirleri J (Hertz) Hidrojen Sayllar1  Proton Tiirii
Bilesikler
12.45 Singlet - 1H Ar-OH
8.26 Doublet 7.4 Hz 1H Ar-H
OH 8.07 Doublet 155Hz 1H Vinil-H
O B O o 196 Doublet 84Hz  2H Ar-H
7.83 Doublet 155Hz 1H Vinil-H
7.66-7.52 Multiplet - 3H Ar-H
7.10-6.97 Multiplet - 2H Ar-H
8.34-8.17 Multiplet - 2H Ar-H
HaCQ’ 7.77 Doublet 8.3 Hz 1H Ar-H
o NO; 7.72-7.62 Multiplet - 4H Ar-H
o=% 7.56-7.44 Multiplet - 3H Ar-H
- 734 Doublet 8.8 Hz 1H Ar-H
O - O o 125 Doublet 160Hz 1H Vinil-H
7.07 Doublet 160Hz 1H Vinil-H
2.68 Singlet J 3H Ar-CH;
8.42 Singlet - 1H Ar-H
O 8.14-8.02 Multiplet - 2H Ar-H
Q 7.92 Doublet 78Hz  IH Ar-H
Ay 7.73-7.47 Multiplet = 8H Ar-H
o= 7.45-734 Multiplet . 2H Ar-H
O P O o 132714 Multiplet - 2H Ar-H ve Vinil-H
= 7.04 Doublet 160Hz IH Vinil-H
cl 7.82-7.49 Multiplet - 11H Ar-H
o Q 7.34 Doublet 156Hz 1H Vinil-H
o=} . 727 Doublet 8.1 Hz 1H Ar-H
O B O o 715 Doublet 160Hz 1H Vinil-H
Br 7.79-7.61 Multiplet - 8H Ar-H
Q 7.58-7.47 Multiplet - 3H Ar-H
O\\S 7.35 Doublet 16.0 Hz 1H Vinil-H
o=y 727 Doublet 8.2 Hz 1H Ar-H
O 0 O 7.15 Doublet 160Hz 1H Vinil-H
— Cl
OCH; 7.75-7.58 Multiplet - 6H Ar-H
7.54-7.46 Multiplet - 3H Ar-H
o, 732 Doublet 160Hz 1H Vinil-H
0% 7.24 Doublet 8.1 Hz 1H Ar-H
e o 7.13 Doublet 160Hz 1H Vinil-H
O _ O o 7.00 Doublet 89Hz  1H Ar-H
3.67 Singlet - 3H Ar-OCH3;
s 8.13 Doublet 49 Hz 1H Ar-H
N /Q 7.81-7.63 Multiplet - SH Ar-H
o;z 7.56-7.46 Multiplet - 3H Ar-H
0 7.44 Doublet 159Hz 1H Vinil-H
O _ O o 726 Doublet 159Hz 1H Vinil-H
7.22-7.14 Multiplet - 2H Ar-H
7.78-7.60 Multiplet - 7H Ar-H
Q, Q 7.59-7.47 Multiplet - SH Ar-H
023 7.39 Doublet 160Hz 1H Vinil-H
¢ o 7.24-7.13 Multiplet - 2H Ar-H ve Vinil-H
OO
8.19 Multiplet - 1H Ar-H
7.93 Multiplet - 1H Ar-H
7.75-7.65 Multiplet - 4H Ar-H
7.58-7.48 Multiplet - 3H Ar-H
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Cl 7.38 Doublet 159 Hz 1H Vinil-H
Cl
O\QC' 731 Doublet 79Hz  IH ArH
=S
. 722 Doublet 159Hz  1H Vinil-H

7.77 quartet 8.5 Hz 4H Ar-H

Q 7.71-7.62 Multiplet - 4H Ar-H

Q 7.56-7.49 Multiplet - 3H Ar-H

o, 7.46-7.40 Multiplet - 3H Ar-H

o”\S\ 7.39-7.28 Multiplet - 4H Ar-H ve Vinil-H
7.10 Doublet 160Hz  1H Vinil-H
Cl
9.03 Multiplet - 1H Ar-H
8.50 Doublet 7.8 Hz 1H Ar-H
?\\s \ 8.39-8.23 Multiplet - 2H Ar-H
o7y N= 7.72-7.57 Multiplet - 5H Ar-H
O P 7.55-7.50 Multiplet - 1H Ar-H
— O ¢ 748737 Multiplet - 3H Ar-H ve Vinil-H
7.23-7.03 Multiplet - 3H Ar-H ve Vinil-H

J=coupling constant in hertz.

CK1 bilesiginin singlet -OH proton piki 12,45 ppm'de sergilendi (Tablo 2).
Ayrica, CK1 bilesiginin beklenen aromatik (8H) ve vinilik (2H) proton pikleri 6,97 ile
8,26 ppm arasinda kaydedildi. CK1 bilesiginin beklenen 12 aromatik karbon piki 143,7,
136,9, 135,9, 131,28, 131,24 (iki birim Ar-C), 129,5 (iki birim Ar-C), 121,2, 119,7 ve
118,1 ppm'de sergilendi (Tablo 3). CK1 bilesiginin beklenen iki vinil karbon piki 133,7
ve 123,0 ppm'de gozlendi. Ek olarak, CK1 bilesiginin beklenen karbonil karbon piki
193,9 ppm'de gozlendi.

Tiirevlerin (1-10) '*C NMR spektrumlarmin molekiillerin yapilariyla tutarl
oldugu bulundu (spektral verilere bakin). Tiim bilesiklerde (1-10) beklenen karbonil
pikleri (-C=0) tutarl bir sekilde sirasiyla 190,3, 189,9, 189,9, 190,0, 190,0, 189,9, 190,0,
190,1, 190,0 ve 190,1ppm olarak o6l¢iildii (Tablo 3). Ek olarak, tiim bilesiklerde (1-10),
beklenen vinil karbon pikleri (-C=C-) sirasiyla bilesik 1'de (133,7 ve 124,5 ppm), bilesik
2'de (133,9 ve 124,1 ppm), bilesik 3'te (133,8 ve 124,0 ppm), bilesik 4'te (133,7 ve 124,0
ppm), bilesik 5'te (133,6 ve 124,1 ppm), bilesik 6'da (133,6 ve 123,7 ppm), bilesik 7'de
(133,6 ve 123.,9 ppm), bilesik 8'de (133,7 ve 123,97 ppm), bilesik 9'da (133,9 ve 124,3
ppm) ve bilesik 10'da (133,9 ve 123,4 ppm) oOlciildii.

Bilesikler 3, 4, 5 ve 7, spektrumlarda dort ¢ift 6rtlisen karbonla 14 aromatik karbon
tepesi gosterdi (Tablo 3). Benzer sekilde, bilesikler 1 ve 8, spektrumlarda iki ¢ift ortiisen
karbonla 16 aromatik karbon tepesi gosterdi (Tablo 3). Bilesikler 2, 6 ve 10, sirasiyla iki
cift ortiisen karbonla 14, 20 ve 19 karbon tepesi gosterdi. Bilesik 9, bes ¢ift ortiisen karbon

ve bir Tliglii drtiisen karbonla 17 karbon tepesi gosterdi.
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Bilesik 1'in beklenen metil metiline ait {i¢ proton singlet tepesi 2,68 ppm'de

Olciildii. Ayrica, bilesik 1'in amin metil karbon tepesi (Ar-CHz) 20,6 ppm'de dlgiildii.

Bilesik 5'in metoksi ikamesine (-OCH3) ait proton tepesi 3,67 ppm'de gozlendi. Ayrica,

bilesik 5'in metoksi karbon piki 56,1 ppm'de gézlendi. Ayrica, para kloro ikameli kalkon-
stilfonat bilesiklerinin (1-10) HRMS kiitle [M+H] degerleri, HRMS spektrum verilerine

gore tiim bilesiklerin saf formlara sahip oldugunu gosterdi.

Tablo 5.3. Bilesiklerin '3C NMR spektrum verileri

Kimyasal Kayma ( ppm) Gozlenen Karbon
Karbon Tiiri
Sayilan
Bilesikler
193.9 1C -C=0
OH 162.1 1C Ar-C-OH
O O o 1437,136.9,135.9, 131.28, 131.24 (x2), 129.5 (x2), 121.2, 9C Ar-C
= 119.7,118.1
133.7, 123.0 2C vinilik-C
He 1903 1C -C=0
o, MOz 146.8 146.0, 145.7, 143.9, 136.0, 135.4, 134.7, 133.5, 133.2, 16C Ar-C
0= 130.8 (x2), 130.7, 129.5, 129.4 (x2), 128.6, 126.1, 124.8
° o 133.7,124.5 2C vinilik-C
O = O o206 1C Ar-CH;
O 189.9 1C -C=0
Q 146.4,143.2,135.7,135.5,133.5, 133.3, 131.8, 131.3, 130.8, 20C Ar-C
o 130.74, 130.71 (x2), 130.49, 130.45, 130.3, 129.9, 129.2 (x2),
o=} 128.4,128.2,126.1, 122.8
Q ]
O y O o 1339, 124.1 2C vinilik-C
cl 189.9 1C -C=0
Q 146.3, 143.5, 140.8, 135.8, 133.6, 133.5, 133.1, 130.9 (x2), 14C Ar-C
%y 130.8, 130.5 (x2), 130.4 (x2), 129.4 (x2), 128.4, 126.2
o7 133.8, 124.0 2C vinilik-C
]
)
Br 190.0 1C -C=0
Q 146.2, 143.6, 135.9, 133.6, 133 .4, 133.3 (x2), 132.0, 130.9 (x2), 14C Ar-C
Y 130.8, 130.5 (x2), 130.0, 129.2 (x2), 128.4, 126.2
o=y 133.7, 124.0 2C vinilik-C
O
O
OCH; 190.0 1C -C=0
164.5,146.5, 1432, 136.7, 134.0, 133.4, 131.1 (x2), 130.8 (x2), 14C Ar-C
o 130.6, 129.4 (x2), 128.1, 126.3, 125.3, 115.3 (x2)
oﬁ) 133.6, 124.1 2C vinilik-C
o]
O _ O o 561 Te Ar-OCH,
D 189.9 1C -C=0
/S 146.5,143.4,138.1, 137.1, 136.8, 134.0, 133.5, 132.8, 130.9, 14C Ar-C
o7y (x2), 130.8, 129.5 (x2), 129.0, 128.5, 126.4
0 133.6,123.7 2C vinilik-C
e Y
190.0 1C -C=0
o, 146.4, 1433, 135.8, 135.6, 134.3, 134.0, 133.5, 130.9 (x2), 14C Ar-C
03 130.8, 130.2 (x2), 129.5 (x2), 128.6 (x2), 128.2, 126.4
? o 133.6 123.9 2C vinilik-C
OO
190.1 1C -C=0
146.1,143.7,139.5, 135.9, 134.4, 133.3, 132.9, 132.6, 132.0, 16C Ar-C

131.6, 130.93, 130.90 (x2), 129.4 (x2), 128.7, 126.2, 123.94
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133.7,123.97 2C vinilik-C

(@)
W
o-

190.0 1C -C-0
Q 146.7, 146.4, 143.5, 137.9, 135.7, 133.5, 133.4, 132.8, 130.8 17¢C Ar-C
Q (x2), 130.7, 129.4 (x2), 129.38 (x2), 129.35 (x3), 128.2, 128.1
" (x2), 127.4 (x2), 126.2
‘\?‘3 133.9, 1243 2C vinilik-C

190.1 1C -C=0
?“s \ 152.7,147.1, 143.4,142.5, 137.4, 136.82, 136.81, 136.6, 134.05, 19C Ar-C
o7y N= 134.03, 133.5, 133.3, 130.7 (x2), 129.4 (x2), 129.2, 127.8, 126.6,

P 125.9,123.3
O — O C133.9,1234 2C vinilik-C

Sonug¢ olarak, yeni kloro substitiient iceren yeni kalkon-siilfonat tiirevleri
sentezlendi ve karakterize edildi. Ozellikler siilfonat esteri motifi yapisindaki organil
gruplar1 degistirilerek farkl tiirevler elde edilmistir. Bu organil tiirevleri 4-klorofenil, 4-
bromofenil, triklorofenil gibi elektron-c¢ekici yapilarla birlikte 4-metoksifenil gibi
elektron-salic1 gruplarda kullanildi. Siilfonat ester yapisinda, heterohalkali tiyofen ve
kinolin gibi motiflerle de bu yapilar desteklendi. Ayrica, bifenil ve naftil gruplar gibi
hacimli gruplarda kullanilarak kloro substitiient i¢eren yeni kalkon-siilfonat tiirevlerinin
cesitliligi arttirlldi.  Farkli motifler barindiran yeni sentezlenen kalkon-siilfonat
bilesiklerinin ileri ¢caligmalarinda biyolojik degerlendirmeleri yapilarak literatiire katki

sunacagi diisliniilmektedir.
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EK 1. "TH NMR ve 13C NMR spektrumlari

]
]
]
o]

—t —

1 306

O L — SR —
84 83 82 81 80 79 78 77 76 75 74 73 72 71 70 69 68
fi (ppm)

:

40

FSE+08
H4E+08
r4E+08
H4E+08
F3E+08
+2E+08
2E+08
F2E+08
F1E+08

+SE+07

+-5E+07

by e
3 83383 8
3 23333 ]
T T T T T T T T T T T T
16 15 14 13 12 b 10 9 8 7 6 5
f1 (ppm)
2 o 5 IRRIMASS
g g £ BHDR&|acss
| I NSV SV
|
| Lodid H L
s'.én‘;és',‘m'u‘s',i(-‘;Qs'.‘m'u‘s'én' —_—
b 1315 131.0

210 200 190 180 170 160 150 140 130 120 110 100 90
f1 (ppm)

r1E+08

[9E+07

F8E+07

F7E+07

r6E+07

-S5E+07

F4E+07

[3E+07

[2E+07

F1E+07

+0



41

EK 1.1. (3-(4-klorofenil)-1-(2-hidroksifenil)prop-2-en-1-on'un 400 MHz 'H NMR ve
100 MHz '*C NMR spektrumlar1)
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EK 1.3. (2 nolu bilesigin 400 MHz '"H-NMR ve 100 MHz '*C-NMR spektrumlar1)
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EK 1.7. (6 nolu bilesigin 400 MHz 'H-NMR ve 100 MHz *C-NMR spektrumlari)

90

T

80

T

70

60



3
A

716
5.10
100

T T T T T T T T T T

o o 208

16 15 14 13 12 11 10 9

C-344(DMSO0) karbongutuyor
C-344(DMS0)-C13 2

L

] S H z
i i h T
0
oy
0=
o]
o]
OO
[ ' .
Cale T alaake wdeads ae ) ade T ade  ada e are | ae
il
[
I I I
| LAl )

48

r3E+08
r3e+08
r2E+08
2E+08
r2E+08
-2E+08
F2E+08
r1E+08
r1E+08
~1E+08
8E+07
=6E+07
H4E+07

r2E+07

r-2E+07

r6E+08

6E+08

FSE+08

F4E+08

F4E+08

F4E+08

F3E+08

F2E+08

-2E+08

F2E+08

F1E+08

FSE+07

+-5E+07

T T T T T

210 200 190 180 170

T
150

T T T T T T T T T T T T
110 100 90 80 70 60 50 40 30 20 10 0
f1 (ppm)

T T T T :
160 140 130 120 -10

EK 1.8. (7 nolu bilesigin 400 MHz 'H-NMR ve 100 MHz *C-NMR spektrumlari)
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EK 1.10. (9 nolu bilesigin 400 MHz 'H-NMR ve 100 MHz *C-NMR spektrumlarr)
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EK 1.11. (10 nolu bilesigin 400 MHz 'H-NMR ve 100 MHz '*C-NMR spektrumlarr)
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EK 2. HR-MS Spektrumlari

EK 2.1. 3-(4-klorofenil)-1-(2-hidroksifenil)prop-2-en-1-on'un HR-ESI-MS spektrumu

Chromatograms

Fragmentor Voltage 90  Collision Energy ] Ionization Mode ESI

x10 2 |* TIC Scan numune12.d

147 OH 1
0.8 O - O o

0.6
0.4+
0.2+

0.2 0.4 0.6 0.8 1 1.2 1.4 1.6 1.8
Counts (%) vs. Acquisition Time (min)

Spectra

Fragmentor Voltage Collision Energy Ionization Mode
S0 o ESI

x10 5 |C15 H11 ClI O2: + Scan (rt: 0.12200 min) numune12.d
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I ([C15 H11 CI O2]+H)+
. N
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EK 2.2. (1 nolu bilesigin HR-ESI-MS spektrumu)

Chromatograms
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Spectra
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EK 2.3. (2 nolu bilesigin HR-ESI-MS spektrumu)

Chromatograms

Fragmentor Voltage 90  Collision Energy o Ionization Mode ESI

x10 2 |* TIC Scan numune14.d O
() |

1

14
0.8-
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0.4

02 0.4 0.6 08 1 1.2 1.4 1.6 1.8
Counts (%) vs. Acquisition Time (min)

Spectra

Fragmentor Voltage Collision Energy Ionization Mode
S0 0o ESI

C25 H17 C1 04 S: + Scan (rt: 0.09715 min) numune14.d
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([C25 H17 Gl O4 S]+H)+

x10 5
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14
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0.2- ([C25 H17 Cl O4 S]+H)+
0 . . . i F— il P . ' " ,
4485 449 4495 450 450.5 451 4515 452 4525 453 4535
Counts vs. Mass-to-Charge (m/z)

EK 2.4. (3 nolu bilesigin HR-ESI-MS spektrumu)

Chromatograms

Fragmentor Voltage 90 Collision Energy ] Ionization Mode

x10 2 |* TIC Scan numune15.d o

0.8
0.6
0.4
0.2

0.2 0.4 0.6 0.8 1 1.2 1.4 1.6 1.8
Counts (%) vs. Acquisition Time (min)

Spectra
Fragmentor Voltage Collision Energy Ionization Mode
S0 0 ESI
x10 5|C21 H14 CI2 O4 S: + Scan (rt: 0.11852 min) numune15.d
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0.54
0 1 L L | i 1 ;
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EK 2.5. (4 nolu bilesigin HR-ESI-MS spektrumu)

Chromatograms
Fragmentor Voltage 90  Collision Energy 1] Ionization Mode ESI
x10 2 |+ TIC Scan numune16.d Br
1’ 1
%
0.8 O’S\
o}
0.6 [o]
» _ ()
0.2 —
D T T T T v v v T T
0.2 04 0.6 0.8 1 1.2 14 1.6 1.8
Counts (%) vs. Acquisition Time (min)
Spectra
Fragmentor Voltage Collision Energy Ionization Mode
90 0 ESI
x10 4 |C21 H14 Br Cl 04 S: + Scan (rt: 0.09797 min) numune16.d
478.95345
4 ([C21 H14 Br Cl 04 S]+H)+
3
2
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1 ([C21 H14 Br C1 O4 S]+H)+
0 L. I.._ L " 1 a
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Counts vs. Mass-to-Charge (m/z)

EK 2.6. (5 nolu bilesigin HR-ESI-MS spektrumu)

Chromatograms
Fragmentor Voltage 90  Collision Energy ] Ionization Mode
x10 2 |* TIC Scan numune17.d OCH;
3
0.8
0.6
0.4
0.2
0. o v O v v o 0 o 0
0.2 04 0.6 0.8 1 1.2 1.4 1.6 1.8
Counts (%) vs. Acquisition Time (min)
Spectra
Fragmentor Voltage Collision Energy Ionization Mode
S0 0 ESI
x10 5 |C22 H17 CI OS5 S: + Scan (rt: 0.09730 min) numune17.d
24 *429.05588
([C22 H17 Gl O5 S]+H)+
1.5
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0.51 432.05533
([C22 H17 CI OS5 S]+H)+
0 1 i |
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Counts vs. Mass-to-Charge (m/z)
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EK 2.7. (6 nolu bilesigin HR-ESI-MS spektrumu)

Chromatograms

Fragmentor Voltage

x10 2
14

90 Collision Energy 0 Ionization Mode

+ TIC Scan numune18.d
1
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0.6
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0‘ v o - v 0 0 O 0 0

0.2 0.4 0.6 0.8 1 1.2 1.4 1.6 1.8
Counts (%) vs. Acquisition Time (min)
Spectra
Fragmentor Voltage Collision Energy Ionization Mode
S0 4] ESI
x10 5 |C19 H13 C1 O4 S2: + Scan (rt: 0.09890 min) numune18.d
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11 ([C19 H13 C| 04 S2]+H)+
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) | .
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Counts vs. Mass-to-Charge (m/z)

EK 2.8. (7 nolu bilesigin HR-ESI-MS spektrumu)

Chromatograms
Fragmentor Voltage 90  Collision Energy o Ionization Mode
x10 2 |* TIC Scan numune19.d
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EK 2.9. (8 nolu bilesigin HR-ESI-MS spektrumu)

Chromatograms
Fragmentor Voltage 90 Collision Energy ] Ionization Mode
Cl
x10 2 |* TIC Scan numune20.d al
1 Cl

14
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Counts (%) vs. Acquisition Time (min)

Spectra
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Counts vs. Mass-to-Charge (m/z)
EK 2.10. (9 nolu bilesigin HR-ESI-MS spektrumu)
Chromatograms
Fragmentor Voltage 90  Collision Energy ] Ionization Mode Q

x10 2 |* TIC Scan numune22.d

o

0.2 0.4 0.6 0.8 1 1.2 1.4 1.6 1.8
Counts (%) vs. Acquisition Time (min)
Spectra
Fragmentor Voltage Collision Energy Ionization Mode
S0 o ESI
x10 4 |C27 H19 C1 O4 S: + Scan (rt: 0.09427 min) numune22.d
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54
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31 ([C27 H19 C1 04 S]+H)+
21 478.07627
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Counts vs. Mass-to-Charge (m/z)




EK 2.11. (10 nolu bilesigin HR-ESI-MS spektrumu)

Chromatograms

Fragmentor Voltage 90 Collision Energy 4] Ionization Mode

x10 2 |* TIC Scan numune23.d
1

0.2 0.4 0.6 0.8 1 1.2 1.4 1.6 1.8
Counts (%) vs. Acquisition Time (min)
Spectra
Fragmentor Voltage Collision Energy Ionization Mode
90 o ESI
x10 5|C24 H16 CI N O4 S: + Scan (rt: 0.09758 min) numune23.d
* 450.05651

2] ([C24 H16 CI,N O4 S]+H)+

1.5
* 452.05344

1l ([C24 H16 CI N O4 S]+H)+

0.5 453.05673
([C24 H16 CI N O4 S]+H)+
1 \ | .
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Counts vs. Mass-to-Charge (m/z)
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