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ÖZET 

 

TİYOFEN İÇEREN SCHİFF BAZI POLİMERLERİNİN SENTEZİ, 

KARAKTERİZASYONU VEANTİBAKTERİYEL ÖZELLİKLERİNİN 

İNCELENMESİ 

 

Elifnur KARATAĞ 

Çanakkale Onsekiz Mart Üniversitesi 

Lisansüstü Eğitim Enstitüsü 

Matematik ve Fen Bilimleri Eğitimi AnabilimDalı Yüksek LisansTezi 

Danışman: Doç. Dr. Aysel AYDIN KOCAEREN 

31/01/2023, 61 

 

Tez çalışmasında, 3-{[(3-hidroksi naftalen-2-il)imino]metil}benzen-1,2-diol 

(A1) ve 4-{[(3-hidroksi naftalen-2-il)imino]metil}benzen-1,2,3-triol (A2) Schiff bazları, 

başlangıç bileşikleri 3-aminonaftalen-2-ol ile 2,3-dihidroksibenzaldehit ve 2,3,4-

trihidroksibenzaldehit kullanılarak kondenzasyon reaksiyonu ile sentezlendi. Sentezlenen 

Schiff bazlarının polimerleri (poli-3-{[(3-hidroksinaftalen-2-il)imino]metil}benzen-1,2-

diol ve poli-4-{[(3-hidroksinaftalen-2-il)imino]metil}benzen-1,2,3-triol) ise sulu alkali 

ortamda amonyum persülfat ((NH4)2S2O8) varlığında oksidatifpolikondenzasyon 

reaksiyonu ile sentezlendi.Poli-3-{[(3-hidroksinaftalen-2-il)imino]metil}benzen-1,2-diol 

(B1) ve poli-4-{[(3-hidroksinaftalen-2-il)imino]metil}benzen-1,2,3-triol (B2) Schiff bazı 

polimerleri ve 3,4-dibromo tiyofen (S) arasındaki reaksiyonlardan elde edilen yeni tip 

polimerler (B1-S ve B2-S) iki aşamalı bir sentez sürecine sahiptir. Bu polimerler ise HBr 

eliminasyonu ile THF çözücüsü içerisinde elde edildi. Sentezlenen polimerler ve Schiff 

bazlarının yapısal karakterizasyonişlemleri FT-IR, UV-Vis, 1H-NMR, 13C-NMR, TG ve 

DTG ve MALDI-TOF MS gibi analiz teknikler kullanılarak gerçekleştirilmiştir. 

Sentezlenen bileşiklerin SEM görüntüleri 100, 30, 5 ve 1 µm gibi farklı boyutlarda 

kaydedildi. A1 olarak kısaltılan Schiff bazının SEM görüntülerine bakıldığında 30 µm’ 

deyüzey morfolojisininküresel şekilde ve damlacıklı yapıda, 1 µm’ de ise ipliksi bir yüzeye 

sahip olduğu görülmektedir.Tez çalışmasının odak noktası olan antibakteriyel akvite 

özelliklerinin araştırılması için polimerler ve Schiff bazı monomerleri bazı bakteri türlerine 
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karşı test edildi. Sentezlenen polimerler ve Schiff bazlarının antibakteriyel özelliklerini 

araştırmak için minimum inhibitör konsantrasyon (MIC) yöntemi kullanıldı. Elde edilen 

MIC test sonuçlarına göre sentezlenen polimerler P. vulgaris NRRL-B-123 bakterilerinin 

bulunduğu yüzeylerde antimikrobiyal aktivite gösterdikleri görülmüştür. 

Anahtar Kelimeler:Schiff bazı, oksidatifpolimerizasyon, tiyofen, minimum 

inhibitör konsantrasyon (MIC), HBr eliminasyonu. 
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ABSTRACT 

 

INVESTIGATION OF THEIR ANTIBACTERIAL PROPERTIES AND 

CHARACTERIZATION, SYNTHESIS OF SCHIFF BASE POLYMERS 

CONTAINING THIOPHENE 

 

 

Elifnur KARATAĞ 

ÇanakkaleOnsekiz Mart University 

School of Grauate Studies  

Master of Science Thesis in Department of Mathematics and Science Education 

Advisor:Assoc. Prof. AyselAYDINKOCAEREN 

31/01/2023, 61 
 

 

In this study, 3-{[(3-hydroxynaphthalen-2-yl)imino]methyl}benzene-1,2-diol 

(A1) and 4-{[(3-hydroxynaphthalen-2-yl)imino]methyl} benzene-1,2,3-triol (A2) Schiff 

bases were synthesized by condensation reaction with the starting compounds such as 3-

amino naphthalene-2-ol, 2,3-dihydroxybenzaldehyde and 2,3,4-trihydroxybenzaldehyde. 

Polymers of synthesized Schiff bases (poly-3-{[(3-hydroxy-naphthalen-2-

yl)imino]methyl}benzene-1,2-dioland poly-4-{[(3-hydroxy-naphthalen-2-

yl)imino]methyl}benzene-1,2,3-triol) were synthesized by oxidative polycondensation 

reaction in the presence of ammonium persulfate ((NH4)2S2O8) in aqueous alkaline 

medium. Poly-3-{[(3-hydroxynaphthalen-2-yl)imino]methyl}benzene-1,2-diol (B1) and 

poly-4-{[(3-hydroxy naphthalen-2-yl)imino]methyl}benzene-1,2,3-triol (B2) are Schiff 

base polymers, that were used to synthesize new type of polymers (B1-S and B2-S) 

obtained by using 3,4-dibromo thiophene (S). It had two-step synthesis process. These 

polymers were obtained in THF solvent by elimination of HBr. Structural characterization 

of synthesized polymers and Schiff bases were performed using analytical techniques such 

as FT-IR, UV-Vis, 1H-NMR, 13C-NMR, TG and DTG and MALDI-TOF MS. SEM images 

of the synthesized compounds were recorded at different sizes such as 100, 30, 5 and 1 µm. 

When the SEM images of the Schiff base, abbreviated as A1, are examined, it is seen that 

the surface morphology was spherical and droplet at 30 µm, and it had a filamentous 

surface at 1 µm. In order to investigate their antibacterial activity properties, which is the 
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focus of the study, polymers and Schiff base monomers were tested against some bacterial 

species. The minimum inhibitory concentration (MIC) method was used to investigate the 

antibacterial properties of the synthesized polymers and Schiff bases. According to the 

obtained MIC test results, it was observed that the synthesized polymers showed 

antimicrobial activity on the surfaces where P. vulgaris NRRL-B-123 bacteria were found. 

Keywords: Schiff base, oxidative polymerization, thiophene, minimum inhibitory 

concentration (MIC), HBr elimination. 
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BİRİNCİ BÖLÜM 

GİRİŞ 

1.1. Schiff Bazları 

Schiff bazı türevleri, organik bileşikler sınıfında iyi bilinen kondenzasyon 

ürünleridir. Bu tür moleküllerin endüstride ve biyolojik uygulamalardaki önemi giderek 

artmaktadır. Farmakolojik ve biyolojik çalışmalar söz konusu olduğunda Schiff bazı 

türevleri geniş bir uygulama alanına sahiptir. Schiff bazı bileşiklerinin temeli, yapıdaki 

biyoaktivite için önemli bir özellik taşıyan imin (-C = N) bağına dayanmaktadır. Aynı 

zamanda sentezlenen birçok Schiff bazı bileşiklerinin yapısında azot atomunun varlığı, 

biyolojik aktivite göstermesi nedeniyle büyük ilgi görmektedir. Şekil 1’de imin bağı 

oluşumu, Şekil 2’de ise iminleşme tepkimesi mekanizması gösterilmiştir(Hornback, 2006). 

 

Şekil 1. Shiff bazı oluşum tepkimesinin genel gösterimi 
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Şekil 2. İminleşme tepkimesi mekanizması (Hornback, 2006) 

Bu tez çalışmasında,hidroksil grupları (-OH grupları) içeren bileşikler 

kullanılarak Schiffbazları elde edilmiştir. Schiffbazlarından yola çıkarak Schiff bazı 

polimerleri sentezlenmiştir. Schiff bazı polimerleri sulu bazik ortamda oksidatif 

polimerleşme yöntemi ile elde edilmiştir. Sentezlenen Schiffbazı polimerleri (B1 ve B2) 

kullanılarak 3,4-dibrom tiyofen bileşiği ile HBr eliminasyonu sonucunda tiyofen köprülü 

yeni tip polimerler üretilmiştir. Oksidatif polimerleşme işlemi amonyum persülfat 

((NH4)2S2O8) oksidanı kullanılarak gerçekleştirilmiştir. Bu yöntemin genellikle hedeflenen 

ürünün reaksiyon ortamında çökerek elde edilmesi avantajının yanında yöntemin polimerik 

ürünün genellikle yüksek molekül ağırlıklı ve yüksek ısısal kararlılığa sahip olması gibi 

önemli avantajları vardır.   

Bu konuyla ilgili literatüre kazandırılan çalışmalar mevcuttur. Oksidatif 

polimerleşme reaksiyonu ile bileşiklere ısısal kararlılık kazandırıldığı düşünülmektedir. 

Polimerleşme mekanizmasına dayalı olarak C-C/C-O-C üzerinden ilerleyen reaksiyon 

sonucu elde edilen polimerlerin ısısal kararlılıklarının yüksek olduğu söylenebilir 

(Kocaeren, 2016). 
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Ayrıca literatürde,Schiff bazı bileşiklerinin antibakteriyel özelliklerinin 

araştırılması üzerine çalışmalar da yer almaktadır. Özellikle,  StaphylococcusAureus ve 

EschericaColi gibi bakterilere karşı polimerlerin antibakteriyel etkinlik göstermeleri 

onların kullanım alanlarını daha da arttırmaktadır. Uygulama alanında bazı polimerik 

malzemelerin bakteri sensörü olarak kullanımlarının mümkün olabileceği söylenebilir. 

Gıda ve suya karşı bakteriyel kontaminasyon, ekonomik alanda üretim ve halk sağlığı 

açısından büyük önemesahiptir. Bazı polimerlerin bakteri tutucu veya seçici özelliğinden 

dolayı gıda endüstrisinde kullanımı mümkündür. Bunun yanında antibakteriyel polimer ve 

Schiff bazları ambalajlama ve paketleme gibi endüstriyel alanlarlada da önemli avantajlar 

sunmaktadır.  

1.1.1. Shiff Bazlarının Kimyasal Özellikleri 

Metal kompleksi alanındaki ligantlar uzun yıllardan beri ilgi odağıdır.N, S, O 

atomlarının metallerin işleyişinde kilit bir rol oynadığı bilinmektedir. N, S, O atomlarını 

içeren ligantların büyük ölçüde biyolojik aktivite gösterdikleri ve metal iyınlarına çok 

farklı şekillerde bağlandıkları için ilgi odağı oldukları da söylenmektedir. Shiff bazları 

karbonil bileşiklerin, aminlerin farklı şartlarda bulundukları çözücülerin içinden su 

moleküllerinin ayrılmasıyla elde edilebilmektedir. Shiff bazları kararlı yapıda olduğu halde 

bozunduğu zaman saflaştırma yöntemlerine dikkat edilmelidir.Shiff bazlarının ortak 

yapısal özelliği RHC=N-R' formülündeki azometin grubudur.Formülde bulunan R ve 

R’’ler alkil, aril, sikloalkil gruplarıdır.Schiff bazları alkali metallere karşı kararlı özellik 

gösterebildikleri (Çakran ve Demetgül, 2022) halde düşük pH aralıklarında hidrolize 

uğrayabilmektedir. Hidroliz sonucunda Schiff bazı türevi bileşikleramin ve karbonil 

bileşiklerine dönüşmektedir. Bu ayrılma tepkimesi çift yönlüdür. Azotta minimum bir tane 

çiftleşmemiş elektronegatif atom içeren amin olursa tepkime tamamen tamamlanacağı için 

hidroliz gerçekleşmez ve oluşan yapı yüksek miktarda bir verimle izole edilebilir.Azometin 

grubuna etki eden durumlardan biri de indüktif etkidir (Şenol, 2017). Bileşiklerin 

tautomerleşmesi mümkün olmayacağı için rezonans yapabilmesinden dolayı hidrolize karşı 

dayanıklı bir yapıya sahip olur. 

1.1.2. Schiff Bazlarının Fiziksel Özellikleri 

Schiff bazları kararlı bileşikler oluşturdukları çözücülerde iyi çözündükleri için 

ligant yapısında kullanılmaktadır.Schiff bazlarının iki veya dört dişli hareket eden 
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ligantalara sahip olmasından dolayı ilgi odağı olmuştur. Literatürde, azo-2,2'-bispiridin 

ligantları sayesinde birbirine bağlanan çift çekirdekli Ni(II) ve Cu(II) yapılarının üretimi ile 

X-Ray ve manyetik özellikleri incelenmiştir. Yapılan bu çalışmada,o-fenilen diamin, 

salisildehit ve 2-hidroksi-1- naftaldehit ile kondenzasyon tepkimesinden elde edilen dört 

dişli Schiff bazının tepkimesinin incelenmesi gerçekleştirilmiştir (Doherty vd.,1998; 

Chohan vd., 2001). 

1.1.3.  Shiff Bazlarının Antibakteriyel Özellikleri 

Schiff bazlarının dikkat çeken biyolojik aktivitelerinden biri aminoasit 

biyosentezinde rol oynamalarıdır. Shiff bazları α-amino asitlerin RCH(NH2)COOH 

biyosentezinde önemli rol oynayan ara bileşiklerdir.Besinlerin yeterli miktarda alındığı 

halde aminoasidi bulundurmama durumunda mekanizma fazla bir aminoasidin 

transaminasyon reaksiyonuyla ihtiyaç duyulan aminoaside dönüşümü sağlanmaktadır. 

Şekil 3’te transaminasyon reaksiyonu gösterilmektedir. 

 

Şekil 3. Transaminasyon reaksiyonu 

 

Bu tez çalışmasında, sentezlenen polimerlerin antibakteriyel özelliklerinin 

araştırılarak bileşiklerin bazı bakteri türlerine karşı etkinlik gösterip göstermediği 

incelenmiştir. Özellikle, koronovirüs salgını döneminde antibakteriyel özelliklere sahip 

ürünlere duyulan ihtiyaç oldukça artmıştır. Bu nedenden dolayı antibakteriyel özellik 

gösteren malzemelerin kullanımının yaygın hale gelmeye başlaması söz konusudur. Hatta 

antikanser özellikli polimerlere yönelik araştırmalar günden güne artış göstermektedir. Bu 

noktadan hareketle, bu tezde tiyofen birimi içeren polimerlerin bazı özelliklerinin 
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incelenmesi ve teknoloji odaklı antibakteriyel özellikli malzemelere alternatifler 

oluşturmak için uygulama alanına yeni üyeler kazandırılması amaçlanmıştır. 

Tez çalışması kapsamında ulaşılmak istenen diğer amaç ve hedefleri ise şu şekilde 

sıralamak mümkündür. 

1. Tiyofen içeren Schiff bazı polimerlerini uygun sentez yöntemleriyle sentezlemek, 

2. Sentezlenen bileşiklerin yapılarını aydınlatmak ve karakterize etmek, 

3. Fonksiyonel grup olarak bileşiklerin yapılarında var olan hidroksil (-OH) 

gruplarının pozisyonlarının durumunu incelemek ve malzemelerin özelliklerine 

katkısını araştırmak, 

4. Oksidatif polimerleşme ile elde edilen malzemelerin ısısal özellik ve 

dayanıklıklarını araştırmak, 

5. Bileşiklerin antibakteriyel özelliklerinin araştırılmasından sonra olumlu sonuçlar 

elde etmek ve buna bağlı olarak ilgili uygulama alanına yeni üyeler kazandırmak, 

 

Bu tezin amacı literatürde olmayan Schiff bazlarını ve polimerlerini sentezleyip 

bu bileşiklerin antibakteriyel özelliklerini incelemek üzerine odaklanmaktadır.  
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İKİNCİ BÖLÜM 

ÖNCEKİ ÇALIŞMALAR 

2.1. Schiff Bazlarının Genel Özellikleri 

Schiff bazları ilk kez 1864 yılında U. Schiff tarafından primer aminlerlealdehit 

ve ketonların tepkimesinden elde edilmiştir. Sentezlenen bileşikler, elde eden kişinin 

hatrına Schiff bazı olarak isimlendirilmiştir.Yapılarından dolayı birden fazla Schiff bazı 

üretilmiş ve yapıları incelenmiştir.İlk kez Pfeiffer tarafından ligant olarak 

kullanılmıştır(Pfeiffer ve ark., 1951).Schiff bazları oluşurken metal iyonlarına elektron 

vermektedir.Bu elektronlar, N atomunun veya diğer bağlı gruplardaki serbet halde bulunan 

elektron çiftleridir.Schiff bazları iyi bir ligant olarak düşünülür ancak her Schiff bazı iyi bir 

ligant değildir. Örneğin, ArCH=N-Ar, ArCH=N-R gibi gruplarda en iyi ligantlar imine 

orto pozisyonunda elektron verici grupların bağlı olduğu Schiff bazlarıdır(Koç ve Lazarus, 

2001).Orto konumunda bulunan gruplar beşli, altılı halka oluşmasında önemli rol 

oynamaktadırlar.Şekil 4’ te N atomu ile A grubu tepkimeye girmektedir, Şekil 5’te 

gösterilen altılı halka oluşumu yapının kararlılığını arttırmaktadır(Canel vd., 1998). 

 

Şekil 4. İmin grubuna bağlı sübstitüentler 
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Şekil 5. Altılı halkayla yapının kararlı hale gelmesi 

 

İminleşme tepkimesinde aldehitlerle ketonlar karşılaştırıldığı zaman tepkime 

ketonlarda daha yavaş gerçekleşmektedir.Ketonlarda katalizör olarak asit kullanılırsa uzun 

süren tepkime sonucunda suyun ortamı terk etmesiyle yüksek verime sahip olan Schiff 

bazlarının elde edilebileceği söylenebilir(Demiral vd., 2005; Yorulmaz, 2005). 

Schiff bazlarının ısısal ve kimyasal özellikleri NO gibi atomlar aracılığıyla 

bağlanma gerçekleştirdiği için araştırmacıların ilgi odağı olmuştur(Costamagna vd., 1992). 

Birden fazla manyetik özellik ve katalitik aktiviteye sahip Schiff bazlarına ek olarak, bu 

kompleksler içinde metal içeren proteinler ve enzimler önemli ölçüde rol 

oynayabilmektedir(Jacobsen ve ark., 1991). N2O2’nin atom verici olduğu dört dişe sahip 

Schiff bazlarının metal iyonlarıyla koordineye sahip olduğu iyi bilinmektedir.Bu yüzden bu 

yapıların oksidatif katalizleri birçok araştırmacı tarafından incelenmiştir.Salisilaldehit ve 

diamin içeren yapıların kompleksleri de araştırmacılar tarafından büyük ilgi görmektedir. 

Bunun nedeni ise salisilaldehit yapısındaki oksijenin organik bir yapıya yerleştirilirken iyi 

bir katalitik yapıya sahip olmasındandır(Abd-Elzaher, 2001). 

2.2. Schiff Bazlarının Sınıflandırılması 

Schiff bazlarının katagorize edilmesi sentezlediği bileşikler baz alınarak 

yapılabilmektedir. Şekil 6’da primer aminden, Şekil 7’de anilinden Şekil 8’ de hidrazinden 

Şekil 9’da hidroksi aminden Şekil 10’da aminoasitten Şekil 11’ de substitüe aromatik 

aminden Şekil 12’de diaminden üretilen imin yapıları gösterilmiştir. 
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Şekil 6. Primer aminden oluşan iminler 

 

 

Şekil 7. Anilinden oluşan iminler 

 

 

 

 

Şekil 8. Hidrazinden meydana gelen hidrazon ve azin yapılar 
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Şekil 9.Hidroksi aminden elde edilen oksi-iminler 

 

 

Şekil 10. Amino asitten üretilen imin yapılar 

 

 

Şekil 11. Sübstitüe aromatik aminlerden sentezlenen imin yapılar 

 

Diaminlerden üretilen imin grubunun en popüler örneği bir Schiff bazı türü 

olan N,N'-Etilenbis-salisiliden-diimin (salen)’dir.Etilendiaminden türediği bilinen salen 

yapısının alifatik poliaminlerden türetilmiş birden fazla homolog yapıda bileşiği 

bulunmaktadır. 
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Şekil 12. Diaminlerden üretilen imin yapılar 

 

Polimerizasyon ürünü olan polimer bileşiklerinin, polimer teknolojisinde geniş 

kullanım alanına sahip olmasından dolayı günümüze kadar kapsamlı çalışmalar 

yürütülmüştür. Bugüne kadar polimerlerin sentezi için değişik yöntemler kullanılmıştır. 

Tiyofen, pirol, karbazol gibi gruplar taşıyan monomerlerin onların polimerlerine dönüşümü 

için kimyasal polimerizasyon, enzimatikpolimerizasyon, oksidatifpolimerizasyon 

(Özbülbül ve ark., 2006) ve elektro-kimyasal polimerizasyon gibi metotların etkin bir 

şekilde kullanıldığı birçok çalışma mevcuttur (Kocaeren, 2016; Kocaeren, 

2015).Schiffbazları ve metal kompleksleri ile farklı çalışmalar yapılarak elde edilen ürünler 

çeşitli alanlarda kullanılmaktadır. Schiffbazları, ilaç ve parfüm sanayiinde kullanılmaktadır 

(Baran ve ark., 2015). Schiff bazlarının metallerle kompleks verebilme özelliklerine sahip 

olmalarından dolayı metal miktarlarının tayininde de kullanımı yaygınlaşmaktadır. Başta 

polimer ve gıda sanayiinde kullanılmakta olan bu kompleks bileşenler, eczacılıkta 

oksidasyon sürecini engelleyen bir koruyucu ajan olarak kullanılmaktadır (Holla, 2003).Bu 

moleküllerin antiviral özelliğinden dolayı kullanımı yanında antibakteriyel ve antifungal 

etkileri de onların kullanımını yaygın hale getirmektedir ve bu nedenle kompleks bileşikler 

etkili ajan olarak kabul edilmektedir (Caramella ve ark., 2022;Erturk, 2020).  

Bazı gıdalarda, mikroorganizmaların gelişmesini ve baskın hale geçmesini belli 

ölçülerde de olsa engelleyebilen antimikrobiyal aktiviteye sahip bazı doğal maddeler 

(inhibitörler) bulunmaktadır.Antimikrobiyal maddeler, mikroorganizma gelişimini 

engelleyen biyolojik kökenli maddelerdir. Bu maddeler, mikroorganizmanın ölümüne 

sebep olan "bakterisit" ve "fungisit" gibi maddeler olabildikleri gibi, mikroorganizmanın 

çoğalmasını engelleyici "bakteriostatik" veya "fungustatik" gibi maddeler de olabilirler. 

Mikroorganizmalar tarafından üretilen, doğal ürünler olan antimikrobiyaller, seçici 

toksisiteye sahip olmalarından dolayı çok düşük konsantrasyonlarda bile 
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mikroorganizmaya zarar verirler. Tez çalışması kapsamında sentezlenenSchiffbazları ve 

polimerlerinin antibakteriyel özellikleri araştırılmış elde edilen sonuçlar, literatüre yeni 

antibakteriyel ajanlar kazandırıldığını göstermiştir. 

Dünya çapında bakteriyel patojenler insan ve veterinerlikte hastalık ve 

ölümlerin ana nedenidir. Özellikle antibiyotiğe dirençli patojenlerin ortaya çıkışı, bu 

sorunun ciddiyetini arttırmıştır. Buna ek olarak, gıda ve suya karşı mikrobiyal 

kontaminasyon üretim ve ekonomik güvenlik açısından büyük zararlar görmektedir. 

Antimikrobiyal peptitlerin (AMP) hücreleri çözünmeden, bakterilere yapıştığı bildirilmiştir 

(Selvi, 2012).Bu ilkeye dayanarak, son yıllarda birçok biyosensör geliştirilmiştir. Doğal 

biyolojik numunelerde patojenlerin tespit edilmesi ve tanımlanması için kullanılan 

nanoparçacıkların boyutu ve özellikleri, sensörün algılamasını yükselterek hassasiyetin 

artmasına neden olmaktadır.  Selvi tarafından yapılan çalışmada, AMP türevlerinden daha 

stabil olan katyonik kopolimerler Halka Açılma Metatez Polimerizasyonu (ROMP) 

yöntemi ile sentezlenmiş ve sonra demir oksit nanopartikülleri (IONP) yüzeyine kovalent 

olarak bağlayarak bakteri analizi için sensör uygulaması yapılmıştır. Kopolimerlerin ve 

IONP’ nin karakterizasyonu için 1H, 13C ve 31P-NMR, FT-IR ve TGA teknikleri 

kullanımıştır. Kopolimerlerin antibakteriyel özellikleri için, yüzey üzerinde bakteri analizi 

testi yapılmıştır. Kopolimerler, altın elektrotlar üzerine kaplanmış ve Elektrokimyasal 

Empedans Spektroskopisi kullanılarak bakterilerin tespiti yapılmıştır (Selvi, 

2012).Tepkimeyegiren ligant ve metal tuzunun molar oranı gibi faktörler komplikenin 

yapısı üzerinde etkilidir (Yardan, 2010). 

2.3.Schiff Bazlarının Biyolojik Aktiviteleri 

Yukarıda Şekil 3’te gösterilen transaminasyon reaksiyonu organizmalar için 

büyük bir öneme sahip bir sıra imindir ve bunların ara ürününden meydana geldiği 

düşünülmektedir (Fessender ve Fessender, 1992). 

Schiff bazı üretiminde önemli bir yere sahip N-alkilsalisilaldehit yapısına sahip 

olan pridoksal, moleküllerin aydınlatılmasında önemli bir bileşiktir ve Şekil 13’te yapısı 

gösterilmektedir. 
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Şekil 13. Pridoksal 

 

Serbest halde bulunan Schiff bazı ligantları, metal kompleksleri agar kuyusu 

difizyon yöntemiyle bakteri ve fungal türlere karşı antimikrobiyel aktivitelerini incelemek 

için laboratuvar ortamlarında incelemektedir. Antimikrobiyel aktiviteler inhibisyon 

bölgelerinin çapının mm olarak ölçülmesi sonucu değerlendirilebilmektedir. Sonuçların 

genelinde Schiff bazlarının ve komplekslerinin küçük aktivitelere sahip olduğu aynı 

şartlarda aynı bakterilere karşı daha fazla aktivite gösterdikleri bilgisine 

ulaşılmıştır(Borisova vd., 2007). 

Schiff bazları doğada bulunan sistemlerle olan benzerliğinden dolayı büyük 

öneme sahiptir, bu özellik biyolojik tepkimelerin yapısının incelenmesinde önemli bir 

fayda sağlayabilir(Mohamed ve ark., 2006). 

Kaushik ve arkadaşları metil antranilatı baz alarak Schiff bazı sentezlemişler ve 

bu Schiff bazının bazı bakterilere karşı antibakteriyel aktive gösterdiklerini tespit 

etmişlerdir(Kaushik ve ark.,2016). 

Demetgül ve arkadaşları çalışmalarında 4-aminobenzilamin ve salisilaldehitten 

3 tane Schiff bazı sentezlemişler ve bu sentezledikleri Schiff bazlarının Ni(II), 

Co(II),Cu(II) gibi metallerle olan yapılarını da sentezlemişlerdir.Bakterilere karşı biyolojik 

kararlılıklarını test etmişler ve FT-IR,UV-vis gibi yöntemlerle yapılarını 

incelemişlerdir(Demetgül ve ark.,2009). 

Yılmaz Baran ve arkadaşları yapısında tiyofen ve siklobütan bulunduran 

tiyozol bazlı Schiff bazı sentezlemişlerdir. Bu sentezlenen bileşiklerin yapılarını 

aydınlatabilmek için NMR, FT-IR veelemental analiz gibi ölçümler yapıp bu maddelerin 

mononükleer yapıda olduğu kanısına ulaşmışlardır(Yılmaz Baran ve ark., 2015). 
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Pandeya ve arkadaşları agar seyreltme yöntemini kullanarak isatin türevi Schiff 

bazlarının antibakteriyel aktivite gösterdikleri konusunda rapor hazırlamışlardır (Pandeya 

ve ark.,1999).  

o-aminofenol ve salisilaldehitten üretilen Schiff bazları ve bu Schiff bazlarının 

geçiş metalleri ile reaksiyonundan kompleksler sentezlenmiş ve bu komplekslerin yapısal 

özellikleri incelenmiştir (Martell vd.,1958). 

Thaker çalışmasında template etkisinden yararlanarak Schiff bazı üretmiş ve bu 

ürettiği Schiff bazlarının yapısını UV,X-RAY ve FT-IR gibi yöntemleri kullanarak 

incelemiştir(Thaker,1986). 

2.4.Schiff Bazlarının Sentez Yöntemleri 

Aldehit ve keton yapılarının primer aminlerle tepkimesinden elde edilen Schiff 

bazlarında en çok kullanılan yöntem, alifatik veya aromatik aldehit yada ketonların alifatik 

aromatik primer yapılarla meydana gelen tepkimesidir. Bu tepkime çeşitli ortamlarda 

gerçekleşebilmektedir. Örneğin, gaz halinde bulunan primer aminin keton üzerinden 

geçmesi sağlanarak direkt tepkimeden, bazı aminlerde düşük kaynama noktasına sahip 

çözücüler kullanılarak suyun ortamdan uzaklaştırılmasıyla elde edilebilirler. Sulu çözelti 

halindeki aminlerin keton yapılarla doğrudan tepkimesi sonucunda NaOH veya KOH’un 

katalizör olarak kullanılmasıyla düşük sıcaklıkta tepkime gerçekleştirilerek 

üretilebilmektedir (Fessenderve Fessender, 1992). 

Bu yollarla imin oluşumu iki basamakta gerçekleşmektedir. İlk adımda 

nükleofilik özelliğe sahip olan imin yapılar kısmi pozitif yüke sahip olan karbonil grubuna 

katılarak tepkimeyi gerçekleştirmektedir ve daha sonra azot atomu bir proton 

kaybetmektedir. Azot atomundan kopan proton oksijen atomuna bağlanmaktadır. Şekil 

14’te imin yapısının oluşumunun ilk adımı, Şekil 15’te ikinci adımı gösterilmektedir. 

 

Şekil 14. Schiff bazı sentezinin birinci adımı 
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İkinci adımda OH grubunun protonlanması sağlanarak ortamdan su ayrılması 

sağlanıp amin elde edilmektedir. 

 

Şekil 15. Schiff bazı sentezinin ikinci adımı 

 

İmin oluşumu pH’a bağlı olan bir tepkimedir ve eğer ilk adımda çözelti çok 

asidik olursa amin derişimi azalır ve reaksiyon yavaşlar.İkinci adımda OH grubu su olarak 

ayrıldığı için ortamdaki asit derişiminin artma durumu ikinci adımın hızını da 

arttıracaktır.Aromatik amin ve aromatik aldehitlerde gerçekleşen tepkimelerde aminlerin 

para pozisyonda bulunması tepkime hızını arttırmaktadır.Tepkimedeki amin yapılar baz 

alındığında aminin zayıf olmasının tepkime hızını da azaltacağını 

göstermektedir(Fessender ve Fessender, 1992). 

Organometalik bileşiklerin nitril yapılarla tepkimesinden amin yapılar elde 

edilebilmektedir.Arada oluşan katılma ürünlerinin ketonlarla hidroliz olmasına engel 

olmak için su bulunmayan ortama amonyak izolasyonu yapılabilir(Fessender ve Fessender, 

1992).Şekil 16’da bu yöntemle elde edilen Schiff bazı gösterilmektedir. 

 

Şekil 16. Nitrillerin tepkimesinden elde edilen Schiff bazı 

Şekil 17’ de organometalik bileşikler ve -C=N- bağlı yapıların tepkimesinden 

Schiff bazı eldesinin mümkün olduğu gösterilmiştir. 



15 
 

 

Şekil 17. Organometalik bileşikler ve -C=N-bağlı yapılardan Schiff bazı eldesi 

 

Metal amitlerin eldesinden iminler elde edilebilir(Schmidtve Duman, 2007; 

Duman, 2007).Elde edilen imin yapısı Şekil 18’de gösterilmiştir. 

 

Şekil 18. Metal amitten imin eldesi 
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ÜÇÜNCÜ BÖLÜM 

MATERYAL VE YÖNTEM 

 

3.1. Materyaller 

3-aminonaftalin-2-ol,3,4-dibromotiyofen,2,3-dihidroksibenzaldehit,2,3,4-

trihidroksibenzaldehit, metanol, THF, DMSO, amonyum persülfat ((NH4)2S2O8), 

hidroklorikasit (HCl, 37%) veKOHIsolabChemicals firmasından tedarik edildi. Tüm 

kimyasallar herhangi bir saflaştırma işlemi yapılmadan alındığı gibi kullanıldı. 

 

3.2. Schiff Bazlarının Yapı Tayininde Kullanılan Analiz Yöntemleri 

3.2.1. FT-IR Analizinin Tanımı 

FT-IR bir titreşim spektroskopisidir. Işığın yoğunluğuna göre dalga boyunu 

ölçen bir kimyasal analiz yöntemidir.FT-IR analizinde hızlı ve yüksek çözünürlükte 

spektrumlara ulaşılabilir.Organik bileşiğin yapısındaki fonksiyonel grupları, yapılar 

arasındaki benzerlik ve farkları görmeye yardımcı olur.Analiz süresinin kısa olmasından 

dolayı tercih edilen bir yöntemdir.  

3.2.2. UV-Vis Analizinin Tanımı 

UV analizi bir ışının örnekten geçtikten sonra şiddetinin ölçülmesine dayalı bir 

analiz yöntemidir. UV analizi fonksiyonel grup tayininde ve bu grupları taşıyan bileşiklerin 

nicel tayininde kullanılır. 

3.2.3. NMR Analizi Tanımı 

Atom çekirdeğinin belirli manyetik özelliklerini kullanarak yapılan bir 

araştırma yöntemidir.Yapıda bulunan moleküllerin fiziksel ve kimyasal özelliklerini 

belirler.NMR analizi örneklerin katı, sıvı gibi farklı hallerinde kolay kullanılabilmesinden 

dolayı tercih edilen bir yöntemdir. 

3.2.4.MALDI-TOF MS Analizinin Tanımı 

MALDI-TOF MS mikroorganizmaların belirlenmesinde kullanılan hızlı bir 

analiz yöntemidir. Bakterilerin tanımlanmasında büyük rol oynar(Srivastavavd., 1996; 

Edwars ve ark.,1996). 
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3.2.5. SEM Analizinin Tanımı 

Taramalı elektron mikroskobu, yüksek yüzey görüntüsü alabilmenin dışında 

moleküllerin kimyasal yapıları hakkında da bilgi alınabilen bir analiz yöntemidir.Diğer 

analiz yöntemlerinden farkı ise incelenecek numune miktarının çok az olmasında dahi 

yüksek çözünürlükte sonuçlara ulaşılmasıdır. 

3.3. Karakterizasyon Teknikleri 

Sentezlenen bileşiklerin UV ölçümleri, spektrofotometre olarak AnalytikJena 

marka cihaz kullanılarak metanol çözücüsü içerisinde gerçekleştirilmiştir.Ölçüm aralığı 

250 ve 1100 nm olarak seçilmiş sentezlenen maddelerin oda sıcaklığında UV ölçümleri 

alınmıştır. FT-IR spektrumları Perkin Elmer FT-IR Spectrumone (ATR örnekleme 

aksesuarı4000-550cm−1)ile elde edilmiştir. Tüm bileşiklerin NMR analizleri Jeol Ecx-400 

marka cihaz kullanılarak yapılmıştır. Bileşiklerin çözünürlüğü dimetilsülfoksit d6 (DMSO-

d6)’ da iyi olduğu için NMR ölçümlerinde çözücü olarak tercih 

edilmiştir.Termogravimetrik analizler Perkin ELMER TGA 8000 model cihaz kullanılarak 

yapılmıştır.Ölçümler, N2gazı altında 30°C’ den 800°C’ye dakikada 10°C ısıtılarak 

gerçekleştirilmiştir. Bruker microflex LT MALDI-TOF MS model kütle spektroskopisi 

cihazı moleküler ağırlık ölçümünde kullanılmıştır. Matrix olarak α-siyano-4-

hidroksisinnamik asit (CHCA) ve 2,5-dihidroksibenzoik asit (DHB) kullanılmıştır. 

3.4.A1 ve A2 Olarak İsimlendirilen Schiff Bazı Bileşiklerinin Sentezi 

Sırasıyla (A1) ve (A2) olarak kısaltılan 3-{[(3-hidroksinaftalen-2-

il)imino]metil}benzen-1,2-diol ve 4-{[(3-hidroksinaftalen-2-il)imino]metil}benzen-1,2,3- 

triolSchiff bazları kondenzasyon reaksiyonu ile sentezlendi. Bu reaksiyonlar, başlangıç 

bileşikleri olarak 3-aminonaftalen-2-ol ile 2,3-dihidroksibenzaldehit ve2,3,4-

trihidroksibenzaldehit kullanılarak gerçekleştirildi. Kimyasal sentez için öncelikle ayrı ayrı 

3-aminonaftalen-2-ol (0.01 mol; 1.59 g) ve 2,3-dihidroksibenzaldehit (0.01 mol; 1.38 g) 

ve2,3,4-trihidroksibenzaldehit (0.01 mol; 1.54 g) tartıldı ve yine ayrı ayrı reaksiyon 

balonlarına alındı. Ardından 20 mL THF reaksiyon balonuna eklendi. Bu reaksiyon 

karışımları, 70°C’ de (Şekil 19) geri soğutucu altında 3 saat kaynatıldı. Reaksiyon 

ortamında çöken Schiffbazları süzüldü, metanolden yeniden kristallendirildi ve 60°C’ de 

etüvde kurutuldu. Elde edilen Schiffbazlarının (A1 ve A2) verimleri yaklaşık %96 olarak 

hesaplandı. 
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Şekil 19.A1 ve A2 olarak kısaltılan Schiff bazlarının sentezi 

3.5. B1 ve B2 Olarak İsimlendirilen Schiff Bazı Polimerlerinin Sentezi 

 

Sırasıyla B1 ve B2 olarak kısaltılan poli-3-{[(3-hidroksinaftalen-2-

il)imino]metil}benzen-1,2-diol ve poli-4-{[(3-hidroksinaftalen-2-il)imino]metil}benzen-

1,2,3-triol Schiff bazı polimerleri, 3-{[(3-hidroksinaftalen-2-il)imino]metil}benzen-1,2-

diol ve 4-{[(3-hidroksinaftalen-2-il)imino]metil}benzen-1,2,3-triol ile (NH4)2S2O8’ in sulu 

çözeltisi varlığında oksidatifpolikondenzasyon reaksiyonu ile sentezlendi (Grigoras, 2004). 

Bu reaksiyonlar için ilk önce 0.1 M (NH4)2S2O8’in sulu çözeltisi hazırlandı. Daha sonra A1 

(0.001 mol; 0.279 g) ve A2 (0.001 mol; 0.295 g) Schiffbazları ayrı ayrı 100 mL’lik iki 

boyunlu yuvarlak tabanlı bir reaksiyon balonuna yerleştirildi ve Schiff bazları sulu 0.001 

mol KOH (%10) çözeltisinde çözüldü. Reaksiyon düzeneği bir geri soğutucu, manyetik 

karıştırıcı ve 0.1 M (NH4)2S2O8çözeltisi içeren bir ayırma hunisi ile hazırlandı ve daha 

önce (NH4)2S2O8’ den hazırlanan sulu çözelti, ayrı ayrı ortam sıcaklığında reaksiyon 

karışımlarına damla damla ilave edildi (Şekil 20). Reaksiyon karışımları, oda sıcaklığına 

kadar soğutuldu ve ardından 0.001 molHCl (%37) ilave edildi. Mineral tuzların ve 

reaksiyona girmemiş monomerlerin ayrılması için karışım süzüldü, 100 mL sıcak su ile 
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yıkandı ve ardından 60°C’ de bir etüvde kurutuldu (Baran, 2015). Elde edilen Schiff bazı 

polimerlerinin (B1 ve B2) verimleri yaklaşık %60-65 olarak hesaplanmıştır. 

 

 

Şekil 20.B1 ve B2 olarak kısaltılan Schiff bazı polimerlerinin sentezi 

3.6. B1-S ve B2-S Olarak İsimlendirilen ve Tiyofen İçeren Polimerlerin 

Sentezi 

Poli-3-{[(3-hidroksinaftalen-2-il)imino]metil}benzen-1,2-diol (B1) ve poli-4-

{[(3-hidroksinaftalen-2-il)imino]metil}benzen-1,2,3-triol (B2) Schiff bazı polimerleri ve 

3,4-dibromo tiyofen (S) arasındaki reaksiyonlardan elde edilen polimerler (B1-S ve B2-S) 

iki aşamalı bir sentez sürecine sahiptir. İlk aşamada, K2CO3 (0.005 mol; 0.6900 g) ve B1 

(0.0025 mol; 0.6875 g) ve B2 (0.0025 mol; 0.7275 g) ayrı ayrı tartıldı ve 20 mL THF 

içeren bir reaksiyon balonuna yerleştirildi. Daha sonra bu reaksiyon karışımları ısıtılarak 

THF (20 mL) içerisinde çözüldü, karışımlar 1 saat boyunca karıştırıldı. İkinci aşamada bu 

reaksiyon karışımlarına 3,4-dibromo tiyofen (S) (0.242 g, 0.001 mol) ilave edildi. 

Karışımlar, çözücünün (THF) kaynama noktasında manyetik bir ısıtıcıda karıştırıldı. 

Reaksiyonlar tamamlandıktan sonra bu reaksiyon çözeltileri 200 mL su içine döküldü, 

çöken ham ürünler toplandı ve süzüldü. Elde edilen bileşik, 60°C’ de bir etüvde kurutuldu 
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(Verim %50). B1-S ve B2-S, koyu kahverengi renkli bir toz olarak elde edildi. Ek olarak 

bileşiklerin kimyasal yapıları Şekil 21’ de gösterilmiştir. 

 

 

Şekil 21. B1-S ve B2-S olarak kısaltılan polimerlerin HBreliminasyon reaksiyonu ile 

sentez yolu 
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DÖRDÜNCÜ BÖLÜM 

ARAŞTIRMA BULGULARI 

Tez çalışması kapsamında bileşiklerin yapılarını aydınlatmak için FT-IR, UV, 

NMR, MALDI-TOF MS, SEM gibi analiz yöntemleri kullanıldı. 

4.1. FT-IR Analizleri 

Sentezlenen bileşiklerin FT-IR analizleri, Perkin Elmer FT-IR Spectrum one 

(ATR örnekleme aksesuarı 4000–550 cm-1) cihazı ile gerçekleştirilmiştir. Schiffbazlarının 

yapılarını aydınlatmak amacıyla ürünlerin oluşup oluşmadığını anlamak ve yapıların 

doğruluğunu desteklemek amacıyla FT-IR analizleri yapılmıştır. Şekil 22, sırasıyla A1, B1 

ve B1-S’ in FT-IR spektrumlarını göstermektedir. A1 ve A2 olarak adlandırılan Schiff 

bazlarının FT-IR spektrumlarına göre aromatik -OH gruplarına ilişkin pikler 3358 ve 3333 

cm-1’ de elde edilmiştir.A1 ve A2 bileşiklerindeki benzen halkalarının aromatik C-H 

pikleri sırasıyla 3044 ve 3026 cm-1’ de gözlenmiştir.Schiff bazlarının oluşumunu 

kanıtlayan -CH=N- (azometin) bağına ait pikler, A1 ve A2 için sırasıyla 1637 ve 1638 cm-

1’ de elde edilmiştir.Schiff bazlarının yapılarındaki – C=C– gruplarına ilişkin aromatik 

halkaların esneme pik değerleri sırasıyla A1 için 1616, 1541 ve 1513 cm-1 ve A2 için 

1593, 1543 ve 1527 cm-1 olarak kaydedilmiştir. Bir diğer karakteristik pik olan C-O 

gerilme pikleri ise A1 için 1215 cm-1 ve A2 için 1291 cm-1’ de gözlenmiştir.B1 ve B2 

polimerlerinin FT-IR spektrumlarına bakıldığında ise kondenzasyon reaksiyonunun 

başarıyla tamamlandığını gösteren en önemli kanıt -CH=N- (azometin) bağının 

oluşmasıdırve ayrıca bu gruba ait (-CH=N-) pikler 1645 ve 1689 cm-1’ de görülmektedir. 

B1 ve B2 polimerleri için –C-O gerilme karakteristik pikleri sırasıyla 1211 cm-1 ve 1364 

cm-1 değerlerinde görülmektedir.Aromatik -OH gruplarına bağlı pikler, her iki polimer (B1 

ve B2) bileşikleri için 3370 cm-1’ de elde edilmiştir(Şekil 22).Schiff bazları, onların 

polimerleri ile karşılaştırıldığında -CH=N-, -OH grupları ve C-O gerilmeleri gibi 

karakteristik piklerin sentezlenen bileşiğin yapısına göre daha düşük veya daha yüksek 

dalga boylarına kaydığı görülebilmektedir (Panda, 2022).Örneğin, A1 ve B1 bileşiklerinin 

FT-IR spektrumlarında -CH=N- değerleri karşılaştırılırsa, B1’ in daha yüksek dalga 

boylarına kaydığı görülmektedir. Bu durum polimerik yapıdaki bileşiklerin 

polikonjugasyona sahip olması ile açıklanabilmektedir. Buna ek olarak, B1-S ve B2-S 

polimerlerinin tiyofen halkalarındaki C-S bağının pikleri sırasıyla 744 ve 615 cm-1’ de 

kaydedilmiştir (Baran ve Menteş, 2015; Kocaeren, 2016).C-S gerilme piklerinin 
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varlığı(Şekil 23), B1-S ve B2-S gibi yeni tip polimerlerin, B1 ve B2 polimerik 

bileşiklerden HBreliminasyon reaksiyonu ile elde edildiğinin kanıtıdır. Ayrıca, 

polimerlerin FT-IR spektrumlarının yayvan ve geniş olması da polimerleşme olduğunu 

açıkça göstermektedir. Sonuç olarak, elde edilen FT-IR analiz sonuçlarına göre, 

hedeflenen Schiffbazları, onların polimerleri ve tiyofen grupları içeren yeni tür 

polimerlerin (Şekil 24 ve Şekil 25) başarılı bir şekilde sentezlendiği açıkça görülmektedir. 

 
 

 

Şekil 22. A1 ve B1’ in FT-IR spektrumları 
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Şekil 23. B1 ve B1-S’ in FT-IR spektrumları 
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Şekil 24.A2 veB2’ in FT-IR spektrumları 

 

 

Şekil 25.B2 veB2-S’ in FT-IR spektrumları 



25 
 

Sentezlenen bileşiklerin FT-IR verileri aşağıda toplu olarak verilmiştir. 

 

(A1): FT-IR (cm-1): 3358 (Aromatic –OH groups), 3044 (C–H aromatic);1637 (-CH=N-); 

1616, 1541, 1513 (–C=C– phenyl); 1215 (-C–O).  

(A2): FT-IR (cm-1): 3333 (Aromatic –OH groups), 3026 (C–H aromatic);1638 (-CH=N-); 

1593, 1543, 1527 (–C=C– phenyl); 1291 (-C–O).  

(B1):FT-IR (cm-1): 3370 (Aromatic –OH groups), 3173, 3038 (C–H aromatic);1645 (-

CH=N-); 1612, 1599, 1513 (–C=C– phenyl); 1211 (-C–O).  

(B2):FT-IR (cm-1): 3370 (Aromatic –OH groups), 3057 (C–H aromatic);1689 (-CH=N-); 

1581 (–C=C– phenyl); 1364 (-C–O). 

(B1-S):FT-IR (cm-1): 3351 (Aromatic –OH groups), 3198, 3057 (C–H aromatic);1658 (-

CH=N-); 1589, 1463, (–C=C– phenyl); 1227 (-C–O); 744 (-C-S).  

(B2-S):FT-IR (cm-1): 3326 (Aromatic –OH groups), 3192 (C–H aromatic);1649 (-CH=N); 

1592, 1433, (–C=C– phenyl); 1365 (-C–O); 615 (-C-S).  

 

4.2. UV Analizleri  

Sentezlenen bileşiklerin UV ölçümleri, spektrofotometre olarak AnalytikJena 

marka cihaz kullanılarak metanol çözücüsü içerisinde gerçekleştirilmiştir.Ölçüm aralığı 

250 ve 1100 nm olarak seçilmiş ve sentezlenen maddelerin oda sıcaklığında (25°C) UV 

ölçümleri alınmıştır. UV spektroskopik çalışmalar sonucunda A1, A2, B1, B2, B1-S ve B2-

S bileşiklerinin UV spektrumları kaydedilerek elde edilen pikler üzerinden elektronik 

geçişler ile ilgili değerlendirmeler yapılmaya çalışılmıştır. Sentezlenen bileşiklerin UV 

ölçümlerine ait spektral veriler Tablo 1’ de verilmiştir.Elde edilen verilere göre, 

sentezlenen polimerler, onların Schiff bazları ile karşılaştırıldığında polimerlerin 

absorpsiyon bantlarında kırmızıya kayma meydana gelmektedir. Bunun nedeni, 

polimerlerin HOMO seviyesini artıran ve LUMO enerji seviyelerini azaltan polikonjuge 

yapılarından dolayı daha düşük bant boşluklarına neden olmasıdır. Monomerlerin ve 

polimerlerin optik bant boşlukları (Eg) literatürde olduğu gibi hesaplanmıştır (Caremella, 

2022).Elde edilen sonuçlara göre, B1-S dışında kalan ve sentezlenen polimerlerden 

beklenildiği gibi onların Schiff bazlarına göre optik bant boşluk 
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seviyelerindeazalmameydana geldiği belirlenmiştir. Bu da literatürde geçen bilgi ile 

uyuşmaktadır (Erturk, 2020). 

Tablo1. 

SentezlenenBileşiklerinElektronikYapıParametreleri 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Eg: Optikbantboşluğu, λonset:Onsetdalgaboyu, λmax: Maksimum dalga boyu. 

 

Şekil 26’ ya bakıldığında, polimerlerin -CH=N- grubuna ait bandın kayması, 

polimerik konjugeli π sisteminin oluşumunun kanıtıdır. Başka bir deyişle, A1 ve B1’ in UV 

spektrumlarında -CH=N- grubu bandının 444 nm’ den 458 nm’ ye kayması, yukarıda 

bahsedildiği gibi polimerik konjugeli π elektron sisteminin oluşumu ile ilgilidir (Panda, 

2022). Bu aynı zamanda bileşiklerin FT-IR spektrumları ile de doğrulanmaktadır. FT-IR 

spektrumlarında, -CH=N- bağının gerilme pikinde önemli kaymalar vardır.Örneğin, A1 ve 

B1 bileşiklerinin FT-IR spektrumlarında -CH=N- grubuna ait pik değerleri karşılaştırılırsa, 

B1’ inki yukarıda bahsedildiği gibi daha yükseğe kaymıştır (Şekil 27).Ayrıca Tablo 1’ deki 

bileşiklerin sırasına göre 250, 263, 246, 260, 291 ve 284 nm dalga boylarında fenolik ve 

hidroksi naftalin gruplarının R bantları gözlenmektedir. Bu pikler π -π* elektronik geçişleri 

ile ilgili piklerdir. Burada fenolik, -oksitiyofen ve -hidroksi naftalin gibi gruplardaki O 

atomları üzerindeki ortaklaşmamış elektron çiftlerinden dolayı n-π* geçişlerinden de söz 

edilebilmektedir.Literatüre göre, yaklaşık 320 ve 356 nm’ deki absorpsiyon bantların→ 

π*geçişleriyle ilişkilidir. Buna göre, A1 için 318, A2 ve B2 için 350, B1-S için 338 nm’ 

Bileşikler Eg(eV) λonset(nm) λmax (nm) 

A1 1.97 629 250, 318, 444 

A2 2.39 519 263, 350, 421 

B1 1.88 660 246, 306, 458 

B2 2.21 561 260, 350, 428 

B1-S 2.67 465 238, 291, 338 

B2-S 1.68 740 228, 284, 403 



27 
 

deki pikler n→π* geçişlerine işaret etmektedir. Burada "n" elektronları (bağ yapmamış 

elektronlar), molekülün oksijeninde (O atomu) bulunanlardır. Böylece, n’ den π*’ ye geçiş, 

ortaklaşmamış e- çiftlerinden birinden, bir elektronun π* orbitaline uyarılmasına karşılık 

gelmektedir (Ertürk, 2020). 

 

Şekil 26. A1, B1 ve B1-S’ in UV spektrumları 
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Şekil 27. A2, B2 ve B2-S’ in UV Spektrumları 

 

4.3. NMR Analizleri(1H-NMR ve13C-NMR) 

A1, B1 ve B1-S’ in 1H-NMR spektrumları sırasıyla Şekil 28, 29 ve 30’ da 

verilmiştir. A1 ve B1’ in elde edilen 1H-NMR analizindeki spektral verilere göre, fenolik -

OH ve -CH=N- gruplarının sinyalleri sırasıyla 9.12927, 7.88440 ppm ve 9.82804, 8.41851 

ve 7.89606 ppm (aromatik -OH grupları); 9.06703 ve 9.08112 ppm (-CH=N- grupları) 

(Şekil 28). B1’ in 1H-NMR spektrumu detaylı olarak incelendiğinde 20 ve 21 numaralı -

OH gruplarına ait piklerin şiddetinin azaldığı görülmektedir (Şekil 29) (Baran, 2015). Bu 

durum, polimerizasyonun bu gruplar üzerinden ilerlediğinin en önemli kanıtıdır. B1-S’ in 

1H-NMR spektrumunda, -OH ve -CH=N- gruplarına ait 9.20541 ve 8.87277 ppm’ deki H 

(proton) pik değerleri, terminal -OH grupları olarak adlandırılmaktadır (Şekil 30) (Schiff, 
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1869).B1-S’ in 1H-NMR spektrumu, A1 ve B1 bileşikleri ile karşılaştırıldığındaönemli 

değişiklikler göze çarpmaktadır.Örneğin, tiyofen grubuna ait H piklerinin varlığı B1-S 

yapısında mevcuttur ve bu pikler değer olarak5.65012 ppm’ de gözlenmektedir (Baran, 

2015). Tiyofen halkasındaki aromatik H piklerinin bu kadar düşük bölgeye kaymasının 

nedeni olarak polimerleşme ürünü (B1 ve B2) olan makromolekül bir bileşik üzerinden 

yeni tip polimerler (B1-S ve B2-S) elde edilmesinde zaten uzun zincirli bir yapıya daha 

farklı grupların katılmasından dolayı olabileceği düşünülmektedir. B1-S’ in 1H-NMR 

spektrumundaki diğer önemli fark, beklenildiği gibi polimerizasyon sonucunda belirgin -

OH gruplarının olmamasıdır. Bu durum polimerizasyon reaksiyonunun -OH grupları 

üzerinde gerçekleştiğini ortaya koymaktadır. Ek olarak, FT-IR analizinde de gözlendiği 

gibi benzen ve naftalin türevi aromatik bileşiklerin -C=C- ve -C-O-C- bağ içeren grupların 

piklerinin geniş bir şekilde gözlemlenmesi polimerizasyonu desteklemektedir. Ayrıca 13, 

14 ve 18 numaralı H’ ler üzerinden polimerleşmenin gerçekleştiğini söylemek mümkündür. 

Bu durum, A1’in aynı numaralı piklerine ve bu değerlerdeki kaymalarına bakıldığında 

daha net anlaşılabilmektedir. Monomerik yapıdaki bileşiklerin 13C-NMR spektrumları ve 

spektrumlardan elde edilen veriler de polimerizasyon reaksiyonunun 13, 14 ve 18 numaralı 

H’ ler üzerinden ilerlediğini ortaya koymaktadır. 
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Şekil28.A1’ in 1H-NMR Spektrumu 
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Şekil 29.B1’ in 1H-NMR Spektrumu 
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Şekil 30.B1-S’ in 1H-NMR Spektrumu 

 

A1’ in 13C-NMR spektrumuincelendiğinde, A1 yapısınınoluştuğunugösteren ilk 

kanıt, -CH=N- grubundaki C atomunaaitsinyaldir.Businyaldeğeri, 163.22197 ppm’ de 

gözlenirken13C-NMR spektrumunda C19 olaraknumaralandırılmıştır.B1’ in 13C-NMR 

spektral verilerionun Schiff bazı (A1) ile karşılaştırıldığında B1’ inkininoldukça 

farklıolduğugörülmektedir.Ayrıca, polimerin13C-NMR spektral verilerinden de 

anlaşıldığıgibi, oksidatifpolimerizasyonnedeniylebazıpiklerinfarklıbölgelerekaydığıve 

ayrıca C-C bağlanmasıileyenipiklerinoluştuğusöylenebilmektedir.Örneğin,B1’ in 13C-NMR 

spektrumunda 128.28945 ppm’ de yenibirpikortaya çıkmıştır (Schiff, 1869).B1-S 

polimerinin13C-NMR spektrumunabakıldığındaise 128.589581 ve 126.56204 ppm’ de C-C 

bağlanmasıileilgiliyenipiklergözlenmektedir(Mighani, 2020).Bunedenle, bileşiklerin NMR 

spektral veri sonuçları, polimerzincirlerininoluşumunudoğrulamaktadır.Fenolik (-OH) 

veazometingrupları (-CH=N-) içeren Schiff bazıtürevleri polimerize 

edilmiştirvesonuçlarliteratürdekigibiraporedilmiştir (Şekil 31).Tüm NMR spektral verileri 
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birliktedeğerlendirildiğinde, A1’ in esasolarak C-O-C birleşmemekanizmasıile polimerize 

edildiği söylenebilmektedir.1H-NMR sonuçları, A1’ in polimerizasyonununfenolik -OH 

gruplarınınorto- ve para- pozisyonlarındanyani, C-O-C birleşmesiyoluile -OH 

grubuüzerindenkatyon-radikal birimlerinin oluşması ile yürüyen bir mekanizma sayesinde 

ilerlemektedir (Turan, 2012).B1 ve B1-S’ in 1H-NMR spektrumlarındagözlenen –OH 

gruplarınaaitpikin hem şiddetinindüşük hem de 

yayvanolmasıpolimerleşmereaksiyonunudoğruladığıgibibileşiğinpolimerikyapıdaolduğunu 

da göstermektedir.Sonuçolarak, polimerizasyonişleminin (Ayyagari vd., 1995) monomer 

birimlerinin C-O-C şeklindebağlanmasıylailerlediğinisöylemekmümkündür (Sun, 2002). 

 

 

Şekil 31.A1’ in 13C-NMR Spektrumu 

 

SentezlenenbileşiklerinNMR verileriaşağıda toplu olarak yeralmaktadır. 

 

(A1): 1H-NMR (DMSOd6): δH ppm,9.12927 (s, 2H, -OH20, -OH21); 9.06703 (s, 1H, H19); 

7.88440 (s, 1H,-OH12); 7.83105-7.80437 (d, 2H, H3, H6); 7.72435 (s, 1H, H7); 7.69767 (s, 
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1H, H10); 7.38919-7.36251-7.32694-7.30027 (m, 2H, H1, H2); 7.12243-7.09233 (d, 1H, 

H18); 6.95280- 6.92612 (d, 1H, H14); 6.78385-6.76607-6.73939 (t, 1H, H13). 13C-NMR 

(DMSO-d6, δ ppm): C19: 163.22197, C8: 152.03721, C16: 150.31732, C15: 146.56846, 

C9: 137.40175, C4: 133.66016, C5: 128.41685, C6: 128.08960, C3: 126.42061, C2: 

126.22062, C1: 123.92985, C18: 123.10082, C10: 119.56285, C17: 118.93016, C13: 

118.62836, C14: 117.20300, C7: 110.35251. 

(A2): 1H-NMR (DMSOd6): δH ppm, 9,62152 (s, 2H, -OH20, -OH21); 8.92321 (s, 1H, H19); 

8.40510 (s, 1H, -OH14); 7.89826 (s, 1H, -OH12); 7.79814-7.77256 (d, 2H, H3, H6); 7.70862 

(s, 1H, H7); 7.68219 (s, 1H, H10); 7.36546-7.33867-7.31954-7.28281 (m, 2H, H1, H2); 

6.94604-6.91670 (d, 1H, H18); 6.37615- 6.34701 (d, 1H, H13).  

(B1):1H-NMR (DMSOd6): δH ppm, 9,82804 (terminal, 1H, -OH20); 9.08112 (s, 1H, H19); 

8.41851 (terminal, s, 1H, -OH21); 7.89606 (s, 1H, -OH12); 7.82255-7.80882 (d, 2H, H3, 

H6); 7.71767 (s, 1H, H7); 7.69218 (s, 1H, H10); 7.64039-7.62390-7.61305 (m, 2H, H1, H2); 

7.36365-7.31571 (terminal protonlar, d, 1H, H18); 7.12398-7.0969 (terminal protonlar, d, 

1H, H14); 6.77895-6.76052-6.73313 (terminal protonlar, t, 1H, H13). 13C-NMR (DMSO-d6, 

δ ppm): C19: 163.16138, C8: 151.89021, C16: 150.44642, C15: 146.98686, C9: 

137.30075, C4: 133.47047, C5: 127.91365, C6: 126.56001, C3: 123.78361, C2: 

123.10784, C1: 120.32947, C18: 119.54859, C10: 118.60542, C17: 117.75163, C13: 

117.20300, C14: 110.64551, C7:109.29143, C-C bağlanma: 128.28945. 

(B2):1H-NMR (DMSOd6): δH ppm,9.07691 (terminal, s, 2H, -OH20,-OH21); 8.89218 (s, 

1H, H19); 8.52273 (terminal, s, 1H, -OH14); 7.86696 (s, 1H, -OH12); 7.78296-7.75521 (d, 

2H, H3, H6); 7.67309 (s, 1H, H7); 7.64645 (s, 1H, H10); 7.34563-7.29723-7.27303 (t, 2H, 

H1, H2); 6.91458-6.88072 (terminal protonlar, d, 1H, H18); 6.34231-6.31522 (terminal 

protonlar, d, 1H, H13). 

(B1-S):1H-NMR (DMSOd6): δH ppm,9.20541 (terminal, s, 1H, -OH20, -OH21); 8.87277 (s, 

1H, H19); 8.7666- 8.74401- 8.51532- 8.5059- 8.48705- 8.46550 (m, 4H, H1, H2, H3, H6); 

6.80822 (terminal protonlar, m, 3H, H13, H14, H18); 6.30176 (s, 2H, H7, H10);5.65012 (s, 

1H, H22). 13C-NMR (DMSO-d6, δ ppm): C19: 163.20652, C16: 160.42818, C15: 

159.07689, C8:151.79212, C23:146.61172, C9: 139.70299, C4: 134.52164, C13: 

132.41985, C5: 130.69245, C10: 122.05657, C7: 113.42158, C22: 105.46123, C-C 

bağlanma: 128.589581 ve 126.56204. 
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(B2-S):1H-NMR (DMSOd6): δH ppm,9.15542 (terminal, s, 1H, -OH grupları (-OH14, -

OH20, -OH21)); 8.85024- 8.55781 (m, 5H, H1, H2, H3, H6,H19); 7.63822 (terminal protonlar, 

d, 2H, H13, H18); 7.25176 (s, 2H, H7, H10);6.59112 (s, 1H, H22). 

4.4. Polimerleşme Mekanizması 

Poli-3-{[(3-hidroksinaftalen-2-il)imino]metil}benzen-1,2-diol (B1) ve poli-4-

{[(3-hidroksinaftalen-2-il)imino]metil}benzen-1,2,3-triol (B2) Schiff 

bazıpolimerleriyukarıda da bahsedildiğigibi C-O-C bağlanmasıilesentezleneniki üründür. 

Bağlanmaseçiciliğiüzerinereaksiyonmekanizmasıilgilimakaleler 

incelenmiştir.Literatürdegeçenve C-O-C 

bağlanmaseçiciliğiiçinüçolasıreaksiyonmekanizması önerilmiştir (Şekil 32);(i) Schiff 

bazımonomerlerininbir elektron oksidasyonundankaynaklanan Schiff 

bazıikameliserbestfenoksi (C6H5-OH∙) katyonradikallerininbağlanması,(ii) (NH4)2S2O8, 

NaOCl, 

H2O2vehavaO2gibioksidanlarkullanılarakbirbirininortopozisyonunakoordineedilmişfenoksi

katyonradikallerininbağlanması, ve (iii) KOH 

kullanılarakoluşturulanfenoksonyumanyonuaracılığıylabağlanma.C-C 

bağlanmasınınbölgeselseçiciliği,bazıspesifikfenollerinve Schiff 

bazımonomerlerininpolimerizasyonundabulunur.Schiffbazıpolimerleri (B1 ve B2) 

oksidatifolarakeldeedildikten sonraHBr 

eliminasyonuilepolimerzincirleriarasındatiyofenköprülerioluşmuştur.B1 

polimeryapısıiçindekitiyofengruplarınınbağlanmapozisyonları Şekil 32’ de gösterilmiştir. 
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Şekil 32. Tiyofen Halkalarının B1 Polimer Zincirlerine Olası Bağlanma Mekanizması 

LiteratüregöreBilicivearkadaşlarıtarafındanyayınlananmakalede,oksidanolarak 

(NH4)2S2O8 (amonyum persülfat) kullanılarak oligo (4-hidroksikinolin) (OHQ) 

polimerisentezlenmiştir. Şekil 33’ te sentezlenen polimerin olası rezonans formları 

gösterilmektedir(Bilici ve ark., 2012). 
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Şekil 33.OHQ bileşiğinin olası rezonans yapıları 

Oksidatif polimerizasyon (OP) 

işlemiaraştırmacılartarafındansuluHClortamındagerçekleştirilmiştir.Buçalışmayagöre, 

amonyumpersülfatlı aromatik monomerlerin oksidatif polimerizasyon ile katyon-

radikalbirmekanizmayoluylailerlediğininyaygınolarakkabuledildiğibilgisiverilmiştir 

(Turan,2012).Ekolarak, oksidasyonsırasındaortayaçıkankatyon–

radikalaramaddelerininçoklurekombinasyonunuiçerirvedaha sonrakatyon-

radikalçeşitlirezonansformlarında stabilizeedilir.Şekil 34, tez kapsamında sentezlenen 

polimerlerin elde edilmesinde monomerlerin rezonas yapılarını 

göstermektedir.Literatürdeki çalışmalar da göz önüne alındığında, bu oluşan katyon-radikal 

birimlerin birleşmesi ile polimerleşmenin gerçekleştiği düşünülmektedir. 



38 
 

 

Şekil 34. A1 olarak kısaltılan Schiff bazının rezonans yapıları 

 

4.5. IsısalKararlılık 

Bileşiklerin (TG-DTG) termal bozunma sıcaklık verileri Tablo 2’ de 

özetlenmiştir.TG sonuçlarına göre A1, A2, B1, B2, B1-S ve B2-S’ in ilk bozunma 

sıcaklıkları (Ton) sırasıyla 142.00, 132.70, 180.00, 181.85, 183.02 ve 130.61°C’ dir. 100°C’ 

nin altında kalan 47.55, 63.88 35.60, 34.02 ve 42.99°C gibi pik değerlerinin monomerlerin 

sentezinde kullanılan organik çözücüden kaynaklandığı ve polimerler için ise sulu 

ortamdan dolayı gözlendiği söylenebilir. TG analizsonuçları (Şekil 35 ve Şekil 37) B1, B2 

veB1-S’in enyüksek ilk bozunma sıcaklıklarınasahipolduğunu göstermektedir.Bu durum 

polimerzincirlerinin yapısından ve polimerleşmenin C-C/C-O-C birleşmesi yapan 

birimlerden kaynaklanmaktadır.Daha düşük sıcaklıklarda bozunma gösteren bileşiklerin 

yapılarında C-O-C gibi grupların daha çok olduğu söylenebilir. Çünkü C-O-C grubunun 
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ısısal kararlılığı C-C birleşmesine göre daha azdır (Kaya ve ark., 2021).Ayrıca B2 

polimeri, Schiffbazımonomerinden (A2) dahayüksek ilk bozunma sıcaklığına(Ton) 

sahiptirve bu nedenle onun ısısal kararlılığının daha yüksek olduğu söylenebilir (Panda ve 

ark., 2022).İlk bozunma sıcaklığı(Ton), tekbaşınabileşiklerin ısısal 

kararlılığıhakkındafazlabilgi vermez.Bu  nedenle, bileşiklerinmaksimum bozunma 

sıcaklıklarının yanısıra %20 ve %50 

kütlekayıplarınınmeydanageldiğisıcaklıklarındaincelenmesi gerekir. 

Aynızamandabileşiklerin800°C’deki kalıntı miktarları da sentezlenen bileşiklerin ısıl 

kararlılıkları hakkında bilgi vermektedir.Örneğin Şekil 37’ ye bakıldığında800°C’ de 

sentezlenen B2-S polimerinin kalıntı miktarının başlangıç bileşiklerinden daha iyi olduğu 

ve B2-S polimerinin diğerlerine kıyasla daha iyi ısısal kararlılığa sahip olduğu söylenebilir. 

Ayrıca bu polimer (B2-S) yüksek sıcaklığa dayanıklı malzemelerin üretiminde 

kullanılabilir (Kocaeren, 2016). Ayrıca B-2’nin %50 

ağırlıkkaybınakarşılıkgelensıcaklığımonomerinden (A2) dahayüksektir. Bu veriler, ayrıca 

B2’nin A2’den dahafazla ısısal kararlılığasahipolduğunuortayakoymaktadır.Bileşiklerin 

Şekil 36 ve 38’ deki DTG eğrilerine bakıldığında B1 ve B2 polimerleri için üç 

farklıbölgede bozunmaların gerçekleştiği görülmektedir. 
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Tablo 2. 

Sentezlenen Bileşiklerin Isısal Bozunma Değerleri 

Bileşikler Ton. Tmax. 
20% Kütle 

kaybı 

50% Kütle 

kaybı 

% Karbon 

kalıntısı (800°C) 

A1 142.00 
157.98, 249.09, 

372.34, 543.33 
364.47 --- 59.49 

A2 132.70 146.04, 294.57 293.40 646.72 42.89 

B1 180.00 
63.88, 238.74,  

605.48 
285.72 779.96 50.38 

B2 181.85 193.80, 264.02 265.69 752.32 47.95 

B1-S 183.02 47.55, 277.54 284.72 758.14 48.72 

B2-S 130.61 

42.99, 90.74, 

136.39, 163.95, 

791.39 

195.54 --- 57.86 

Tmax:Maksimumbozunma sıcaklığı, Ton:İlk bozunma sıcaklığı. 
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Şekil 35.A1, B1 ve B1-S’in TGEğrileri 
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Şekil 36.A1, B1 ve B1-S’ in DTG Eğrileri 
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Şekil 37.A2, B2 ve B2-S’in TG Eğrileri 
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Şekil 38.A2, B2 ve B2-S’ in DTG eğrileri 

 

4.6. Kütle Analizi 

Sentezlenen polimerlerin molekül ağırlıklarını belirlemek için önce Jel 

Geçirgenlik Kromatografisi (GPC) analizi yapılmış, fakat analiz sonucunda anlamlı bir 

kromatogram elde edilemediği ve polimerik bileşiklerin tam anlamıyla çözünmesi 

gerçekleşmediği için MALDI-TOF MS analizi yapmaya ihtiyaç duyulmuştur. 

Matris destekli lazer desorpsiyon iyonizasyon akış süresi kütle spektrometresi 

(MALDI-TOF MS) (Matriks assisted lazer desorption ionization time of flight 

massspectrometry) (Uysul vd., 2019) ile Schiff bazı polimerlerinin (B1 ve B2) ve ayrıca 

tiyofen grupları içeren polimerlerin (B1-S ve B2-S) yapısal karakterizasyonu için 

kullanıldı. Kütle spektrometresi ile bir homolog karışımdaki her bir farklı bileşen için 

molekülün kütlesine bakılabilir ve bu nedenle MALDI-TOF MS yöntemi hem yapısal hem 

de son grup analizi için uygundur.Kütle spektrometresi, yakın zamanda tanıtılan, yüksek 

duyarlılığa sahip olan ve sentetik doğal makromoleküllerde bulunan geniş moleküler 
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ağırlık dağılımı (MWD) (Hillenkampvd., 1991; Karas, 1987) gibi karmaşık karışımlarda 

bile çok büyük moleküllerin desorpsiyonuna ve iyonlaşmasına izin veren bir analiz 

tekniğidir. Bu nedenle, tez çalışmasında polimerlerin molekül ağırlıklarını incelemek için 

önce Jel Geçirgenlik Kromatografisi (GPC-Gel Permeation Chromatography) tercih 

edilmiş, fakat analiz sırasında çözünürlük konusunda sorun yaşandığı için ve sonuç elde 

edilemediğinden dolayı polimerik ürünlerin yaklaşık moleküler ağırlıklarını belirlemek için 

MALDI-TOF MS yöntemi kullanılmıştır. B1, B1-S, B2 ve B2-S’ in elde edilen MALDI-

TOF MS spektrumları aşağıda sırasıyla Şekil 39, 40, 41 ve 42’ de verilmiştir. Matris 

(Montoudo, 1996) olarak DHB kullanılarak incelendiğinde B1’ in yaklaşık 19 tekrar eden 

monomerik birimi olduğu görülebilir (Şekil 39). B1-S’ in MALDI-TOF MS spektrumunda 

görüldüğü gibi yaklaşık 9 tekrar eden monomerik birimin olduğu söylenebilir. Ayrıca 

spektrumların oldukça gürültülü olduğu da görülmektedir. Bu durumun analiz sırasında 

polimerik yapıdan kopan irili ufaklı fonksiyonel gruplardan kaynaklandığı söylenebilir. 

Kütle spektrometrik sonuçlarına göre B1, polimerik yapılı bir bileşik iken B1-S’ in 

oligomerik yapıya sahip olduğu ve B1-S’ in sentezindeki HBr eliminasyon reaksiyonu 

sırasında B1’ den senteze başlandığı düşünülürse B1-S oluşurken B1 polimerik yapısının 

parçalandığı şeklinde bir yorum yapılabilir. 
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Şekil 39.B1’ in MALDI-TOF MS Spektrumu 
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Şekil 40. B1-S’ in MALDI-TOF MS Spektrumu 

 

Teorik olarak, HBreliminasyon reaksiyonunun bir sonucu olarak tiyofen 

halkasını B1 polimerik yapısına dahil ederek tiyofen köprüleri sayesinde daha büyük 

moleküler kütleye sahip yeni bir polimer türü elde etmek amaçlandı. Ancak MALDI-TOF 

MS sonuçlarına baktığımızda polimerik zincirler arasına giren tiyofen halkası ile 

makromoleküler bir yapıya ulaşılamadığı B1-S’ in MALDI-TOF MS spektrumundan 

anlaşılmaktadır. Yine, MALDI-TOF MS analizi sonuçlarına göre, B1 polimerinden B1-S 

polimeri elde edilmek istendiğinde polimerik yapının bozunduğu zincirlerin kırıldığı, 

tiyofen biriminin polimer zincirine katılımının düşük düzeyde olduğu ve daha kısa zincir 

yapılı oligomerik düzeyde bileşiğin oluştuğu söylenebilir. B1-S polimerinin yapısının 

oluştuğu karakterizasyon işlemlerinden (FT-IR ve NMR gibi) net şekilde doğrulanmıştır. 

B1-S’ in oluşumu sırasında parçalanma veya daha kısa zincirli oligomerik düzeyde yapının 

oluşmasının nedeni; B1’ e ait 1H-NMR spektrumunda görüldüğü gibi B1’ in yapısındaki -

OH grupları üzerinden ilerleyen polikondenzasyon reaksiyonu sonucu yeterli H atomunun 

olmaması olarak yorumlanabilir.  

B2 ve B2-S’ in MALDI-TOF MS spektrumları her iki bileşik için de 226 m/z 

aralıklarla yaklaşık 5 tekrar eden monomerik birimin varlığını gösteririr (Şekil 41). B2-S’ 
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in spektrumunda görüldüğü gibi B2’ ye benzer 5 tekrar eden monomerik birim mevcuttur. 

Bu sonuca göre, B2 ve B2-S’ in (Şekil 41 ve 42) oligomerik yapıya sahip olduğu 

söylenebilir. Literatürde diğer fenol bazlı oligomerler ve polimerler için de benzer 

çalışmalar bildirilmiştir (Iwahara ve ark., 2000). 

Şekil 41.B2’ in MALDI-TOF MS Spektrumu 
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Şekil 42.B2-S’ in MALDI-TOF MSSpektrumu 

 

 

4.7. YüzeyÖzellikleri 

Taramalı elektron mikroskobu sentezlenen bileşiklerin yüzey morfolojilerini 

analiz etmek için kullanılır(Kocaeren, 2016). Şekil 43’ te A1 (A, B, C, D), B1( E, F, G, H), 

B1-S’in(I, J, K, L)  SEM görüntüleri 100,30, 5, 1 µm gibi farklı boyutlarda 

gösterilmektedir. Şekil 43A ve B’de görüldüğü gibi, Schiff bazı A1 küresel özellikli 

yapıdadır ve damlacıklı yüzeye sahip olduğusöylenebilir.Ek olarak Şekil 43C’ de kuş 

yuvası gibi içi boş ve çalı benzeri yapılara benzetilebilir. Şekil 43D, A1’in halı ipliklerine 

benzer ipliksi bir yapıya sahip olduğunu ve homojen bir yüzey sergilediğini 

göstermektedir. B1’ in SEM görüntüleri Şekil 43 E,F,G,H’ de gösterilmektedir. Yüzey 

morfolojisi heterojen ve içi boş bir yapıya sahiptir. Özellikle Şekil 43 H,B1’ in yapısının 

boyut olarak birbirine yakın küçük top şeklindeki yapılardan oluştuğunu göstermektedir. 

B1-S’ ye ait SEM görüntüleri (Şekil 43J, K ve L) futbol topu gibi yuvarlak yapılar 

içermektedir.Bu yapıların HBr eliminasyon reaksiyonu ile B1’e eklenen tiyofen grupları 

sebebiyle oluştuğu söylenebilir.Literatürdeki benzer çalışmalar incelendiğinde tiyofen 

içeren yapıların SEM görüntülerinde bu tür yuvarlak yapıları görmek 
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mümkündür(Koaceren, 2016).Sonuç olarak, sentezlenen A1 Schiff bazı tabanlı bileşiklerin 

SEM görüntülerinin birbirinden farklı olduğu açıkça söylenebilir. Dolayısıyla hedeflenen 

ürünlerin yüzey morfolojilerinin farklı olması sentezlerin başarılı şekilde gerçekleştiğini 

göstermektedir. 

 

Şekil 43.100, 30, 5 ve 1µm’de A1 (A, B, C, D), B1 (E, F, G, H)  ve B1-S (I, J, K, L)’in 

SEM görüntüleri 

 

Şekil 44’te A2 (A,B,C,D), B2(E,F,G,H) ve B2-S’in (I,J,K,L) SEM görüntüleri 30,10, 

5 ve 1 µm gibi farklı boyutlarda gösterilmektedir. A2’ nin SEM görüntülerine bakıldığında 

30 ve 10 µm boyutlarında iğneye benzer sivri yapılar görülmektedir (Şekil 44 A,B,C). 

Şekil 44D, kırık ve üst üste istiflenmiş tahta parçalarını andırmaktadır. B2’nin SEM 

görüntüleri olan Şekil 44 E,F,G içi boş ve heterojen bir yapıya sahiptir ayrıca bu boşluklar 

simetrik ve belirgin bir şekilde görülmektedir. B2-S’ in SEM görüntüleri (Şekil 44I,J,K) 

B1-S’inkine benzer yuvarlak top benzeri küresel yapılar içermektedir. Sonuç olarak, B1-S 

ve B2-S yapıları benzer olduğu için SEM görüntülerinin de benzer olması 

beklenmektedir.Yukarıda bahsedildiği gibi top benzeri yapılar muhtemelen tiyofen 

gruplarının varlığından kaynaklanmaktadır. Şekil 44L yuvarlak küre gibi yapıların 1 µm 
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boyutundaköşeli olduğunu ortaya koymaktadır.Tüm A2 türevli bileşiklerin yüzey 

morfolojileri birbirleriyle karşılaştırıldığında aynı büyüklükte birbirinden farklı olduğu 

açıkça görülmektedir.Bu da hedeflenen sentezlerin başarıyla gerçekleştirildiğini 

göstermektedir. 

 

Şekil 44.30, 10, 5 ve 1 µm’de A2 (A, B, C, D), B2 (E, F, G, H) ve B2-S (I, J, K, L)’in SEM 

Görüntüleri 

 

4.8. Antibakteriyel Özellikler 

Antibakteriyel aktivite yöntemlerini belirlemek için çeşitli invitro testler 

kullanılmaktadır. Bir bileşiğin antibakteriyel aktiviteye sahip olup olmadığını anlamak için 

minimum inhibitör konsantrasyon (MIC) ve minimum bakterisidal/fungisit konsantrasyon 

(MB(F)C) yöntemleriyle belirlemek mümkündür (Bilici vd., 2012). Yapısında N ve O 

bulunduran ve elektron verici yapıya sahip Schiff bazı ve polimerlerinin bakteri veya 

mantarların enzim üretimini engellediği bilinmektedir.Bu süreçte Schifff bazı ve 

polimerleri spor zarının lipit tabakasını difüze ederek bakteri veya mantarların enzimlerinin 

aktivitesi için gerekli olan serbest hidroksil grupları ile etkileşime girmektedir (Baran ve 

Menteş, 2015). Bu tez çalışmasında, Pseudomonasaerouginosa ATCC 27853, 
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Escherichiacoli ATCC 25922, Proteusvulgaris NRRL-B-123, Escherichiacoli NRRL-B-

3704 Gr (-) bacteriaandStaphylococcusaureus ATCC 25923, Enterococcusfaecalis ATCC 

29212, Bacillussubtilis ATCC 6633, Listeriamonocytogenes ATCC 7644 Gr (+) türü 

bakteriler, sentezlenen Schiff bazı ve polimerlerinin biyolojik aktivitelerini araştırmak için 

testlerde kullanılmıştır. Klinik (Isenberg, 1998) ve laboratuvar enstitüsü standartalarına 

(Riquelme, 2015) (CLSI,) göre, sentezlenen Schiff bazlarının ve bunların oksidatif 

polimerlerinin antimikrobiyal aktiviteleri sıvı mikrodilisyon yöntemiyle minimum 

inhibisyonkonsatrsasyonu(MIC) için 96 kuyulu analiz yöntemiyle tarandı.Antimikrobiyal 

analiz sonuçları sentezlenen Schiff bazı A2 ve polimer B2-S dışındaki bileşikler için 

Eaecalis ATCC 29212 (62.5 µg/mL) bakteri türüne karşı etkili olduklarını göstermiştir. Ek 

olarak, yapılan test sonuçlarına göreSchiff bazı A1 ve polimer B1-S dışındaki diğer 

bileşikler bakteri P. vulgaris NRRL-B-123 (Gr -)’ e karşı daha etkili olduğu, sırasıyla A2, 

B1, B2 ve B2-S bileşikleri için 62,5 15,625, 31,25 ve 62,5 

µg/mLkonsantrasyonlarındaaktivite gösterdiği belirlenmiştir. Özellikle B1 ve B2 

polimerlerinin P. vulgaris NRRL-B-123 (Gr -)’e karşı daha iyi antimikrobiyal aktivite 

gösterdiği açıkça söylenebilir. Tablo 3’ te 31,25 ve 15,625µg/mL gibi daha düşük 

konsantrasyonlarda polimerlerin aktivitelerinin iyi olduğu görülmektedir. Başka bir 

deyişle,B1 ve B2 gibi polimerlerP. vulgaris NRRL-B-123 (Gr -) bakterisi barındıran 

yüzeyler için antibakteriyel ajanlar olarak kullanılabilir. 

 

Tablo 3. 

A1, B1, B2, B1-S ve B2-S’in Minimum İnhibitör Konsantrasyonları  (MIC, µg/mL) 

 

Mikroorganizmalar A1 A2 B1 B2 B1-S B2-S 

B. subtilis ATCC 6633 (Gr +) 125 125 125 125 125 125 

E. faecalis ATCC 29212 (Gr +) 62.5 125 62.5 62.5 62.5 125 

S. aureus ATCC 25923 (Gr +) 125 125 125 125 62.5 125 

L. monocytogenes ATCC 7644 

(Gr +) 

125 125 125 125 125 125 

E. coli NRRL-B-3704 (Gr -) 125 250 125 250 125 125 

E. coli ATCC 25922 (Gr -) 250 250 250 125 125 125 

P.aeruginosa ATCC 27853(Gr -) 250 250 125 125 125 125 
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P. vulgaris NRRL-B-123 (Gr -) 125 62.5 15.625 31.25 125 62.5 

BEŞİNCİ BÖLÜM 

SONUÇLARVE TARTIŞMA 

 

Tez çalışmasında, öncelikli olarak A1 (3-{[(3-hidroksi naftalen-2-

il)imino]metil}benzen-1,2-diol) ve A2 (4-{[(3-hidroksi naftalen-2-il)imino]metil}benzen-

1,2,3-triol) olarak adlandırılan Schiffbazlarının sentezi gerçekleştirildi.Daha sonra 

(NH4)2S2O8’insulu çözeltisi oksidan olarak kullanılarakB1 ((poli-3-{[(3-hidroksinaftalen-

2-il)imino]metil}benzen-1,2-diol) ve B2 (poli-4-{[(3-hidroksinaftalen-2-

il)imino]metil}benzen-1,2,3-triol)) olarak kısaltılan polimerler elde edildi. B1-S ve B2-S 

polimerleri ise iki aşamalı sentez işlemi ile Schiff bazı polimerleri (B1 ve B2) ve 3,4 

dibromotiyofen(S) kullanılarak sentezlendi.Tüm sentezlenen bileşiklerin yapılarıve 

karakterizasyonuFT-IR, UV ve NMR (1H- ve13C-NMR) gibi teknikler kullanılarak 

yapılmıştır. Elde edilen veriler ışığında bulgular yorumlanarak sentezlerin başarıyla 

gerçekleştirildiği sonucuna ulaşılmıştır. 

Çalışmada sentezlenen Schiff bazları ve polimerlerin antibakteriyel 

özelliklerinin incelenmesinin yanı sıra, bileşiklerin yapılarında bulunan OH fonksiyonel 

grup sayısının bileşiklerin analiz sonuçları üzerindeki etkisinin araştırılması da 

amaçlanmıştır. Elde edilen antibakteriyel test sonuçlarına göre, Schiff bazı A1 ve polimer 

B1-S dışındaki diğer bileşikler bakteri P. vulgaris NRRL-B-123 (Gr -)’ e karşı daha etkili 

olduğu, sırasıyla A2, B1, B2 ve B2-S bileşikleri için 62,5 15,625, 31,25 ve 62,5 

µg/mLkonsantrasyonlarında aktivite gösterdiği belirlendi.  Özellikle B1 ve B2 

polimerlerinin P. vulgaris NRRL-B-123 (Gr-)’ e karşı daha iyi antimikrobiyal aktivite 

gösterdiği açıkça söylenebilir.  

A1, B1 ve B1-S’ in SEM görüntüleri sırasıyla 100, 30, 5, 1 µm gibi farklı 

boyutlardakaydedildi.Bileşiklerin SEM görüntülerine göre Schiff bazı A1 küresel özellikli 

yapıdadır ve damlacıklı yüzeye sahip olduğu söylenebilir. 5 µm’ de kuş yuvası gibi içi boş 

ve çalı benzeri yapılara benzetilebilir.B1 için yüzey morfolojisi heterojendir ve ayrıca içi 

boş bir yapıya sahiptir. B1-S’in SEM görüntüleri futbol topuna benzemektedir. A2’ nin 

SEM görüntülerine bakıldığında ise 30 ve 10 µm boyutlarında iğneye benzer sivri yapılar 

görülmektedir. 

Sentezlenen bileşiklerin 800oC’ deki kalıntı miktarlarına göre kararsızlığı 

dikkate alındığında B1-S ve B2-S dışındaki A1,A2,B1,B2 bileşiklerin yapılarındaki –OH 
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gruplarının sayısı arttıkça bunların kalıntı miktarlarının azaldığı 

görülmektedir.Bubileşikteki –OH gruplarının sayısının arttığı polimerik yapıların 

bozunmasının daha kolay olduğu anlamına gelir. A2 hariç diğer bileşikler için 800oC’de 

yaklaşık %50 kalıntı bıraktıklarından ısısal kararlılıklarının iyi olduğu söylenebilir. 
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