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OZET

Bu calisma ONNO tipi Schiff bazlarinin kadmiyum (II) ve civa (II) metal
komplekslerinin sentezlenmesini icermektedir. Dort adet farkli ONNO tipi Schiff bazi
hazirlanmistir. Bu bazlardan, bir adet Schiff bazi-kadmiyum kompleksi ve bir adet
Schiff bazi-civa kompleksi elde edilmistir. Bu kompleksler tek c¢ekirdekli
komplekslerdir.

Sentezlenen ligandlar ve komplekslerin erime noktasi tayini, Element analizi, Infrared
(IR) spektroskopisi, TG (Termogravimteri) anlizleri, Niikleer Manyetik Rezonans
(NMR) spektroskopisi ve UV-goriiniir bolge (UV-VIS) spektroskopisi ile analizleri

yapilmustir.

Anahtar Kelimeler: ONNO tipi Schiff bazi, kadmiyum, civa, tek ¢ekirdekli kompleks.
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ABSTRACT

This study consist of synthesis of cadmium (II) and mercury (II) metal complexes
ONNO type Schiff bases. Four different ONNO type Schiff bases were prepared.
One cadmium and one mercury complex of these Schiff base were achieved. All

complexes are mononuclear complexes .

Both ligands and complexes were analyzed via Melting point determination,
Elemental analyses, TG (Thermogravimetry) analyses, Ifrared (IR) spektroscopy,
Nuclear Magnetic Resonance (NMR) spektroscopy and UV-visible (UV-VIS)

spektroscopy.

Keywords: ONNO type Schiff bases, cadmium, mercury, mono nuclear complex.
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GIRiS

Caliymanmin Amacg ve Kapsama:

Bu tez ¢alismasinin genel kapsami ONNO tipinde Schiff bazlar1 ile kadmiyum ve
civa elementlerinin iyonlarmnin Schiff bazlarinin yapisma girerek olusturdugu
kompleks bilesiklerin hazirlanmas1 ve yapilarimin incelenmesini kapsamaktadir.
Daiminler ile salisil aldehit arasinda meydana gelen iki oksijen ve iki azot atomu

tizerinden koordine olan ligand grubuna ONNO tipi Schiff bazlar1 denmektedir.

Ik kez 1869 yilinda Alman kimyaci H.Schiff tarafindan boyar madde olarak
kullanilmak iizere sentezlenen Schiff bazlari, azometin ad1 verilen organik bilesikler
smifina girer. Schiff bazlar ilk olarak 1930-1940 yillar1 arasinda iinlii alman kimyaci
P.Pfeiffer tarafindan koordinasyon kimyas1 alaninda kullanilmistir. Bu yillarda bazi
cinko kompleksleri de elde edilmistir. Ancak komplekslerin stokiyometrileri,
koordinasyonlar1 o yillarda yalnizca element analizlerinden belirlenebilmistir. S6z
konusu yillarda iki ¢ekirdekli, {i¢ ¢ekirdekli gibi ¢ok c¢ekirdekli komplekslerin varligi
konusunda bir ¢aligma veya bilgiye rastlanmamistir. 1960’11 yillarda X- 1sinlar:
diffraktometrelerinin kullanilmasiyla birlikte bu tiir kompleksler de literatiire

girmeye baslamistir.[1]

Schiff bazlar1 ve metal komplekslerinin ¢esitli kalitatif ve kantitatif tayinlerde,
radyoaktif maddelerin zenginlestirilmesinde, ila¢ sanayisinde, boya endiistrisinde ve
plastik sanayisinde kullanimimnin yayginlagsmasi, biyokimyasal aktiviteleri yiiziinden
biiyiikk ilgi c¢ekmesi ve oOzellikle son yillarda sivi  kristal teknolojisinde
kullanilabilecek pek c¢ok Schiff bazinin sentezlenmesi bu maddelerle ilgili
calismalarm  onemini daha da arttirmustir[2].  Ozellikle bazi kimyasal
reaksiyonlardaki katalizor etkilerinin bulunmasi1 farkli arastrma konularmnin
dogmasina sebebiyet vermistir. Bu durumda Schiff bazi metal komplekslerinin
sentezlenebilirliklerindeki kolaylik, yliksek seg¢icilik, farkl: siibstitiientleri yapilarinda

bulundurabilmelerinden kaynaklanan yapisal esneklik 6nemli rol oynamaktadir.



Schiff bazlarmin gegis metal kompleksleri; hidrojenasyon, hidrasyon, oksidasyon,
epoksidasyon, izomerizasyon, dekarbonilasyon, sikloproponasyon, Kharasch
katilmasi, Diels-Alder reaksiyonu, enol-ester sentezi, atom transferradikal

polimerizasyonu gibi kimyasal reaksiyonlarda ¢esitli kullanim alanlarina sahiptir.[3]

Ozellikle Schiff baz1 metal komplekslerinin oksidasyon reaksiyonlarinda katalizor
olarak kullanilmas1 hem endiistriyel hem de akademik alanda ilgi ¢eken baslica
konulardir. Mn(III), Fe(Ill), Ni(Il), Cr(II), Ru(IIl) gibi gecis metalleri olefinlerin
epoksidasyonunda kullanilan baglica metallerdir [4]. Fakat, bunlar arasinda, ¢evreye
daha az zarar verdiklerinden dolay1 Mn ve Fe kompleksleri daha ¢ok tercih

edilmektedir. [5,6]

Schiff bazlar1 ve metal kompleksleri cesitli farmakolojik aktivitelerinden dolay1
kimya, biyoloji ve farmakoloji bilim dallarinda biiytik ilgi gérmektedir [7]. Schiff
bazlarinin ve metal komplekslerinin antitiimor [8], antiviral [9], antimikrobiyal [10],
antineoplastik [11], ozelliklere sahip oldugu belirtilmektedir. Ayrica, Schiff bazi
bilesiklerinin ve Cu(Il) komplekslerinin, lipid peroksidasyonunu engelleyerek
antioksidatif aktivite gosterdigi de bildirilmektedir[12]. Schiff baz1 tiirevlerinin DNA
ve RNA sentezini inhibe edici etkilerinin oldugu ileri siiriilmektedir [13]. Bu etki
onlarin riboniikleotit rediiktaz (RR) enzimini inhibe etmelerinden kaynaklanmaktadir

[14].

Schiff bazlari’nin bilim c¢evrelerinde gordiigii ilgi ve pratik hayatimiz agisindan
onemi gilinden giline artmaktadwr. Son yillarda sivi kristal teknolojisinde
kullanilabilecek pek ¢ok Schiff bazi bulunmustur [15]. Ozellikle son on y1lda ONNO
dort disli Schiff bazlar’min metal gelatlarmma olan ilgi bu komplekslerin degisik
uygulama alanlarindan dolayr artmistir [16]. Bunun sebebi Schiff bazi metal
selatlarinin molekiil yapilaridir. Bundan bagka elektron ¢ekici grup igeren ligandlarin
metal komplekslerinin  biyolojik aktivitelerinin fazla oldugu, biitiin bakir
komplekslerinin antibakteriyel aktivite gosterdigi, 6zellikle hidroksi siibstitiie Schiff

bazi ve kompleksler’inin daha fazla aktivite gdsterdigi bulunmustur. [17,18]



Kisaca; Schiff bazlarmin olusumuna ortam pH’1, ¢oziicii tiirleri, konsantrasyonlar,
stokiyometrik oran, sicaklik ve katalizor etkisi gibi etmenler 6nemli Olciide etki
etmektedirler. Schiff bazi bilesiklerinin olusumunda kendini meydana getiren amin
ve karbonil bilesenlerin karakterine de bagl olarak olustugu optimum sartlar vardir.
Bu uygun degerlerden uzaklastikca Schiff bazinin yukarida belirtildigi gibi hidroliz
olup tekrar kendini meydana getiren bilesenlere doniisme olasiligi artar. Ayrica
kondenzasyon reaksiyonu ortaminda suyun bulunmasi da arzu edilen bir durum

degildir. Bu ylizden susuz ortamlarda ¢alisilmasi uygun olmaktadir.

Cinko(IT), Kadmiyum(II) ve Civa(Il) iyonlar1 ayni triadi i¢inde olmalarma ragmen
koordinasyon kimyasinda birbirlerinden ¢ok farkliliklar gosterirler. Literatiirde
Cinko(II) iyonu ile ilgili bircok komplekse rastlanmasina ragmen, kadmiyum(II) ve
Civa(Il) ile ilgili cok az sayida komplekse rastlanmistir. Literatiir arastirmalarinda
ozellikle Cinko(II) iyonun c¢ok ¢ekirdekli kompleks olusturmaya cok yatkin
goziikmektedir. Cinko(II) iyonu asetat, azit, rodeniir gibi anyonlarla ¢ok ¢ekirdekli
kompleksler olustururken, Civa(Il) iyonun ise halojenlerle p kopriileri teskil ederek
cok c¢ekirdekli kompleksler olusturabildigine dair literatiirde c¢alismalar yer
almaktadir. Bu calismada secilen Schiff bazlarmin fenolik oksijenlerle p kopriisii
olusturdugu daha onceki ¢alismalarda ortaya ¢ikarildigindan bu calismada fazla
sayida ¢ok c¢ekirdekli kompleks meydana gelebilecegi diislintilmiistiir. Bu amagla
ONNO dondr atom sistemine sahip olan Schiff bazlar1 hazirlanarak degisik

stokiyometrilerde tek ¢ekirdekli kompleksler hazirlanmistir.[1]

Bu komplekslerin hazirlanmasinda kullanilan ligandlar(Schiff bazlari) ONNO tipinde

olan ligandlar N,N’-bis(salisiliden) diaminopropan ve tiirevleridir.

Calismanin Onemi:

Kompleksleri elde edilmeye calisilan metal iyonlar1 Cd(Il) ve Hg(II) iyonlar1 g¢evre
kimyasi1 ve biyoinorganik kimya agisindan biiyiik 6nem tasiyan elementlerdir. Cd(II)
ve Hg(Il) elementleri insan ve hayvanlar i¢in en tehlikeli agir metaller arasinda

bulunurlar. Cd(II) ve Hg(II) elementlerinin viicuttan atilmalar1 olduk¢a zordur.



Agir metallerin tehlikesi ve esansiyel metal iyonlarinin faydalar1 son yillarda yapilan
calismalarla otaya c¢ikarilmistir. Civanin tehlikeleri ilk defa 1926 yilinda
gbzlenmistir. Ancak, bu elementin sebep oldugu hastaliklar 1952 yilinda tespit
edilebilmigstir. 1952 yilina gelene kadar civanin insanda yaptig1 toksik etki
bilinmiyordu, ¢iinkii o yillarda civanin insan dokusundaki varligini tespit edebilecek
her hangi bir analitik yontem bulunmuyordu. Gliniimiizde ise gelistirilen X-Isinlar1
difraksiyonu (XRD), Niikleer Manyetik Rezonans Spektroskopisi (NMR) ve Infrared
Spektroskopisi (IR) gibi analitik yontemler sayesinde reaksiyonlar izlenebilmekte ve
meydana getirdikleri komplekslerin yapilar1 incelenebilmektedir. Gelismis tekniklere

ragmen bir¢ok eksik nokta bulunmaktadir.[1]

Bir metal iyonunun ¢esitli ligandlarla koordinasyonu, onun spektral, manyetik ve her
tiirlii kimyasal ozelliklerini etkiler. Ornegin birgok metal iyonu yalniz basma
fluoresans oOzelligi gostermez iken, kelat yapisindaki kompleksler de bulunan
metaller fluoresans Ozelligi gdsterebilmektedir. Ciinkii koordinasyonun sekli metal
iyonunun spektral ve manyetik Ozelliklerini degistirebilmektedir. Dolayisiyla,
koordinasyon bilesikleri analitik kimya acisindan ¢ok 6nemlidir. Analitik kimyada

koordinasyon bilesiklerinden sik¢a yararlanilir.

Cinko triadi elementlerinden olan ¢inko, kadmiyum ve civa analitik kimya
bakimindan zor tayin edilen elementlerdir. Bu elementlerin iyonlar1 d'’ elektronik

konfigiirasyonunda olduklarindan spektral 6zellikleri pek yoktur.

Yukarida belirtildigi gibi kadmiyum ve civa elementlerinden kompleks elde etmek
ve yararlanmak oldukca zordur. Bu c¢alismada belirli yontemler denenerek bu
elementlerin olusturdugu kompleksleri iizerinde calisilmustir. Ik olarak Schiff bazi
ligandlar1 hazirlanmis. Daha sonra bu ligandlardan yararlanarak Schiff baz1 Cd(II) ve
Hg(II) kompleksleri sentezlenmis, sonrada bu komplekslerin yapilar1 tayin edilmis ve

sonuglar yorumlanmaistir.



1. KURAMSAL BIiLGILER

Kadmiyum ve civa elementlerinin 6zellikleri arastirilmis ve bu elementlerin kullanim

alanlar1, bu elementler {izerinde yapilan bilimsel ¢aligmalar ve bulgular ile insan

sagliga olan etkileri aragtirilmastir.

1.1. Kadmiyum ve Civa Elementlerinin Ozellikleri

Tablo 1.1. Kadmiyum ve civa elementlerinin 6zellikleri

Cd(Kadmiyum) Hg(Civa)
BAGIL ATOM KUTLESI 112,411 200,59
ELEKTRONIK KONFIGURASYON 4d" 557 4f* 5d" 65
ATOM YARICAPI(pm) 151 151
[YON YARICAPI 95/- 102/119
IYONLASMA ENERJILERI 876.5/1631/3644 1007/1809/3300
I/II/III (kj/mol)
ERIME NOKTASI (°C) 320.8 -38.9
KAYNAMA NOKTASI (°C) 765 357
YUKSELTGENME BASAMAGI 2 2
DOGAL iZOTOP SAYISI 8 7
EN KARARLI iIZOTOPUN YARI OMRU | 109(c) 453 giin 203(B-,y) 47 giin
E(M*" /M) V -0.4030 +0.8545
AHfus kjmol 6.4(x0.2) 2.30(+0.02)
AH(monoatomik gaz) 111.9(#2.1) 61.3
AHvap. kjmol ™" 100.0(2.1) 59.1(£0.4)
DIRENC(20 "C/uohm.cm 7.5 95.8




1.1.1. Kadmiyum Elementinin Ozellikleri

Kadmiyumu 1817 yilinda alman eczaci Stromeyer bulmustur. Kalay gdriiniimiinde,
cok parlak, beyaz bir metaldir. Kaynarken yaydig1 turuncu buharlar, sogutuldugunda

diizgiin sekizyiizliiler biciminde yogunlasir. Kagida siiriildiigiinde gri bir iz birakir.

Bu elementin elektron dagilimi, onun ¢inko ve civayla karsilastirilmasini saglar. Bu
elementler grubunun ayirt edici 6zellikleri, ¢evre sicakliginda havadaki kararliliklari,
kolay erimeleri ve buharlagsmalaridir. Cinko gibi kadmiyum da, ¢ozelti halinde
hidratlasma enerjisi yliksek, iki degerli iyonlar verir. Kadmiyum g¢inkodan daha
elektropozitif oldugundan, ¢inko, tuzlu c¢ozeltilerde kadmiyumu acgiga c¢ikararak

yerini alir.

CdSO, HySO4
- kavurma
2,66H,0 Cd » CdO
FNOs lHCI

OH
Cd(NO3), CdCl, —— Cd(OH),

4H,0 (amonyakta ¢ozindr)
gozelti|H,S

cOkelti
Sekil 1.1. Kadmiyumun elementi bilesikleri ve olusumlarmin gosterimi.

Kadmiyum dogada kadmiyum blendi, CdS ve karbonat, CdCO; olarak ve daima
¢inko blandi ile ¢inko tagmnin yaninda bulunur. Bu nedenle kadmiyum hem kuru hem
de yas yontemlerle ¢inko elde etmek i¢in yan iirlin olarak elde edilir. Kadmiyum
bilesikleri kadmiyum oksit(CdO), metali yakan ya da karbonat1 kavurma yoluyla elde
edilen kahverengi bir tozdur; hidrojenle ve karbonla kolayca indirgenir; boylece
oksidi ¢ok gii¢lii indirgenebilen ¢inko kadmiyumdan ayrilmig olur. Kadmiyum siilfiir
(CdS) dogada bulunur; ayrica siilfirikasidin ¢oziinmiis bir kadmiyum tuzuyla

etkilesmesi sonucunda c¢okelti halinde de elde edilebilir; bu ¢dkelti, boyacilikta ve



piroteknik bilesikleri hazwrlamada kullanilan kadmiyum sarisidir; bu madde

¢oziinmils kadmiyum tuzlarmin taninmasina da yarar.

Tuzlar1 arasinda kadmiyum kloriir (CdCl,), fotografcilikta kullanilan kadmiyum
iyodiir (Cdl,), tedavide ¢inko siilfat ile ayni1 sekilde yararlanilan kadmiyum stilfat
(CdSOy) sayilabilir.

Kadmiyum ¢inko metaliirjisinin bir yan tirliniidiir. Kadmiyumlu ¢inko cevherlerinin
indirgenmesi sirasinda ¢inkodan daha ugucu olan kadmiyum, damitma isleminin
baslangicinda ¢oken az ¢ok yiikseltgenmis toz i¢cinde derisir. Baca tozu ad1 verilen ve
% 15 ‘e kadar kadmiyum iceren bu toz komiirle sitilarak indirgenir ve daha sonra
bolitksel damitmadan gegirilerek % 99 oraninda kadmiyum elde edilir. Kadmiyum
iki sekilde elde edilebilir. ilk elde yontemi ¢inkoyla ¢okeltmedir. Bu ydntemde dnce
tozlar % 60’lik siilfiirik asitte ¢ozelti haline getirilir ve ¢dzelti aritildiktan sonra
kadmiyum, ¢inko yapraklari iizerine ¢oker ve damitmayla aritilir. ikinci yontem ise
elektrolizle elde yontemidir. 11k &nce tozlar siilfiirik asit icinde ¢ozelti haline getirilir,
cozelti arttilir, sonra elektrolizle kadmiyum c¢okeltilir. Agac bigimindeki kadmiyum
cokeltisi koruyucu bir yag tabakasi altinda eritilir ve sonra cubuklar bigiminde

dokilerek elde edilir.

Kadmiyumun en yaygin kullanim alani koruyucu kaplama sanayidir. Ayrica,
alasimlarda, pillerde ve PVC stabilizorler de UV isinlarma kars1 kullanilir.
Kadmiyum dis dolgusunda ve nikel- kadmiyum akiimiilatorlerinin yapiminda da
kullanilir. Kadmiyum koordinasyon bilesiklerinin, son zamanlarda son yillarda
anlagilan heterojen katalizor ve molekiiler elek olabilme 0Ozelliginden dolay1r bu
elementin koordinasyon bilesiklerinin sentezlenmesi, giiniimiizde iizerinde yogun

olarak c¢alisilan bir konudur.

Kadmiyum ince bir tabaka halinde uygulandiginda, ¢eligi atmosfer korozyonuna ve
neme kars1 korur. Nikel kadmiyumlu akiimiilatorlerin eksi levhalar1 kadmiyumdan
yapilir. Metal halindeki kadmiyum, besin maddeleri konan gereclerin yapiminda ya

da kaplanmasinda kullanilmamalidir; ayrica buhar ve kimi tuzlar1 da zehirlidir.



Kadmiyum, kursun, kalay, ¢inko ve antimon gibi metallerle erime noktast diigiik
alagimlar olusturur; bu alasimlar 6zellikle kaynak ya da lehim yapmada dolgu metali
olarak kullanilir; 6rnegin % 10 kadmiyum, % 80 kursun ve % 2 ¢inko iceren
alagimlardan, kursun alagimlarina kaynak yapmada dolgu metali olarak kullanilir.
Celik ya da hafif alasimlara (% 20- 60 kadmiyum, % 20-80 ¢inko ve %30 ‘a kadar
kalay) kaynak yapmada kullanilan pirin¢li dolgu metalinin yerini kadmiyum-¢inko
alagimlar1 alir. Mekanik ve siirtiinme niteliklerini iyilestirmek i¢in kadmiyum beyaz
alagimlara katilir; nitekim kalay agirlikli beyaz alagimlarda % 1 oraninda kadmiyum

katkist uygun goriiliir.

Kadmiyum kimi metallerin (aliminyum, nikel, bakir, giimiis) dokiimiinde oksit
giderici gorev yapar. % 1 oraninda kadmiyum katilan bakir yiiksek -elektrik
iletkenligini korur ve daha iyi mekanik 6zellikler gosterir; bu nedenle kontaklar da,
ve ¢esitli elektrik gerecglerinde yararlanilan tellerin ve kablolarin yapiminda
kullanilir. Yavag ndtronlar igin yiiksek sogurma giicii nedeniyle kadmiyumdan
reaktorlerde denetim c¢ubuklar1 bigiminde yaygin olarak yararlanilir. Ayrica, 6l¢ii

aygitlarmda notronlara kars1 ekranlama gereci olusturur.

Kadmiyum kaplama sanayinde, 6zellikle ¢eliklere uygulanan bir yontemdir ve ¢inko
kaplamaya 6zdes bir koruma saglar. Kadmiyum kaplama sertlik diizeyinin disiikligii
yiizinden aktarmada kullanilan ve siirtiinmeyle karsilasan parcalara uygulanamaz.
Atmosfer korozyonuna ve Ozellikle tuzlu ortamlara karsi koruma giicii nedeniyle
otomobil, gemi, sinema aygitlari, silah vb. pargalarinda yaygin olarak kullanilir. Ote
yandan bakir1 ve aliiminyum alagimlarini kaplamada kadmiyumun iyi bir malzeme

olusturmasi, elektrik donanimlarinda ve ugak parcalarinda uygulanmasini saglar. [19]

Kadmiyum oda sicakliginda kararhidir, 1sitildigit zaman ates alir ve yanarak
kadmiyum okside doniigiir. Kadmiyum hidroklorik asit ve siilfiirik asit gibi asitlerle
zor ¢Oziiniirken seyreltik nitrik asitle kolayca ¢oziiniir. Kadmiyum metali genelde

teknik olarak pastan koruyucu tabakalarin imalatinda kullanilir.



Yiiksek depolanma hizina sahip olan kadmiyum kaplamasi ¢inko ile karistirildiginda
ayni derece koruma saglayabilir. Kadmiyum kaplamasi, atmosferik, alkali ve tuzlu su
korozyonuna karsi1 dayanikhidir. Cok miktarda kadmiyum altm, platin ve bakirla
kirilgan alasimlar olusturur. Kadmiyum kursun, kalay ve giimis ile yumusak
alasimlar olusturabilir. Kadmiyumun bizmut ve kursun ile olan alasimlar1 eriyebilir

ve bu sayede sanayide genis kullanim alan1 bulabilmektedir.

1.1.2. Civa Elementinin Ozellikleri

Civa elementi ¢cok uzun yillar 6nce bulunmus ve kullanilmaya baslanmustir. 11k
olarak milattan Once 1500 yillarinda Misirlhilar tarafindan  kullanildig:
diisiiniilmektedir. Bu tarihlere ait musir mezarlarinda civa'ya rastlanmstir. Ilk
onceleri oda sicakligin da sivi halde bulunan tek metal olarak bilinen civa, sembolii,
olan ‘Hg’ yi eski zamanlarda ona verilen latince ‘sivi giimiis’ anlamina gelen
‘hydrargyrum’ kelimesinden almistir. ingilizce ismi olan ‘mercury’ ise merkiir

gezegeninden gelmektedir. [20]

Agir, glimiis renkli bir ge¢is metali olan civa, oda sartlarinda (25 °C'de) ya da normal
sartlar altinda sivi durumda bulunan bes elementten biridir; digerleri ise, metal olan
sezyum, fransiyum  ve  galyum ile  ametal olmayan  bromdur.
Civa, zehirli ve pahali bir elementtir. Inhibitér oldugu icin ¢ok tehlikelidir.
Termometre ve barometre gibi bilimsel aygitlarda kullanilan civa, zehirli bir madde
olusuna bagli olarak g6z 6niinde bulundurulan saglik ve giivenlik konular1 nedeniyle,
tibbi ve bilimsel ortamlardaki yerini alkol kullanan, sayisal ya da termistor (1siya
duyarli direng) temelli aygitlara siklikla birakmaktadir. Civa ucucu bir element
oldugundan oda sicakliginda siirekli buharlagir. Buharlastigi ortamda zehirli etki
yapar. Herhangi bir yiizeye civa dokiildiigii zaman iizerine toz kiikiirt serpilmesi
gerekir. Sonrasinda olusan karisimin  da temizlenirken dikkat edilmesi

gerekmektedir.

Yukarida belirtildigi gibi civa dogada en ¢ok zencefre adi verilen HgS seklinde

bulunur. Civanin eldesi, siklikla, dogal civa siilfiir mineralinden (zencefte)



indirgenme ile olusur. Nadir olarak da bazi kayalar arasinda elementel halde kiiciik
pargalar halinde dagilmis olarak bulunur. Civa buharlar1 tek atomludur. Ozgiil
agirhigmin yiiksek olmasindan dolayr basing 6lcliim cihazlarinda kullanilmaktadir.

Elektrigi az oranda iletir. Buhari canlilar i¢in tehlike olusturur.

Civa elementi oda sicakliginda sivi halde bulunan bir agir metaldir. Rengi giimiis
beyazidir. Oda sicakliginda buharlasma 6zelligine sahiptir. Suda ¢oziinmez, suya
oranla 13.55 kat daha agir, havaya oranla yedi kat daha yogundur. Civa dogada nadir
olarak bulunan elementlerden birisidir. Dogada bulunan civa maden cevheri ise

Cinnabar, HgS, dir. [22]

Civann Hg"' ve Hg™ halinde cesitli bilesikleri vardir. Baslica civa bilesikleri,
Hg,Cl,, HgCl,, HgSO4, (CH:),Hg", Hg(NOs),2H,0, HgO, HgS, Hg(CN),,
Hg(SCN), dir. Civa siilfiir 1sitildig1 zaman civa okside doniisiir. Civa oksit, 500
°C’nin tizerinde sitildig1 zaman elementel civaya donisiir. Dimetil civa, (CH;),Hg
ve mono metil civa, CH;Hg" katyonu diger civa bilesiklerine gore ¢ok daha zehirli
ve zararlidir. Mono metil civa suda ¢oziinebilir yapidadir. Dimetil civa ise suda
¢coziinmez fakat ucucu oOzellige sahiptir. Dimetil civaya doniisiimii mono metil
civa’ya gore cok ¢ok yavastir. Diisik pH sartlar1 su ortamlarinda Hg™ nin metil
civa’ya doniisiimiinii hizlandirir. Diisiik pH sartlarinda dimetil civa yerine daha fazla

mono metil civa katyonu olusur.

1980’1 yillarda diinyada fiiretilen civa miktar1 6.796.500 kg/y1l d1 ve bu miktarin
1.057.667 kg/y1l Amerika tarafindan iiretilmekteydi. 1985 yilinda diinyada {iretilen
civa miktar1 ayn1 kalmakla birlikte Amerika’da iiretilen civa miktar1 570.285 kg/y1l’a
diismiistiir. Diinya’da civa iiretimi siirekli azalmaya devam etmektedir. Insanlar igin

cok toksin olan civa ve bilesikleri bitkiler i¢in koruyucu 6zellige sahiptir.
Dogal olarak g¢evrede bulunan civanin kaynaklar1 komiir ve bakir cevheri dahil

toprak ve kayalardir. Civa dogada eser miktarda bulunur, insan aktiviteleri ile

tehlikeli seviyelere ¢ikabilir.
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Biiyiik yakma tesislerinde komiir madeninin yanmasi ve bakir cevherinin islenmesi
sonucu ugucu hale gecen civa ve civa bilesikleri bacadan atmosfere atilir. Yeterli
aritmanm yapimadigr yliksek yakma tesisleri ve bakir cevheri isleme tesisleri
cevresinde ugucu kiil i¢inde bulunan civanin toprakta veya yiizeysel sularda

birikmesi sonucu civa yiiksek konsantrasyonlara ¢ikabilir.

Yeterli baca gaz1 aritmas1 yapmayan bliylik yakma, demir ¢elik sanayi, diger maden
sanayi ve ¢0p yakma tesislerinden ¢ikan gaz i¢indeki civa bilesikleri uzun mesafelere
kadar tasmmaktadir. Amerika’da yapilan bir caligmaya goére civa ve civa
bilesiklerinin 6nemli kaynaklarindan birisi tibbi atik ve evsel kati atik yakma

tesisleridir.

Civa basta laboratuarlar ve hastaneler olmak iizere c¢esitli sanayi dallarinda
kullanilmaktadir. Laboratuar atik sulari evsel atik su kanalizasyon sistemine bagli

olmamalidir.

Evsel kat1 atiklardaki civa kaynaklari ise; diigme piller, termometre, barometre,
fliiloresan lambalar ve termostatli vanalardir. Cop depolama alanlarinda civa zamanla
gaz fazina gegerek atmosfer yolu ve sizint1 suyu yolu ile su kaynaklarm kirletebilir.
Bu tiir atiklar1 igeren evsel atik su aritma tesislerinde aritma sonucu olusan aritma

¢amurunda civa bulunabilir.

Hastanelerde tibbi atik kaynaklari ise; ¢esitli bataryalar, termometreler, barometreler,
sphygmomanometreler ve laboratuarlarda kullanilan c¢esitli civa bilesikleri,
radyatorlerde kullanilan termostatli vanalar ve fliioresan lambalardir. Dis
hekimliginde kullanilan dis dolgu atiklar1 civa igerir. Fliioresan lambalar genel olarak
0.01-0.04 gram, termometreler 0.5-0.7 gram, termostatlar yaklasik olarak 3 gram ve
Sphygmomanometreler (kan basincini olger) yaklasik olarak 100 gram civa
icermektedir. Tehlikeli atik icinde ise; c¢esitli laboratuarlarda, civa {lretim

tesislerinde, alkali klor iiretim tesislerinde civa ve civa bilesikleri atiklar1 olugur. [22]
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Saf civa oda sicakliginda havada degisiklige ugramaz. Ancak, saf olmayan civa
havada ince bir oksit zar ile kaplanir. Civa 300 °C iizerinde bir sicaklikta oksijen ile
birleserek oksit, HgO haline doniisiir ve eger 1sitmaya devam edilirse 400 °C’den
sonra tekrar ayrisir. Civa halojen ve kiikiirtlerle kolaylikla bilesik olusturur, suda ve
tuz c¢ozeltilerinde hava ile temas ettirilerek az miktarda da olsa ¢oziiniir. Seyreltik
hidroklorik asit ve siilfiirik asitte hi¢ ¢oziinmez iken seyreltik nitrik asitte biraz

¢Oziiniir.

Civa, dogada mevcut olan bir elementtir. Insanlar civa’y1; yiyeceklerden, cevresel ve
endiistriyel ortamlarda ve amalgam bilesiklerinden alirlar. Bazi mikroorganizmalar
civa’yt daha zehirli bir hali olan metilciva katyonu’na doniistiiriir. Bu bilesik,
cevrede en ¢ok karsilagilan organik civa bilesigidir ve besin zincirinde birikir. Ayrica
birinci derece civaya maruz kalinan besin maddesi metilciva iceren baliketidir.
Metilciva katyonu, mikroorganizmalarla birlikte, besin zincirinin daha st
organizmalarinda birikir. Civa, insanlarda gelismekte olan sinir sistemlerine zarar
verir. Cogu insan c¢evrede dagilmis bulunan civa nedeniyle, dokularinda eser
miktarda civa tasir. Civa’ya maruz kalan insanin zarar goriip gérmeyecegi birgok

faktore bagh olmakla birlikte genelde zehirleyicidir. [21]
1.2. Schiff Bazlarinin Ozellikleri

Karbonil bilesikleri amino gruplar1 (aldehit ve ketonlar) ile kondenzasyon reaksiyonu
verirler ve karbon ile azot arasmda cifte bag meydana gelir. Kondenzasyon
reaksiyonuna katilan karbonil bilesigi aldehit ise adlimin, reaksiyona katilan bilesik

keton ise ketimin olarak adlandirilan iirinler meydana gelir.

Schiff bazlarinin genel olusum reaksiyonlar1 Sekil 1.2°de verilmistir.
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H H

N

C=N—2Z + H,0

H H
Azometin Bagi
R R

C=0 4+ H,N—Z
/ J/
R R

Imin Bag

C=N—2z + HQO

Sekil 1.2. Schiff bazlarinin olusumu

R’ler ve Z ne kadar elektron ¢ekici ve rezonansa sahip gruplar ise, Schiff bazlar1 o
derece kararlidir. Kondenzasyon reaksiyonlarinin mekanizmasi katilma-ayrilma
reaksiyonu iizerinden yiiridiiglinden Schiff bazlarmin meydana gelmesinde pH

onemli Olciide etki etmektedir. [23]

Schiff bazlarinin katilma-ayrilma reaksiyonu Sekil 1.3’de verilmistir.

R R R
C=0 + Hf = C=0H =—— C'—OH (1)
/ /
(HR (H)R (H)R
R R\ H R\
\+®2N s C—N-—Z ~/C—N—H+Hso*
R R'/‘ \H R’
OH

Sekil 1.3. Schiff bazlarinin katilma-ayrilma reaksiyonu
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Yukarida ki reaksiyonda goriildiigii gibi bir mol su agiga ¢ikmaktadir. Schiff bazlar1
sentezlenirken ortamda su bulunmasi istenmez ¢iinkii, ortamda su bulunursa
reaksiyonu tekrar sola kaydirarak ilk {riirliniin tekrar olugsmasini saglar ki bu
istenmeyen bir durumdur. Bu nedenle Schiff bazlar1 sentezlenirken susuz ortamda

calisilmas1 gerekmektedir.

Schiff bazlar1 yapilarmda bulunan (C=N) grubundan dolay1 potansiyel olarak ligand
ozelligi gosterirler. C=N grubundaki azot atomuna ait ortaklanmamis elektronlar
kolayca bir metal atomuna baglanmak i¢in kullanilabilir. Schiff bazlar1 koordinasyon
kimyasinm geligmesinde biiyilk rol oynamaktadwr. Elde edilen Schiff bazi
komplekslerinin bir ¢ogu tibbi 6zellik gostermekte, reaksiyonlarda katalizor olarak
kullanilmakta ve yine Schiff bazlar1 gibi fotokromik ve termokromik etki
gostermektedirler. Metal atomu igerdikleri i¢in manyetik yonden de siklikla
incelenmektedir. Ayrica Schiff bazi kompleksleri ¢cok kararli ve dayanikli bilesikler
olup boya, plastik ve likit kristal endiistrisinde de kullanilmaktadir. [24]

Schiff bazlarinin bazilar1 keto-enol tautomerizm gibi proton transferinin s6z konusu
oldugu tautomerik ozellik gostermektedir. Genellikle orfo hidroksi grup iceren
aldehitlerden olugan bu tiir bilesiklerde fenol-imin, keto-amin olmak {izere iki tip
tautomerik form mevcuttur[25]. Schiff bazlarda fenol-imin ve keto-amin
tautomerizmi, bilesiklerin biyolojik aktiflik gostermeleri ve biyolojik sistemlerde
onemli rol oynamalarina sebep.[26,27] Bu tiir bilesiklerin tautomerik formlarina

ornek Sekil 1.4°de gosterilmektir[28].

H H
:
N N
5 _H N A NS

fenol-imin keto-amin

Sekil 1.4. o-Hidroksi grup igeren Schiff bazlarindan goriilen tautomerik yapilari
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Schiff bazi olarak bilinen bazi imin bilesikleri Sekil 1.5’de gosterildigi gibi, imin-
enamin tautomer dengesine sahiptirler. Karbonil bilesikleri a-hidrojeni tasiyorsa
primer aminlerle reaksiyonunda ilk katilma iirlinii bir imin olan, karbonazot ¢ift bag1
iceren bilesik olusturmak i¢in dehidrasyona ugrarlar. Tercih edilen iiriin enaminden

ziyade imindir[28].

—C—C—N—R

—C—=C ||\' R = > T—C:N—R
’ H
Enamin imin(daha kararli form)

Sekil 1.5. Imin-enamin tautomerizmi

Enamin, yalnizca azot atomunda hidrojen olmadigi zaman kararhdir. (R2C=CR-
NR2). Aksi takdirde, imin formu daha baskindir. Enamin baslangigta olussa bile, hizl

bir sekilde daha kararli imin formuna doniiserek tautomerlesirler. [29]

Schiff bazi kompleksleri biyolojik aktivasyonlar konusunda da onemli kullanim
alanlarina sahiptir. Bakir komplekslerinin anti bakteriyel aktivitelerinin yiiksekligi,
platin komplekslerinin anti-timor 6zellik gostermesi, demir komplekslerinin katodik
oksijen indirgenmesinde katalizor olarak kullanilmasi, mangan ve rutenyum
komplekslerinin suyun fotolizini hizlandirmasi, kobalt komplekslerinin oksijen
ayrilmast ve tasimnmasi reaksiyonlar1 i¢cin model olusturmasi, ¢inko ve krom
komplekslerinin polistiren reginelerin boyanmasinda 1s1 ve 1s18a dayanikli
boyarmadde olmasi, nikel komplekslerinin termoplastik recineler igin 151k
stabilizatorii olarak kullanilmast bu uygulama alanlarmin Onemini arttiran

Ozelliklerinden bazilaridir.[30-35]
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Kisaca Schiff bazlarinin genel 6zelliklerini su sekilde siralayabiliriz; Schiff bazlar1
1930-1940 yillar1 arasinda koordinasyon kimyasina girmistir, Schiff bazlarmnin
koordinatif Ozelliklerinden dolayr redoks tepkimelerine etkisi vardir, bazi Schiff
bazlarmnin lizerinde bulunan — O — H ----N— hidrojen bag1 simdiye kadar rastlanan
ne kisa hidrojen bagidir, Schiff baz1 metal komplekslerinin iki, {i¢ ve ¢ok ¢ekirdekli
komplekslerin ilging manyetik ozelliklere sahiptir, Schiff bazlari1 aminlerin ve

aldehitlerin sahip oldugu toksik etkilere sahip degildir.

Bu calismada kullanilan Schiff bazlar1 sunlardir:

OH HO
Sekil 1.6.N,N’-bis(salisiliden)-1,3-diaminopropan

CH, CH,

S A
C[OH HO@

Sekil 1.7. N,N’-bis(2-hidroksiasetofeniliden)-1,3-diaminopropan

OH HO
Sekil 1.8. N,N’-bis(salisiliden)-1,4-diaminobiitan
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OH HO

Sekil 1.9. N,N’-bis(2-hidroksiasetofeniliden)-1,4-diaminobiitan

1.3. Schiff Bazlarinin Spektroskopik Ozellikleri

Schiff bazlar1  spektroskopik  ozellikleri  incelendiginde bu  ligandlarin
spektrumlarinda her grubun farkli bir spektroskopik 6zellik gosterdigi goriilmustiir.

Genel olarak bu spektrumlar incelendiginde asagidaki sonuglara ulagilmistir.
1.3.1. Schiff Bazlarimin Infrared(IR) Spektrumlari

Schiff bazlarmin IR spektrumlar1 C (karbonun)’nin alifatik(C-H,), aromatik(C-H,,)
gruplarla, azotla (C=N) ve OH(C-OH) ile yaptig1 baglarm incelenmesi ve spektrum

karakterlerinin gézlenebilmesi amaciyla kullanilir.

N-alkil salisilaldiminlerin IR  spektrumlari, N-aril salisilaldiminlerin IR
spektrumlarma gore farkhilik gdsterebilmektedir. N-alkil bazlarmda 1600 cm™
civarinda gozlenen 15N duyarli ve-x bandi gézlenmekte iken N-alkil bazlarinda ise
ayn1 bolgede tek bandin biiylik oranda 15N kaymasi vardir, diger yandan g¢ift

bandaki kayma, 5 cm™ ve 8 cm™ civarda gézlenmektedir.

Schiff bazlarinda IR spektrumlarinda hidrojen bagli hidroksil grubunu gdsteren genis
bantlar 3600-3400 cm™ ve 3100-2700 cm™ civarinda gdzlenebilir. Hidrojen bagnin
kuvvetli olmasi, -OH bagmin zayiflamasina ve bu bagin gerilme titresiminin daha
diisiik dalga boylarinda goriilmelerine neden olmaktadir. Yiiksek frekansta ¢ikan ilk
bandin imin elektronlar1 ile olusan n---HO hidrojen bagli hidroksil grubuna; diisiik

frekansta ¢ikan ikinci bandin ise imin azotu ile N---HO hidrojene bagli hidroksil
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grubuna ait oldugu ortaya konulmustur.[36] Ayrica; N---HO hidrojen bagi, n---HO
hidrojen bagindan daha saglamdir. [37]

Schiff bazlarinin bazi tipik baglarmmin IR-gerilme frekanslar1 adlimin ve ketimin
baglar1 i¢in Ne—n: 1670-1700 cm’l, aminler i¢in vn.:3200-3600 cm’l, tiyoller i¢in vg.
Ha1:2550-2600 cm™ ve v.oy igin 2700-3600 cm™ arasinda degisen degerlerde bandlar
vermektedirler. [38]

Schiff bazlarmm yapisindaki C=N grubunun genelde 1670-1700 cm™ civarinda ki
absorbsiyonlar1 ¢evresindeki elektronik degisikliklere karsi olduk¢a duyarlidir. Bu
durum bazen absorbsiyonun beklenenden farkli dalga sayisinda 6lgiilmesi, bazen de
bandin genislemesi ve siddetlenmesi veya tersi olacak sekilde degisiklik gosterebilir.
C=N bagma ait titresim frekansmin azalmasi molekiil i¢i hidrojen bagmin artan

kuvvetini gostermektedir. [39]
1.3.2. Schiff Bazlarinin UV-VIS Spektrumlari

Schiff bazlarinin UV-goriiniir bélge spektrumlari, azometin grubunun yiik aktarim
mekanizmasinda bandlarin ve ortohidroksi grubu hidrojeni ile azometin azotu
arasindaki intramolekiiler hidrojen baginin gdzlenmesi amaciyla kullanilmaktadir.
Fakat, Schiff bazlarmin c¢esitlilik gostermesi ve eklenen gruplarin spektrum

bandlarini etkilemesi s6z konusudur.

Onceki yillarda sentezlenen salisilaldiminli kompleksler iizerinde yapilan
caligmalarda degisik baglanmalar ve karmasik ¢ozelti davranislar1 goézlenmistir.[40]
Salisilaldiminlerin etanolik sodyum hidroksitte 43000 cm™, 38000 cm™ ve 26000
cm’de olmak iizere ii¢ adsorpsiyon bandinin bulundugu gozlenmistir. Bu {i¢ band
n—m gecislerinden daha c¢cok = _— gecislerine aittir.[41] Meta-hidroksi
benzaldehit ve salisilaldehit arasindaki band kaymasi, intramolekiiler hidrojen

bagindan kaynaklanmaktadir.
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1.3.3. Schiff Bazlarinin NMR Spektrumlar

Komplekslerin yapisini aydinlatmada onemli bir teknik olan NMR spektroskopisi
Schiff bazlarinin yapismnin aydinlatmada da kullanilan 6nemli bir yontemdir.
Komplekslerin yapisinin tayininde Ozellikle C-13 ve H-1 NMR spektrumlart
kullanilmaktadir. Literatiirii inceledigimizde bir¢ok bilim adammin komplekslerin

yapisini aydmlatmak i¢in bu teknikten yararlandigini gérmekteyiz.

Literatiirde yer alan ¢aligmalar1 inceledigimizde H-1 NMR spektrumlarinda 6zellikle
6-8 ppm arasinda protonlara ait oldugu diisiiniilen pikler goézlenmistir. CH»
gruplarina ait olan pikler ise genelde 1-4 ppm arasinda gozlenmektedir. OH’ baglh
protonlar ise 12-16 ppm arasinda gozlemlenmistir. C-13 NMR’na baktigimizda 45-
65 ppm arasindaki piklerin azota cifte bagl karbonlara ait oldugu gozlenmistir. C13
spektrumlarinda 100-150 ppm arasmndaki pikler aromatik halkada ki proton bagl
karbonlara ait pikler oldugu tespit edilmis ve 160-170 ppm deki piklerin ise

protonsuz karbonlara ait pikler gdzlenmistir.

2.4. Literatiir Verileri

Makrosiklik bilesiklerin X-1gmlar ile kristal yapilar1 aydinlatilmasina ait fazlaca veri
bulunmamaktadir. Xin You Xu, et al. (1998,1997), n2-okzo kopriilii makrosiklik
dikadmiyum kompleksini sentezlemis ve kristal yapisini rapor etmislerdir.[42,43]

N302, N3S,, N3P, ve NSP;, vericiler igeren ¢okdisli piridin bazli ligandlarin sentez ve
karakterizasyonu ile ilgili bircok g¢aligma bulunmaktadir, bu ligandlarmn bircogu
biyolojik, ¢evresel ve malzeme Ozellikleri ile 6ne ¢ikmaktadirlar. Jai Deo Singh, et
al. (2001), N3E; tipli asiklik Schiff baz1 Zn, Cd ve Hg komplekslerini sentezlemis ve
yapisini aydmlatmislardir.[44]

Xing-You Xu et al. (2000), kuvvetli vericiler igeren kriptandlar sentezlemislerdir.

Kriptandlarin kadmiyum komplekslerinin kristal yapilarini aydinlatmislardir. [45].
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Bagka bir eserinde Xing-You Xu, et al. (1998), 24 iiyeli makrosiklik kadmiyum(II)
kompleksini sentezlemislerdir. Cd(II) etrafindaki geometri sapkali iiggen cift
piramittir. [43]

K. Deepa, et al. (2005), pirazolon tiirevlerinden elde edilmis Schiff bazlar: ile

kadmiyum kompleksleri sentezlemis ve yapilarini aydmlatmislardir. [46]

Dong-Bin Dang, et al. (2010), imin bazh iki disli Schiff bazlar1 ve tiyosiyanat ile
karigik kadmiyum(II) koordinasyon polimeri sentezlemis ve liminesant 6zelliklerini
arastrmuslardir. 1ki disli Schiff bazi ligandinin koordinasyon polimerinin iyi

liminesant 6zellik gosterdigi gdzlenmistir. [47]

Saied M.E. Khdil, et al. (2000), N,Os tipinde asimetrik tek digli ligandlar ile VO(IV),
Fe(I1T), Co(II) Cd(IT) komplekslerini sentezlemislerdir. [48]

Sanjay H. Patel (2007), d'° grubu metalleri de dahil olmak iizere bir seri gecis metali
ile dort disli Schiff bazi polimerik metal kompleksleri sentezlemislerdir.
Koordinasyon bilesiklerinin oktahedral geometride oldugu iki mol su molekiilii

koordine ettigi tespit edilmistir. [49]

Partha roy (2009), dort adet iki ¢ekirdekli kadmiyum (II) kompleksinin sentezi ve
floresans Ozelliklerini ¢aligmiglardir. Gosterdigi emisyon ile 151k yayan malzeme
olabilecegi konusunda uygun gorlis bildirilmistir. Sentezlenen kadmiyum
bilesiklerinin birisi bozunmus oktahedral geometride iken besli koordinasyonlu

karepiramit geometrisinde oldugu tespit edilmistir. [50]

Cao-Yuan Niu et al. (2010), 1,10 fenantrolinden tiiretilmis yeni ¢ok disli iki Schiff
bazi ile tek kadmiyum (II) koordinasyon kompleksini sentezlemislerdir. Kadmiyum
komplekslerinin muhtemel floresan Ozellikleri nedeniyle sentezlenmis olan

komplekslerin floresan 6zellige sahip olduklar1 gézlenmistir. [51]
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Shu L. L1, et al. (1998), ii¢ cekirdekli kadmiyum (II) Schiff bazi koordinaston

kompleksini sentezlemis ve yapisini tek kristal x-1gmi ile aydmnlatmiglardir. [52]

Selma Y. Ugan, et al. (2005), d'® grubu metalleri ile diger gecis elementlerini de
katarak bir seri Schiff baz1 metal kompleksi sentezlemislerdir. Sentezlemis olduklar1
tek cekirdekli komplekslerden olan Hg(II) Cd(II) ve Zn(Il) etrafindaki geometrinin
tetrahedral oldugunu gdstermislerdir. [53]

Sadegh Salehzadeh, et al. (2010), asiklik bes disli Schiff baz1 ile kadmiyum (I) ve
Cu(Il) komplekslerinin sentezi ve karakterizasyonunu gerceklestirmistir. Yapilan
calismada kadmiyum (II) etrafindaki geometrinin bozunmus oktahedral oldugu

gozlenmistir. [54]

Esin Ispir, et al. (2006), Silan iceren Schiff bazlar1 ile Zn(II) ve Cd(II)
komplekslerini  sentezlemis ve antimikrobiyal aktivitelerini incelemislerdir.
Kadmiyum ve Cinkonun komplekslerinin Rhodotorula rubra’ ya karst yiiksek

aktiviteye sahip oldugu rapor edilmistir. [55]

D. Kumar, et al. (2008), polistiren takili mono bazik iki disli ligandlar ile bir, iki, iic,
dort ve alt1 degerlikli metaller arasindaki koordinasyonu ve koordinasyon
geometrilerini incelemislerdir. Bu ¢aligmada, kadmiyum (II) ve ¢inko (II) etrafindaki
geometrinin grup i¢in nadir goriilen tetrahedral geometri oldugu tespit edilmistir.

[56]

Mohammad Reza Ganjali, et al. (2003), yeni modifiye Schiff bazlarmdan elde
edilmis oktadesil silika membran disklerini kullanarak 6n zenginlestirme ve ayirma
islemlerini gerceklestirebilmislerdir. Bu suretle, Kadmiyum, Kursun ve Bakirin
cevresel ve biyolojik numunelerde ultra eser tayinlerini gerceklestirebilmislerdir.
Kadmiyum ve Kursunun asir1 derecede 6nemli zehirleyici iyonlar olmasi nedeniyle
tayinleri de o nisbet de Onemlidir. Schiff bazlarmin tayin yontemi gelistirme

amaciyla sentezlenmis olmasi da bu ¢alismaya ayr1 bir nem kazandirmaktadir. [57]
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Iran Sheikhshoaei (2003), simetrik iki digli Schiff bazi ligandlar1 ile kadmiyum
kompleksleri elde etmis ve yapilarmi aydmnlatmistir, ayni zamanda AMI1 software

programu ile teorik hesaplamalar ile karsilastirma yapmustir. [58]

Kiiciik molekiillerin DNA’ya baglanmasi, yeni terapotik reaktiflerin hazirlanmasi ve
DNA molekiiler problarinin hazirlanmasi i¢in olduk¢a dnemlidir. DNA bagh metal
kompleksleri DNA yap1 problari, DNA ya bagl elektron transfer problari ve
muhtemel antikanser ilaglar1 yapiminda kullanilmiglardir. Chunyan Gao, et al
(2010), Schiff bazlar1 ve indirgenmis triinleri suni kimyasal niikleazlar olarak ve
baz1 kompleksleri etkili DNA parcalama reaktifleri olabilecekleri ispatlandigi i¢in
aminoasitlerden ve salisilaldehitten hazirlanmig Schiff bazlar1 ile Nikel, ¢inko ve

kadmiyum kompleksleri hazirlamis ve DNA baglanmasini incelemislerdir. [59]

San-Jun Peng, et al. (2008), iki kopriilii iki ¢ekirdekli Schiff bazi kadmiyum(II)
komplekslerini sentezlemiglerdir. Burada kopriilerden birisi fenolik oksijen iken
digeri ise tiyosiyanat olmustur. Tiyosiyanat {izerindeki koprii ise azot {lizerinde bas-

bas kopriisiidiir. [60]

Son yillar da yarikinon tipli ligandlara ilgi fazlaca artmistir, bunun sebebi ise katekol
ve kinon gruplarinin biyolojideki artan 6nemidir. J.R. Anacoan, et al. (1999), yeni
Schiff bazlarinin yarikinon tipli kadmiyum (II), civa (II) ve ¢inko (II) komplekslerini
sentezlemiglerdir. Ligandlarin ve metallerin anti bakteriyel aktiviteleri dl¢lilmiis ve

penisilin aktivitesi ile karsilagtirilmigtir. [61]

Z.-F. Chen, et al. (2006), pridin-2-karboksaldehit ve 4-[(E )-2-fenildiazenil]anilin
den elde edilmis olan Schiff bazi ile Kadmiyum ve giimiis(II) kompleksleri
sentezlemiglerdir. Kadmiyum (II) etrafindaki geometrinin bozunmus oktahedral

oldugu gozlenmistir. [62]

E. Piringgi (2008), 2, 4 disubstitiie tiyazol tiirevi Schiff bazlar1 4-(1-mezitil-1-
metilsiklobiitil-3-il)-2-(2-hidroksibenzilidenhidrazino) tiyazol (L1) ve 4-(1-fenil-1-

22



metilsiklobiitil-3-il)-2-(2-hidroksibenzilidenhidrazino) tiyazol (L2) kullanilarak

biyolojik sivilarda Cu+2 ve Ni+2 iyonlariin tayinini yapmustir. [63]

K. Siiriiciioglu (2008), 5-(2-nitrofenil) furfural ile 5-nitrotiyofen 2-aldehit’in o-
aminofenol, 2-amino-4-klorfenol ve 2-amino-p-kresol ile etkilestirmesi sonucu alt1
nitro Schiff bazi sentezlemis. Bu Schiff bazlarini nitro gruplart Na;S;04 ile
indirgemis. Elde edilen amino bilesiklerini 2-hidroksi-1-naftaldehit ile tepkimeye
soktuktan sonra alt1 yeni asimetrik diimin bilesigi ve bunlarin Ni (II) komplekslerini

sentezlemistir. [64]

M. Isiklan (1997), 2-hidroksi-1- naftalaldehitin metanol ortaminda aromatik primer
aminlerle etkilestirerek n-(2-piridil)-2-hidroksi-1-naftaldamin (C;6H;2N,O), n-(4-
metil-2-piridil)-2-hidroksi-1-naftaldamin (C;7H;5N,O) ve n-(6-metil-2-piridil)-2-
hidroksi-1-naftaldamin (C;7H;sN,O) Schiff bazlarini sentezlemistir. [65]

M. Karatepe (2002), tiyosemikarbazon tiirevi tiyazol halkalt Schiff bazi ve Cu (II),
Zn (II) metal komplekslerin deri altina enjeksiyonu ile ratlarin, eritrosit antioksidan
enzim GSH-Px aktivitesi, lipit peroksidasyonunun derecesini gosteren serum MDA
konsantrasyonu, serum antioksidan A, E, C vitaminlerinin diizeyleri, valin, metyonin,

tiptofan ve izoldsin serbest amino asit konsantrasyonlarina olan etkisini aragtirmigtir.

[66]

I. Yildrim (2009), [(2-hidroksibenziliden)-3-metiliire] ve metal komplekslerinin
sentezlerini yapmis. Daha sonra elde edilen ligand ve komplekslerinin deri alt1
enjeksiyonu ile ratlarin, lipid peroksidasyon’un derecesini gosteren serum
malondialdehit (MDA) konsantrasyonu ve serum antioksidan A, E, C, vitaminlerinin

diizeyleri lizerine etkisini ve in vitro anti timor 6zelliklerini arastirmistir. [18]
S. Erdemir (2007), salisilaldehit’in o-fenilendiamin, p-fenilendiamin etilendiamin ile

olusturdugu fenol esasli Schiff bazlarini sentezlemis ve oksidatif polikondensasyon

reaksiyonu ile polimerlestirmistir. [6]
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R. Bilgi¢ (2008), baz1 Schiff bazlarmi kullanarak borlu kompleksler sentezlemis ve
bu komplekslerin yapilarini aydmlatmstir. [39]
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2. MATERYAL VE YONTEM

Bu calismada materyal ve yontem olarak bilinen yontemler se¢ilmis ve uygun
materyaller secilerek Schiff bazlar1 hazwrlanmig ve bunlarin metal (Cd-Hg)

kompleksleri sentezlenerek klasik analiz yontemleri ile analizleri yapilmigtir.

2.1. Kullanilan Cihazlar

Bu caligmada 6nce Schiff bazlar1 hazirlanmis, daha sonra ise ONNO tipi Schiff bazi
metal (Cd - Hg) kompleksleri sentezlenmistir. Sentezlenen ONNO tipi Schiff bazi
metal (Cd - Hg) kompleksleri de spektroskopik ve klasik analiz yontemlerle yapilar1
aydinlatilmistir. Bu analiz yontemleri; IR Spektroskopisi, NMR Spektroskopisi, TG
(Termogravimetri) analiz, UV-goriiniir bolge Spektroskopisi, element analizi ve
erime noktasi tayinidir. Bu analizlerden NMR Spektrumlar1 tayini Kayseri Erciyes
Universitesi Teknoloji Arastirma ve Uygulama Merkezi laboratuarinda Bruker-400
MHz cihazinda, TG (Termogravimetri) analizler Ankara Universitesi Fen Fakiiltesi
Analitik Kimya laboratuarinda SHIMADZU DTG-60H cihazinda yapilmistir. Diger
analizler ise Kimya Boliimii Aletli Analizler laboratuarinda bulunan cihazlarla
gerceklestirilmistir. Bu cihazlarin isimleri ve markalar1 sirayla soyledir. Schiff
bazlarmm IR Spektrumlar1 tayini JASCO 460 PLUS FTIR (KBr disk) cihazinda,
kompleklerin IR Spektrumlar1 tayini SHIMADZU Rafinite-1 cihazinda, UV-
goriiniir bolge Spektrofotometreleri tayini HACH-LANGE DR-5000 cihazinda,
Element analizleri tayini LECO CHNS-932 Element Analizorii cihazinda, Erime

noktasi tayini Electrotermal-9200 marka erime noktasi tayin cihazinda yapilmistir.
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2.2. Kullanilan Kimyasal Maddeler

Tablo 2.1. Kullanilan kimyasal maddelerin adlar1.

Kimyasal Ad1
2,2-dimetil-1,3-diaminopropan

2,2-dimetil-1,4-diaminobiitan

Asetofenon
Salisilaldehit

Metil alkol

Etil alkol
DMF(dimetilformamid)
DMSO(dimetilsiilfoksit)
Siilfirik asit

Kadmiyum(II)asetat.2hidrat

Civa(IT)asetat

Civa(Il)bromiir

Potasyum dikromat

Calismada kullanilan biitiin kimyasal maddeler Merck markadir.

2.3. Yontem

ONNO tipi Schiff bazlarinin hazirlanmasi ve Schiff bazi metal (Cd-Hg)
komplekslerinin sentezlenmesi ig¢in; kristallendirme ydntemi kullanilmistir. Bu
yontemle Schiff bazi (ligand) elde edebilmek i¢in Oncelikle kat1 maddeler uygun
¢coziiclide c¢oziilmiis sonra kaynama sicakligina kadar isitilmis ve sonrada bu
cozeltiler birbirleri ile karistirilmis ve kristal olusturmalar1 i¢in bekletilmislerdir.
Son olarak olusan kristallerin ¢6zeltisi nuge hunisinde siiziilerek kristaller

cozeltiden ayrilmis ve kurutulmuglardir.

Schiff baz1 (Cd-Hg) kompleksleride yine ayni yontemle kristallendirilerek elde
edilmislerdir. Oncelikle elde edilen Schiff baz1 (ligand) ve elde etmek istedigimiz
metal kompleksinin metalinin bilesigi uygun ¢oziiciide ¢dziilmiis sonra kaynama

sicakligma kadar isitilmig sonrada bu ¢ozeltiler birbirleri ile karistirilarak kristal
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olusturmalar1 i¢cin beklemeye alinmislardir. Yine olusan kristal ¢ozeltileri nuge

hunisinde siiziilerek kristaller ¢ézeltiden ayrilmis ve kurumaya birakilmstir.

Sentezlemis oldugumuz Schiff bazlarinin ve komplekslerin ilk Oncelikle erime
noktalar1 tespit edilerek % verimleri hesaplanmistir. Sonra swrasiyla; element
analizleri yapilmis ve IR Spektroskopisi, NMR Spektroskopisi ve UV-goriiniir
bolge Spektroskopileri ile spektrumlar1 ¢ekilerek yapilari aydmlatilmistir.
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3. ARASTIRMA BULGULARI

Calismanin bu agamasinda, ONNO tipi Schiff bazlarinin hazirlanmasi, Schiff bazi
metal (Cd-Hg) komplekslerinin eldesi ve hazirlanan komplekslerin spektral ve
klasik  yOntemlerle analizleri yapilarak komplekslerin yapilarmin tayini

gerceklestirilmistir.

3.1.0ONNO Tipi Schiff Bazlarinin Hazirlanmasi

Tablo 3.1. Hazirlanan Schiff bazlarinin adlar1, kimyasal formiilleri
ve ¢alismada kullanilan kisaltmalar.

Schiff bazinin ad1 Kimyasal formiil Kisaltma
N,N’-bis(salisiliden)-1,3-diaminopropan | C;7H;sN>O; LSP
N,N’-bis(2-hidroksiasetofeniliden)-1,3- | C19H22N,0, LHAP
diaminopropan

N,N’-bis(salisiliden)-1,4-diaminobiitan | C;3H20N2O> LSBU
N,N’-bis(2-hidroksiasetofeniliden)-1,4- | Cy0H24N>0; LHABU
diaminobiitan

L: Ligand, S: Salisiliden, P: Propandiamin, HA: 2-hidroksiasetofeniliden
BU: Biitandiamin

Caliymada toplam 4 adet Schiff bazi hazirlanarak kompleks sentezinde
kullanilmigtir. Hazirlamig oldugumuz bazlarin elde edilme yontemleri ve olusum

reaksiyonlar1 asagida verilmistir.

3.1.1. N,N’-bis(salisiliden)-1,3-diaminopropan Schiff bazinin hazirlanmasi

(LSP):

4,88 g (40 mmol) salisilaldehit tizerine 50 ml etanol ilave edilerek ¢oziilmiis. 1,48 g
(20 mmol) 2,2-dimetil-1,3-diaminopropan 20 ml etanol’de ¢6ziilmiis. Sonra bu iki
cozelti kaynama noktasina kadar karigtirilarak isitilmis ve maddelerin tamamen
¢coziinmesi saglanmis. Daha sonra homojen hale gelmis bu iki ¢ozelti karistirilarak

olusan son ¢ozelti Ligand kristalleri olusana kadar beher i¢inde kapali ortamda oda
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sicakliginda bekletilmis. Son olarak olusan kristaller siizge¢ kagidindan siiziilmiig
ve tistii kapali olarak oda sicakliginda kurumaya birakilmistir. E.N =89 °C verim=
% 75. Element analizleri teorik C;7HsN,O»(%): C, 72.32; H, 6.43; N, 9,92.
Deneysel: C, 72.63; H, 6.55; N, 9,63. IR (cm’l): 3050 (C-Hyy); 2945-2865 (C-Ha);
1626 (C=N) ; 3350 (C-OHg). NMR I-H(ppm): 13 (C-OHy); 6.8, 7 (Ha); 8
(N=CH); 1.6, 3.6 (-CHz). NMR C-13(ppm): 100-150 (CH,); 28 (-CH,); 58
(N=CH).

Sekil 3.1. N,N’-bis(salisiliden)-1,3-diaminopropan olusum reaksiyonunun
gosterimi.

3.1.2. N,N’-bis(2-hidroksiasetofeniliden)-1,3-diaminopropan Schiff bazinin
hazirlanmasi (LHAP):

5,44 g (40 mmol ) asetofenon 50 mL etanol’de ¢oziilmiis. 1,48 g (20 mmol) 2,2-
dimetil-1,3-diaminopropan 20 ml etanol’de ¢o6ziilmiis. Sonra bu iki ¢ozelti kaynama
noktasma kadar karistirilarak 1sitilmig ve maddelerin  tamamen ¢dziinmesi
saglanmistir. Daha sonra homojen hale gelmis bu iki ¢ozelti karigtirilmis ve olusan
son cozelti Ligand kristalleri olusana kadar beher i¢inde kapali ortamda oda
sicakliginda bekletilmis. Son olarak olusan kristaller slizge¢ kagidindan siiziilmiig
ve iistii kapali bir sekilde oda sicakligmda kurumaya birakilmistir. EN=90 °C
verim= % 78. Element analizleri teorik C;9H2oN>O; (%): C, 73.52; H, 7.14; N, 9,02.
Deneysel: C, 73.43; H, 6.99; N, 8,55. IR (cm'l): 3057 (C-Hyy); 2975-2930 (C-Hy);
1608 (C=N) ; 3500 (C-OH,). NMR 1-H(ppm): 16 (C-0Hy,); 6-7 (Har); 7.8 (N=CH);
3.7, 43, 1.3 (-CHy); 2.35, 2.40 (-CH3). NMR C-13(ppm): 100-150 (CH,); 20 (-
CH,); 56 (N=CH); 15, 16.8 (-CH3)

29
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OH HoN NH, OH HO

Sekil 3.2. N,N’-bis(2-hidroksiasetofeniliden)-1,3-diaminopropan olusum
reaksiyonunun gosterimi

3.1.3. N,N’-bis(salisiliden)-1,4-diaminobiitan Schiff bazimin hazirlanmasi

(LSBU):

4,88 g (40 mmol) salisilaldehit 50 ml etanolde ¢oziilmiis. 1,76 g (20 mmol) 2,2-
dimetil-1,4-diaminobiitan 20 ml etanolde ¢Ozililmiis. Sonra bu iki ¢ozelti kaynama
noktasma kadar karistirilarak 1sitilmig ve maddelerin  tamamen ¢dziinmesi
saglanmistir. Daha sonra homojen hale gelmis bu iki ¢ozelti karistirilmis ve olusan
son ¢ozelti Ligand kristalleri olusana kadar beher i¢inde kapali ortamda oda
sicakliginda bekletilmis. Son olarak olusan kristaller siizge¢ kagidindan siiziilmiig
ve istii kapali bir sekilde oda sicakliginda kurumaya birakilmstir. E.n=83 °C
verim= % 88. Element analizleri teorik C;sH,0N>O; (%): C, 72.95; H, 6.80; N, 9,45.
Deneysel: C, 73.16; H, 6.854; N, 9.22. IR (cm'l): 3051 (C-Hay); 2945-2865 (C-Ha);
1622 (C=N) ; 3300 (C-OH,). NMR 1-H(Proton)(ppm): 13.63 (C-OH,); 6-7 (Ha); 8
(N=CH); 1.7, 3.6 (-CHz); NMR C-13)(ppm): 100-150 (CH); 27-29 (-CH,); 58
(N=CH).

| R
C=—0 \. C=—N N=—C

NH HO
OH HoN 2 OH

Sekil 3.3. N,N’-bis(salisiliden)-1,4-diaminobiitan olusum reaksiyonunun
gosterimi.
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3.1.4. N,N’-bis(2-hidroksi-asetofeniliden)-1,4-diaminobiitan Schiff bazinin
hazirlanmas1 (LHABU):

5,44 g (40 mmol ) asetofenon 50 mL etanolde ¢oziilmiis. 1,76 g (20 mmol) 2,2-
dimetil-1,4-diaminobiitan 20 ml etanolde ¢dzililmiis. Sonra bu iki ¢ozelti kaynama
noktasma kadar karistirilarak 1sitilmig ve maddelerin  tamamen ¢dziinmesi
saglanmistir. Daha sonra homojen hale gelmis bu iki ¢ozelti karistirilmis ve olusan
son ¢ozelti Ligand kristalleri olusana kadar beher icinde kapali ortamda oda
sicakliginda bekletilmis. Son olarak olusan kristaller siizge¢ kagidindan siiziilerek
kurumaya birakilmistr. EN=190 °C verim= % 93. Element analizleri teorik
Cr0H24aN20, (%): C, 74.04; H, 7.46; N, 8.64. Deneysel: C, 74.55; H, 7.455; N,
8,803. IR (cm™): 3048 (C-H.,); 2934-2853 (C-Ha); 1610 (C=N); 3400 (C-OHy,,).
NMR 1-H(ppm): 13-16 (C-0Hy); 6.7, 7.2, 7.6 (Ha); 1.8, 2.6, 3.6 (-CH») ); 2.35 (-
CH3). NMR C-13(ppm): 100-150 (CHay); 27-29 (-CH>); 48 (N=CH);15 (-CH3).

CHs <|3Hs CH,
C=—0 \\ C=—N N:(|'_:

NH HO
OH HoN 2 OH

Sekil 3.4. N,N’-bis(2-hidroksi-asetofeniliden)- 1,4-diaminobiitan olusum
reaksiyonu.

3.2. ONNO Tipi Schiff Bazi1 — Metal (Cd-Hg) Kompleksleri

ONNO Tipi Schiff baz1 — Metal (Cd-Hg) komplekslerinin hazirlanmasi asamasinda
kompleks elde edilmistir. Sentezlenen bu kompleksler Schiff bazi-kadmiyum
kompleksleri ve Schiff bazi-civa kompleksleri olmak iizere iki sekilde
smiflandirilmigtir. Calismalar boyunca sentezlemis oldugumuz ligandlarin hepsi

kullanilmis olmasma ragmen sadece iki tiir ligantdan kompleks sentezlenebilmistir.
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3.2.1. Schiff Baz1 Kadmiyum Komplekslerinin Sentezlenmesi

Yapilan uzun siireli caligmalara ragmen sadece bir adet Schiff bazi-kadmiyum
kompleksi  sentezlenebilmistir.  Sentezlenen  kompleksler tek  ¢ekirdekli
komplekslerdir. Sentezlenen bu kompleksin adi, kimyasal formiilii ve g¢aligma

icinde kullanilan kisaltmalari tablo 3.2.1.1.°de verilmistir.

Tablo 3.2. Schiff bazi-kadmiyum kompleksinin adi, kimyasal formiilii
ve ¢caligma i¢inde kullanilan kisaltmalar1

Kompleksin Adi Kimyasal formiilii Kisaltma

N,N’-bis(salisiliden)- 1 ,4- Cd(C]gH] gNzOz) CdLSBU
biitandiaminatokadmiyum(II)

Cd: Kadmiyum metali, L: Ligand, S: Salisiliden, BU: Diaminobiitan

Sentezlenen bu kompleksin sentezlenme yontemleri ve sentez sirasinda meydana

gelen reaksiyonlar agagida verilmistir.

3.2.1.1. N,N’-bis(salisiliden)-1,4-biitandiaminatokadmiyum(II) kompleksinin
sentezlenmesi:| CALSBU]

0,282 g (Immol) N,N’-bis(salisiliden)-1,4-diaminobiitan 50 ml DMF’de kaynama
noktasma kadar isitilarak ¢oziilmiis. 0,230 g (Immol) Cd(CH3COO), 20 ml
metanol’de kaynama noktasina kadar sitilarak ¢oziilmiis. Bu iki ¢dzelti sogumadan
hemen karistirilmis ve tizerine % 30’luk 2 ml amonyak ¢ozeltisi ilave edilerek
olusan homojen karisim kristal olusuncaya kadar beher i¢cinde kapali ortamda oda
sicakliginda beklemeye alinmis. Son olarak olusan kristaller siizge¢ kagidindan
stiziilerek iistii kapali1 bir sekilde oda sicakliginda kurutulmustur. Bozunma noktasi=
>250 °C verim= %15. Element analizleri teorik Cd(C1sHsN20,)(%): C, 53.15; H,
4.46; N, 6.89. Deneysel: C, 52.83; H, 4.57; N, 6,72. IR (cm'l): 3019 (C-Ha); 2945-
2855 (C-Hy); 1618 (C=N). NMR 1-H(ppm): 6-7 (Hu); 1.8, 1.9 (-CHy); 8 (N=CH).
NMR C-13(ppm): 100-150 (CHay); 27-29 (-CHy); 59 (N=CH).
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HmH
L)L)

C= —C
@ J@ + Cd(AcO), + 2NH;
OH HO

)
L
N—/C
@ \Cd'/ D + 2NH,CH5;CO0
o/ \

Sekil 3.5. N,N’-bis(salisiliden)-1,4-biitandiaminatokadmiyum(II) kompleksinin
olusum reaksiyonu.

3.2.2. Schiff Baz1 Civa Komplekslerinin Sentezlenmesi

Yapmis oldugumuz birgok denemeye ragmen yalnizca bir adet Schiff bazi-civa
kompleksi sentezlenebilmistir. Sentezlenen kompleksl tek ¢ekirdekli kompleksdir.
Sentezlenen bu komplekslerin adlari, kimyasal formiilleri ve c¢alisma iginde

kullanilan kisaltmalar1 tablo 3.2.2.1.’de verilmistir.

Tablo 3.3. Schiff bazi-civa komplekslerinin adlari, kimyasal formiilleri ¢caligma
ve i¢inde kullanilan kisaltmalari.

Kompleksin Adi Kimyasal formiilii | Kisaltma

N,N’-bis(2-hidroksi-asetofeniliden)-1,4- Hg(C20H22N,0,) HglL HABU
biitandiaminatociva(Il)

Hg: Civa metali, L: Ligand, S: Salisiliden, HA: 2-hidroksiasetofeniliden,
BU: Diaminobiitan

Sentezlenen bu kompleksin sentezlenme yontemleri ve sentez sirasinda meydana

gelen reaksiyonlar agagida verilmistir.
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3.2.2.1. N,N’-bis(2-hidroksi-asetofeniliden)-1,4-biitandiaminatociva(Il)
kompleksinin sentezlenmesi: [HELHABU]

0,282 g (Immol) N,N’-bis(2-hidroksi-asetofeniliden)-1,4-diaminobiitan 50 ml
DMF(dimetilformamid)’de kaynama noktasina kadar isitilarak ¢oziilmiis, 0,360 g
(1mmol) HgBr, 20 ml metanolde kaynama noktasina kadar 1sitilarak ¢oziilmiistiir.
Bu iki ¢ozelti sogumadan hemen karistirilarak tizerine % 30’luk 2 ml amonyak
cozeltisi ilave edilmis olusan homojen karisim kristal olusuncaya kadar kapali
ortamda oda sicakliginda beklemeye alinmis. Son olarak olusan kristaller siizge¢
kagidindan siiziilerek kapali ortamda oda sicakliginda kurutulmustur. Bozunma
noktast = >250 °C verim= %13. Element analizleri teorik Hg(C20H22N20,)(%): C,
45.93; H, 4.24; N, 5.36. Deneysel: C, 45.65; H, 4.285; N, 5.60; IR (cm'l): 3010 (C-
Har); 2935-2865 (C-Ha); 1630 (C=N). NMR 1-H(ppm): 6.7, 7.2, 7.7 (Har); 1.8, 2.35,
3.5 (-CHy); 2.35 (-CH3). NMR C-13(ppm): 100-150 (CHa); 28 (-CH»); 48
(N=CH);14 (-CH»).

C—N N=—C
@ O + HgBr, 4 2NH,
OH HO

L
C—N N—

&
C

\Hg/ + 2NH,Br
o/ \o

Sekil 3.6. N,N’-bis(2-hidroksi-asetofeniliden)-1,4-biitandiaminatociva(II)
kompleksinin olusum reaksiyonu.



4. SONUCLAR VE TARTISMA

Bu caligma daha once belirtildigi gibi, ONNO tipi Schiff bazlarimin hazirlanmasi,
ONNO Tipi Schiff bazi — Metal (Cd-Hg) komplekslerinin sentezlenmesi ve
sentezlenen komplekslerin spektral ve klasik analiz yontemlerle analizlerinin

yapilarak komplekslerin yapilarmin aydinlatilmasini igermektedir.

Calismada toplam olarak bir adet Schiff bazi-kadmiyum kompleksi ve bir adet
Schiff bazi-civa kompleksi sentezlenmistir. Sentezlenen komplekslerin, hepsi tek

cekirdekli kompleksler oldugu yapilan analizler ile ispat edilmistir.

Sentezlenen ligandlarin ve komplekslerin, 6nce erime noktalar tayin edilmis, sonra
element analizleri yapilmistir. Daha sonra IR spektroskopisi ile fonksiyonel gruplar
tayin edilmis ve NMR spektroskopisi g¢ekilerek spektrumlar1 elde edilmis. Son
olarak sentezlenen komplekslerin Termal analizleri yapilarak erime ve bozunma
grafikleri incelenmistir. Ayrica, sentezlenen ligandlarin, UV-goriinlir bolge

spektrumlar1 alinarak elektronik gegisleri hakkinda bilgi edinilmistir.
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4.1. Sonuclar

4.1.1. Erime Noktas1 Tayin Analizleri:

Bu calismada ligandlarin ve komplekslerin erime noktalar1 Electrotermal-9200
marka erime noktasi tayin cihazinda tespit edilmistir. Analiz sonuglarma
baktigimizda ligandlarin erime noktasi ile komplekslerin erime noktalar1 arasinda
ciddi farklar goriilmektedir. Genelde ONNO tipi Schiff bazlarinin ve bu bazlardan
meydana gelen komplekslerin erime noktalar1 oldukca yiiksek ¢ikmistir. Ornegin
LHABU ligandmm erime noktast 190 °C iken HGLHABU kompleksinin erime
noktast 250 °C iizerinde ¢ikmaktadir. Bu sonuglar bize kompleksin ligandan farkli

bir madde olduguna dair bir ipucu vermektedir.

Elde edilen ligandlarin ve sentezlemis oldugumuz komplekslerin adlari, bunlarin
calisma iginde kullanilan kisaltmalar1 ,erime noktalar1 ve bozunma noktalar1 Tablo

4.1°de verilmistir.

Tablo 4.1. Hazirlamis olugumuz ligandlarin erime noktalar1 ve sentezlenen
komplekslerin bozunma noktalar1

Ligandin Adi Kisaltma E.N. (0O
N,N’-bis(salisiliden)-1,3-diaminopropan Schiff bazi1 | LSP &9
ligand1
N,N’-bis(2-hidroksi-asetofeniliden)-1,3- LHAP 90
diaminopropan Schiff bazi ligandi
N,N’-bis(salisiliden)-1,4-diaminobiitan ~ Schiff baz1 | LSBU &3
ligand1
N,N’-bis(2-hidroksi-asetofeniliden)-1,4-diaminobiitan | LHABU 190
Schiff bazi ligand1

Bozunma
Kompleksin Ad1 Kisaltma Noktasi (°C)
N,N’-bis(salisiliden)-1,4- CdLSBU >250

biitandiaminatokadmiyum(II) kompleksi
N,N’-bis(2-hidroksi-asetofeniliden)-1,4- HgLHABU | >250

biitandiaminatociva(Il) kompleksi
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4.1.2. Element Analizleri

Sentezlenen Schiff bazlarinin ve komplekslerin element analizleri laboratuarimizda
LECO CHNS-932 Element Analizorii cihazinda yapilmustir. Yapilan analizler
sonucunda komplekslerin yapilar1 hakkinda bilgi sahibi olunmus ve kompleks

yapilar1 ongorilmistiir.

Element analizi sonuglar1 Tablo 4.2°’de verilmistir. Bu c¢izelgedeki bazi analiz
sonuclarinda sapmalar goziikmektedir. Ancak bu sapmalar kabul edilebilir smnirlar

icinde olup beklenen sonuca uygundur.

Tablo 4.2. Hazirlanan ligandlarin ve sentezlenen komplekslerin
element analizi sonuclar1.

Ligand veya MA. (g/mol) | %C %H %N
kompleks
LSP 282,33 72,63 6,749 9,628
(72,32) (6,43) (9,92)
LHAP 310,39 73,43 6,99 8,55
(73,52) (7,14) (9,02)
LHABU 324,41 74,55 7,455 7,803
(74,04) (7,46) (8,64)
LSBU 296,18 73,16 6,854 9,22
(72,95) (6,80) (9,45)
Cd LSBU 408,58 52,83 4,569 6,72
(53,15) (4,46) (6,89)
Hg LHABU 523,01 45,65 4,285 5,60
(45,93) (4,24) (5,36)

" Parantez i¢indeki degerler teorik (hesaplanmus olan) degerlerdir.
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4.1.3. Spektral Veriler

4.1.3.1. IR Spektrumlar:

Caliymada hazirlanan ligandlarin ve kompleklerin tamammin IR spektrumlar:
okulumuz kimya bolimi aletli analizler laboratuarmda Schiff bazlarinin
spektrumlar1 JASCO 460 PLUS FTIR (KBr disk) cihazinda, kompleklerin
Spektrumlar1 SHIMADZU Rafinite-1 cihazinda ¢ekilmis ve kaydedilmistir.
Bilindigi gibi IR spektrumlar1 hazirlanan bilesiklerde mevcut fonksiyonel gruplarin
tespit edilmesinde biiyiik rol oynamaktadir. Sentezlemis oldugumuz ligandlarm ve

komplekslerin varligni ispatlamak amaciyla 6ncelikle IR spektrumlar1 alinmastur.

Schiff bazlarmin bilinen bazi spektrumlar1 mevcut olup bunlar arasinda en belirgini
C=N fenil halkasma bagli olan gruplara ait olan 1600-1700 cm™ civarinda goriilen
titresimlerdir. 3000-3100 c¢m™ arasmda gozlenen pikler (C-H,) grubuna ait
titresimleri gostermektedir. Ayrica 2850-3000 cm™ civarmndaki titresim pikleri (C-
Ha)) grubuna ait titresimlerdir. Schiff bazlarmda 3300-3500 cm™ arasinda gézlenen
pikler ise (C-OH) grubuna ait olan piklerdir. Komplekslerde — OH pikleri ise

Sentezlemis oldugumuz ligandlarin ve komplekslerin her birinin IR spektrumlar:

asagida verilerek hangi titresimin hangi gruba bagli oldugu da ayrica belirtilmistir.
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Sekil 4.4. N,N’-bis(2-hidroksi-asetofeniliden)-1,3-diaminopropan

Schiff bazini (LHAP) IR spektrumu (KBr disk)
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Sekil 4.5. N,N’-bis(salisiliden)-1,4-biitandiaminatokadmiyum(II)
kompleksinin (CdALSBU) IR spektrumu (KBr disk)
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Sekil 4.6. N,N’-bis(2-hidroksi-asetofeniliden)-1,3 diaminobiitanciva(Il)
kompleksinin (HgLHABU) IR spektrumu (KBr disk)

Yukarida gosterilmis olan spektrum sekillerinde hangi titresimin hangi gruba ait

oldugu Tablo 4.3°de gosterilmistir.

41



Tablo 4.3. Hazirlanan ligandlarin ve sentezlenen komplekslerin
IR spektrum sonuglar1

Ligand veya kompleks | Y(c.pary cm’' Y(c-Hay €M Ye=x em” | yc.om cm’”
LHABU 3048 2934-2853 1610 3400
LSBU 3050 2945-2865 1622 3300

LSP 3050 2945-2865 1626 3350
LHAP 3057 2975-2930 1608 3500
CdLSBU 3019 2945-2855 1618

HglL HABU 3010 2935-2865 1630

4.1.3.2. NMR Spektrumlan

Ligandlarin ve komplekslerin H-1 ve C-13 NMR Bruker-400 MHz cihazinda
spektroskopileri  ¢ekilmis ve spektrumlar yorumlanmistir. Biitiin  proton
spektrumlarinda 2.5 ppm ve 3.3 ppm deki pikler ¢oziicii olarak kullanilan DMSO

dan gelen pikleri gostermektedir.

Sekil 4.8°’de LHABU ligandin’da 2.35 ppm’de -CHj pikleri,-CH, pikleri 1.8, 2.6 ve
3.6 ppm’de goriilmektedir. LABU ligandin’da, LSBU, LSP ve LAP ligandin’da ki
aromatik halkaya bagli -OH gruplar1 gibi 13-16 ppm’de pik gozikkmemektedir.
Aksine yine LSBU, LSP ve LAP ligandin’da dan farkh olarak 6.9 7.5 7.9 ppm’de
multiplet pikler gozlenmistir. Aromatik pikler yine 6.7-7.2 ve 7.6’da 8 protona
esdeger sekilde goriilmektedir.

Sekil 4.10’da LSBU ligandin’da 13.63 ppm’de -OH grubuna ait 2 proton, 6-7
ppm’de aromatik halka protonlari, 8 ppm’de azota ¢ift bagl karbonun protonu, 1.7
ve 3.6 ppm’de -CH; protonlar1 vardir.

Sekil 4.12’de LSP ligandin’da yapida simetri s6z konusudur.13 ppm’de aromatik
halkaya bagli -OH protonlar1 mevcuttur. Aromatik halka protonlar1 yine 6.8-7
ppm’de dir. 8 ppm’de ise azota ¢ift bagl karbondaki proton diger bilesiklere benzer
sekilde gozlenmistir.1.6 ve 3.6 ppm’de ki pikler -CH; piklerini gostermektedir.
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Sekil 4.14°’de LHAP ligandin’da 16 ppm’de aromatik halkaya baglh -OH grubu
protonlarinin 2 protonu vardir. Aromatik halka protonlar1 6-7 ppm’de 8 protona
esdeger bicimde gozlenmistir. 3.7 , 4.3 ve 1.3 ppm’de ki 6 protona esdeger olan
pikler -CH,- pikleridir.-CH; pikleri 2.35 ve 2.40 ppm’de 3 protona esdeger
sekildedir.

Sekil 4.7°de LHABU’da 15 ppm, LAP’da 15-16.8 ppm’de ki pikler -CH3
karbonlarma aittir. Biitlin C-13 spektrumlarinda 100-150 ppm arasindaki pikler
aromatik halkadaki protona bagli karbonlara ait pikleri gdsterirken 160-170 ppm’de
ki pikler yine aromatik halkadaki protonsuz karbonlara aittir. C-13 spektrumlarinda
LHABU, LSBU, LSP’de 28 ppm’de ki CdLSBU’de 27-29 ppm’de ki pikler -CH2
karbonalrim1 gdstermektedir. CALSBU’da 59 ppm, LSP’de 58 ppm, LHAP’da 56
ppm, LHABU’da 48 ppm, LSBU’de 58 ppm’de ki pikler azota cift bagl karbonlara

aittir.

Sekil 4.16’da CdLSBU kompleksi i¢in; proton spektrumunda 1.8-1.9 ppm’de ki
pikler 8 protona esdeger -CH2- piklerini temsil etmektedir. Yine 6-7 ppm’de ki 8
protona esdeger pikler aromatik halka protonlarina ait piklerdir. 8 ppm’de ki 2
protona esdeger pik ise azota ¢ift bagl karbondaki 2 protonun iist iiste cakigmis

oldugunu gostermektedir.

Sekil 4.18°de HgLHABU kompleksinde ise, 2.35 ppm’de goriilen pik —CHj
protonuna, 1.8, 2.9 ve 3.5 ppm’de goriilen pikler ppm’de -CH, protonlarina, 6.7,
7.7 ve 7.2 ppm’de 8 protona esdeger aromatik halka protonlarina ait pikleri

gostermektedir.

Sekil 4.17°de HgLHABUda 28 ppm’de ki pikler -CH; karbonlarina, HELHABU’da
14 ppm’de gozlenen pik —CHj; karbonlarina, 100-150 ppm arasindaki pikler
aromatik halkadaki protona bagli karbonlara ait pikleri gdsterirken 160-170 ppm’de

ki pikler yine aromatik halkadaki protonsuz karbonlara aittir.
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Sekil 4.7. N,N’-bis(2-hidroksi-asetofeniliden)-1,4-diaminobiitan
Schiff bazinin (LHABU) C-13 NMR spektrumu.

Sekil 4.8. N,N’-bis(2-hidroksi-asetofeniliden)-1,4-diaminobiitan
Schiff bazinin (LHABU) H-1 NMR spektrumu
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Sekil 4.9. N,N’-bis(salisiliden)-1,4-diaminobiitan Schiff bazinin
(LSBU) C-13 NMR spektrumu
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Sekil 4.10. N,N’-bis(salisiliden)-1,4-diaminobiitan Schiff bazinin
(LSBU) H-1 NMR spektrumu

45



e e S )

T T
200 100

Sekil 4.11. N,N’-bis(salisiliden)-1,3-diaminopropan Schiff bazinin
(LSP) C-13 NMR spektrumu
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Sekil 4.12. N,N’-bis(salisiliden)-1,3-diaminopropan Schiff bazinin
(LSP) H-1 NMR spektrumu
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Sekil 4.13. N,N’-bis(2-hidroksi-asetofeniliden)-1,3-diaminopropan
Schiff bazinin (LHAP) C-13 NMR spektrumu
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Sekil 4.14. N,N’-bis(2-hidroksi-asetofeniliden)-1,3-diaminopropan
Schiff bazinin (LHAP) H-1 NMR spektrumu
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Sekil 4.15. N,N’-bis(salisiliden)-1,4-biitandiaminatokadmiyum(II)
kompleksinin (CALSBU) C-13 NMR spektrumu

Sekil 4.16. N,N’-bis(salisiliden)-1,4-biitandiaminatokadmiyum(II)
kompleksinin (CdLSBU) H-1 NMR spektrumu
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Sekil 4.17. N,N’-bis(2-hidroksi-asetofeniliden)-1,4 biitandiaminayociva(II)
kompleksinin (HgLHABU) C-13 NMR spektrumu

Sekil 4.18. N,N’-bis(2-hidroksi-asetofeniliden)-1,4 biitandiaminatociva(Il)
kompleksinin (HgLHABU) H-1 NMR spektrumu
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4.1.3.3. UV-VIS Spektrumlar

Hazirlamis oldugumuz Schiff bazi ligandlarinin UV-VIS spektrumlar1 alimmis ve €
(molar absortivite katsayis1) degerleri hesaplanmistir. Sentezlemis oldugumuz
Schiff baz1 ligandlarmin UV-VIS spektrumlar1 ve € (molar absortivite katsayisi)

degerleri asagida gosterilmistir.

1,0
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Sekil 4.19. N,N’-bis(2-hidroksi-asetofeniliden)-1,4-diaminobiitan Schiff
bazinin (LHABU) UV-VIS spektrumu.
Tablo 4.4. LHABU ligandinin dalga boyu, absorbans ve
¢ (molar absorptivite katsayis1) degerleri.
Dalga Absorbans € Degeri Dalga Absorbans € Degeri
boyu(nm) boyu(nm)
228 0,085( maks.) | 1062,5 383 0,125(min.) 1562,5
233 0,165( maks.) | 2062,5 387 0,126( maks.) 1575
234 0,156( maks.) | 1950 390 0,127( maks.) 1587,5
240 0,244( maks.) | 3050 461 0,016(min.) 200
241 0,219(min.) 2735,5 473 0,015(min.) 187,5
244 0,307( maks.) | 3837,5 508 0,015( maks.) 187,5
248 0,238(min.) 2975 512 0,016( maks.) 200
259 0,889( maks.) | 11112,5 | 672 0,016(maks.) | 200
292 0,216(min.) 2700 694 0,017(min.) 212,5
322 0,43( maks.) 5375 695 0,017( maks.) 212,5
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Sekil 4.20. N,N’-bis(salisiliden)-1,4-diaminobiitan Schiff bazinin (LSBU)
UV-VIS spektrumu.
Tablo 4.5. LSBU ligandinin dalga boyu,absorbans ve
¢ (molar absorptivite katsayist) degerleri.
Dalga
boyu(nm) Absorbans € Degeri Dalga boyu(nm) Absorbans € Degeri
228.0 0.109(Maks) | 419,23 267.0 1.557(Maks) | 5988,46
234.0 0.192(Maks) | 738,46 279.0 0.514(Min) 1976,92
242.0 0.277(Maks) | 1065,38 315.0 1.835(Maks) | 7057,69
247.0 0.356(Maks) | 1369,73 377.0 0.056(Min) 215,38
251.0 0.451(Maks) | 1734,61 406.0 0.064(Maks) | 246,15
253.0 0.331(Min) 1273,07 482.0 0.010(Maks) | 38,46
256.0 0.399(Maks) | 1534,61 487.0 0.010(Min) 38,46
258.0 0.393(Min) 1511,53 518.0 0.009(Maks) | 34,61
259.0 0.394(Maks) | 1515,38 692.0 0.009(Min) 34,61
260.0 0.388(Min) 1432,30
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Sekil 4.21. N,N’-bis(salisiliden)-1,3-diaminopropan Schiff bazinin (LSP)
UV-VIS spektrumu.
Tablo 4.6. LSP ligandinin dalga boyu,absorbans ve
¢ (molar absorptivite katsayis1) degerleri.
Dalga oo Dalga . .
boyu(nm) Absorbans € Degeri boyu(nm) Absorbans € Degeri
232.0 0.089(Maks) | 684,61 253.0 0.540(Min) 4153,84
235.0 0.087(Maks) | 669,23 257.0 0.261(Maks) 2007,69
242.0 0.257(Maks) | 1976,92 258.0 0.291(Min) 2238,46
243.0 0.212,Min 1630,76 259.0 0.270(Maks) 2076,92
246.0 0.261(Maks) | 2007,69 260.0 0.275(Min) 2115,38
247.0 0.261(Maks) | 2007,69 266.0 0.977(Maks) 7515,38
249.0 0.250(Min) 1923,07 279.0 0.302(Min) 2323,07
251.0 0.283(Maks) | 2176,92 316.0 1.127(Maks) 8669,23
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Sekil 4.22. N,N’-bis(2-hidroksi-asetofeniliden)-1,3-diaminopropan Schiff
bazinin (LHAP) UV-VIS spektrumu.
Tablo 4.7. LHAP ligandinin dalga boyu,absorbans ve
¢ (molar absorptivite katsayist) degerleri.
Dalga boyu(nm) | Absorbans ¢ Degeri | Dalga boyu(nm) | Absorbans € Degeri
228 0,117(maks.) | 90 460 0,007( min.) | 54
232 0,191(maks.) | 1469 489 0,005(min.) | 38
243 0,312(maks.) | 2400 504 0,006(maks.) | 46
253 0,331( min.) | 2456 530 0,006( min.) | 46
259 0,322(maks.) | 2476 532 0,007(min.) 54
266 0,842(maks.) | 6338 610 0,007(maks.) | 64
285 0,303( min.) | 2330 617 0,008(maks.) | 61
319 0,930(maks.) | 7153 669 0,009(maks.) | 69
381 0,157(min.) 1207 674 0,008( min.) | 61
383 0,157(maks.) | 1207 681 0,009(maks.) | 69
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4.1.4. TG (Termogravimetri) Analizleri

Hazirlanmis olan ligandlarin ve sentezlenen komplekslerin TG (Termogravimetri)
analizleri Ankara Universitesi Fen Fakiiltesi Analitik Kimya laboratuarmda
SHIMADZU DTG-60H cihazinda analizleri yapilmistir. TG (Termogravimetri)
analizi ile ligandlarin ve komplekslerin sicakligin artmasi ile birlikte kiitlelerinde
meydana gelen degisikler ve erime noktalar1 gdzlenebilmistir. Komplekslerdeki

kiitle degisimi ve erime noktalarinin farkliligi gézlenebilmistir.

Hazirlanmis olan ligandlarin ve sentezlenen komplekslerin TG (Termogravimetri)

analiz grafikleri asagida gdsterilmistir.

TGA DTA
mg uv
leak 191.02C 1
O0set  -1264:c ]
ndsel  190.4:C 4 20.00
eal 166.11mJ
100.4%J/g |
2.00Ieigh‘ -0.4Cuv
BN 10.00
L ‘ \\\ 7
0.00 | I ——
1 -20.00
-2.00- |

100.00  200.00  300.00  400.00 _ 500.00
Temp [C]

Sekil 4.23. N,N’-bis(2-hidroksi-asetofeniliden)-1,4-diaminobiitan Schiff
bazinin (LHABU) TG grafigi.
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TGA DTA
mg uV
4.00- 41 20.00
2.00- |
1 41 0.00
AR B |
0.00- Endsel  89.1€C — ]
[ Heat 153.01mJ 4 -20.00
62.52J/g
— Height  -0.2Cuv ]
-2.00-
100.00 20000 300.00  400.00  500.00 “+0-00
Temp [C]

Sekil 4.24. N,N’-bis(salisiliden)-1,4-diaminobiitan Schiff bazinin (LSBU)

TG grafigi.
TGA DTA
mg uV
6.00 ]
ﬁ 1 20.00
4.00- ]
2.00; 1 0.00
1 Peak 89.7¢C \\ ]
Onset  87.3tC \
r Endset 89.6¢C \\
0.00- Heat 244 5¢mJ N— ]
— 79.12Jig 1 -20.00
Height -0.0€uv 1
-2.00- ]
o e o w4 =-40.00
100.00 200.00 300.00 400.00 500.00
Temp [C]

Sekil 4.25. N,N’-bis(salisiliden)-1,3-diaminopropan Schiff bazinin
(LSP) TG grafigi.
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TGA DTA
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-23.90/g

eigh -0.14uv ﬁ

-—\r—\\/\ 0.00

2.00 \ Peak  276.2<C
Onset 252.3:C

Endsel  278.6°C K

120.00

4.00

0.00 Heal 33.36mJ 1 -20.00
6.71J/g |
I Heigh  -0.27uV
-2.00-

100.00  200.00  300.00  400.00  500.00
Temp [C]

Sekil 4.26. N,N’-bis(2-didroksi- asetofeniliden)-1,3-diaminopropan Schiff
bazinin (LHAP) TG grafigi.

TGA OTA
9 uv
4.00
3.00- 7

t 1 20.00
2.01 7

h‘\ 4

o—————— —

ﬁ Peak 370.4:C 10.00
0007 Onset 366.1C 1

ﬁ Endsel 372.5¢C
1.00- Heat 27.26mJ |
e -19.12)/g |

t Height  -0.43uV -20.00
-2.00-

100.00  200.00  300.00  400.00  500.00
Temp [C]

Sekil 4.27. N,N’-bis(salisiliden)-1,4-biitandiaminatokadmiyum(II)
kompleksinin (CALSBU) TG grafigi.
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Sekil 4.28. N,N’-bis(2-hidroksi-asetofeniliden)-1,4 biitandiaminatociva(II)

kompleksinin (HgLHABU) TG grafigi.
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4.2. Tartisma

Bu calismada ilkin dort adet Schiff bazi sentezlenmistir. Schiff bazlarinin ONNO
tipinde olmasi nedeniyle fenolik oksijenler iizerinden iyonik karakterli baglar ve
azotlar iizerinden ise koordine kovalent baglarin kuruldugu literatiirden ve de

grubumuzun daha 6nceki ¢caligmalarindan bilinmektedir.

Schiff bazlarinin yapilarinin aydinlatilmasi i¢in bir seri ¢caligma gergeklestirilmistir.
Erime noktasi tayini, element analizi, UV goriiniir bdlge spektrumu, Infrared
spekrumu, NMR spektrumu ve termal analizleri ile ligandlarin olustugu ispat
edilmistir. Elde edilen komplekslerinde, yapilarmin aydinlatilmasi icin bir seri
calisma gerceklestirilmistir. Erime noktasi tayini, element analizi, Infrared
spektrumu, NMR spektrumu ve termal analiz ile komplekslerin olustugu ispat

edilmistir.

N,N’-bis(salisiliden)-1,4-biitandiaminatokadmiyum(II) kompleksinin
sentezlendiginin ispat1 i¢in her seyden Once erime noktasi tayini ile kaba analiz
gergeklestirilmistir. Ligand i¢in erime noktasi 83 °C iken kompleksin erime noktasi
250 °C iizerinde bozunma seklinde tespit edilmistir. IR spektrumlarina bakildiginda
ligand icin elde edilen spektrumun tipik bir Schiff bazmi temsil etti§i derhal
goriilebilir. Azometin pikinin yeri 1625 cm™ civarida oldugu goriilmektedir. Ayni
pik kompleks tizerindeki analizde yaklasik 1620 cm™ civarma kaymistir. Parmak izi
bolgesinde ise hemen hemen biitiin piklerin titresim frekanslarinda kaymalar
gozlenmistir. Schiff bazinda bulunan OH grubuna ait olan ve 3300 cm™ civarinda
gozlenen pikin komplekse ait olan spektrumda gozlenmemesi de kompleksin

olustugunun 6nemli bir kanitidir.

Termal analizlerinde ligand ve komplekse ait olan TG egrileri de kompleksin
meydana geldiginin kanit1 olmustur. Liganda ait erime noktasi acik bir sekilde
goriilmiistiir. 83 °C olarak tespit edilen erime noktasindaki degisim kompleks

tizerinde gozlenmemistir. Ligandaki bozunma baslangict 200 ila 300 °C arasinda
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seyretmektedir (Sekil 4.24) ve parcalanma trendi komplekse gore oldukga biiyiik
farkliliklar igermektedir. Komplekste bozunma 366 ila 372 °C arasinda
gerceklesmistir. (Sekil 4.27)

Element analizleri karbon hidrojen ve azot atomlar1 ile bolimiimiizde bulunan
element analiz cihazinda gerceklestirilmistir. Elde edilen sonuclar tek c¢ekirdekli

kadmiyum kompleksinin eldesini dogrulamistir.

Ayrica karbon-13 ve proton-2 NMR spektrumlar1 da alinmistir. Ligandda 28 ppm
de goriilen -CH; pikleri komplekste 27-29 ppm’de gozlenmislerdir. Ligandda 58,30
ppm de goriilen azometin pikleri komplekste 59,21 ppm bolgesinde goriilmiistiir.
Ligandin 13.63 ppm’de -OH grubuna ait 2 proton piki mevcut iken komplekste
fenolik oksijen {lizerinden hidrojen iyonu vermek suretiyle koordine olmasi
nedeniyle fenolik protona ait bir yarilma goézlenmemistir. Ligandda protunlu
aromatik C=C pikleri 116.95 118.86 118.99 ppm bodlgelerinde iken kompleskte
112.21; 119.93; 123.59; 132.93; 136.63 ppm bolgelerinde gdzlenmistir.

N,N’-bis(2-hidroksiasetofeniliden)-1,4-biitandiaminatociva(Il) kompleksinin
sentezlendiginin ispat1 i¢in her seyden Once erime noktasi tayini ile kaba analiz
gergeklestirilmistir. Ligand i¢cin 190 °C olan erime noktasi tek ¢ekirdekli kompleks
icin 250° C’nin lizerinde gozlenmistir. Alman IR spektrumunda ise azometin
baglarmin frekans1 1610cm™ iken kompleks halinde 1621 cm™ olmustur. Parmak izi
bolgesinde ise hemen hemen biitiin titresim frekanslarinda farklanmalar
gozlenmistir. Schiff bazinda bulunan OH grubuna ait olan ve 3300 cm™ civarinda
gozlenen pikin komplekse ait olan spektrumda gozlenmemesi de kompleksin
olustugunun 6nemli bir kanitidir., Schiff bazinin ve kompleksin element analizleri
degerleri karsilastirildiginda ise kompleksin sentezlendigi ve tek c¢ekirdekli civa

kompleksi oldugunu goriilmektedir.
Termal analizlerinde ligand ve komplekse ait olan TG egrileri de kompleksin

meydana geldiginin kaniti olmustur. Liganda ait erime noktasi acik bir sekilde

gorilmiistiir. 190 °C olarak tespit edilen erime noktasindaki degisim kompleks
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tizerinde gozlenmemistir. Ligandaki bozunma baslangict 230 ila 300 °C arasinda
seyretmektedir (Sekil 4.23) ve parcalanma trendi komplekse gore oldukga biiyiik
farkliliklar igermektedir. Komplekste bozunma 355 ila 371 °C arasinda
gerceklesmistir. (Sekil 4.28)

Ayrica karbon-13 ve proton-2 NMR spektrumlari alman ligand ve kompleksin elde
edilen kimyasal kayma degerleri de incelenmistir. Alifatik CH3 degerleri aynidir
(14.74 ve 14.75). Buda alifatik CH3 grubunun koordinasyonda etkilenmedigini
gostermektedir. Azometin pikleri 48.28; 48.38 degerleri kompleks i¢indir. Bu deger
ligand i¢in ise 48.26 ppm’dir. Protonsuz aromatik C=C degerleri ligand i¢in
164.92;173.11 ppm ve protonlu aromatik C=C degerleri 116.54; 116.79; 118.83;
119.03; 129.16; 131.85; 132.91 136.68 ppm degerleri ile kompleks i¢in protonsuz
aromatik C=C degerleri 162.81; 164.97; 173.12 ppm ve protonlu aromatik C=C
kimyasal kayma degerleri 116.78; 118.01; 118.85; 119.01; 119.63; 129.16; 131.88;
132;93; 136.75 ppm’dir. Ligand i¢in fenolik OH protonuna ait yaklasik 13 ppm
civarinda gozlenmesi beklenen kimyasal kayma degeri gozlenmemistir. Ayni
sekilde, kompleks i¢inde bu deger gozlenmemistir. Fenolik OH’a ait kimyasal
kayma degerinin gézlenmemesi sikica rastlanan bir durumdur. Aromatik protonlara
ait degerler 6.70 ila 7.88 ppm arasinda kimyasal kayma degerleri gozlemistir.
Kompleksi i¢in ise 6.56 ila 7.93 ppm araliginda degerler gézlenmistir. Ligand i¢cim
2.35 ppm’de -CHj pikleri,-CH, pikleri 1.8, 2.6 ve 3.6 ppm’de goriilmektedir.
Kompleksi i¢cin CH; pikleri 2.35 ppm 1.65 , 3.48 ve 3.62 ppm degerleri arasinda

gdzlenmistir.

Ligandlar i¢in almnan UV goriiniir bolge spektrumlari n—n* ve n—n* gecislerine ait
iki adet maksimum absorbansin oldugunu gostermektedir. Her bir ligand igin elde
edilen maksimum absorbans dalga boylar1 ve molar absorptivite degerleri yaklagik

olarak ayn1 enerjiye sahiptir. (Tablo 4.4-4.7)

60



KAYNAKLAR

Aksu, M., Cinko(II), Kadmiyum(II) ve Civa(Il) Iyonlar1 ile Schiff Bazlar1
Arasinda Mono-, Di- ve Triniikleer Komplekslerin Hazirlanmasi ve Analitik
Amagla  Kullanilabilirliklerinin ~ Arastirilmasi, Doktora Tezi, Ankara
Universitesi Fen Bilimleri Enstitiisii, Ankara, 2001.

Kog, Z.E., Schiff Bazlar1 Sentezleri ve Metal Komplekslerinin Incelenmesi,
Yiiksek Lisans Tezi, Selguk Universitesi, Konya, 2001.

Drozdzak, R., Allaert, B., Ledoux, N., Dragutan, 1., Dragutan, V. and Verpoort,
F., Ruthenium complexes bearing bidentate Schiffbase Ligandsas Efficient

Catalysts For Organic and Polymer Syntheses. Coordination Chemistry
Reviews, 249; 3055-3074, 2005.

Du, X. D. and Yu, X. D., Synthesis of Catalytically Active Polymer-Bound
Schiff Base Manganese Complexes for Selective Epoxidation of
Unfunctionalized Olefins. Journal of Polymer Science, 35; 3249-3254., 1997

Krishnan, R. and Vancheesan, S., Synthesis, Characterization and Catalytic
Activity of  Polynuclear Manganese Complexes of  2,5-
dihydroxyterephthalaldehyde for Epoxidation of Olefins With H,O,. Journal of
Molecular Catalysis A: Chemical, 157; 15-24., 2000.

Erdemir, S., Schiff Bazi ve Polimerlerinin Geg¢is Metal Komplekslerinin
Sentezi, Karaterizasyonu ve Oksidasyon Katalizorii Olarak Etkilerinin
Incelenmesi, Doktora Tezi, Cukurova Universitesi Fen Bilimleri Enstitiisii,
Adana, 2007.

Liberta, A.E., West, D.X., 1992. antifungal and antitumour activity of
HeterocylicThiosemicarbazones and Their Metal complexes Biometals., 5;121-
126, 1992.

Yang, Z, Y., Yang, R. D., Li, F. S., Yu, K. B, 2000, Crystal Structure and
antitumour Activity of some Rare Earth Metal Complexes with Schiff base
Polyhedron., 19; 2599-2604, 2000.

61



10.

11.

12.

13.

14.

15.

16.

17.

Das, A., Trousdale, M. D., Ren, S., Lien, E. J., Inhibition of Herbes Simplex
Virus type 1 and Adeno Virus Type 5 by Heterocyclic SchifF base of
Aminohydorxy Guanidine Tosylate Antiviral Research., 44; 201-208, 1999.

Fioravanti, R., Biava, S., Donnaramma, G. C., Simonetti, A., Villa, A. P.,
Puglia, D. Deiddo, C., Maullo, R., Pompei, Synthsesis and microbiological
Evaluations of (N- Heteroaryl) Arylmethamines and their their Schif Base IL
Farmoco., 51(10); 643-652, 1996.

Sur, B., Chatterjee, S.,P., Sur, P., Maity, T., Roychoudhury, S., Studies on the
Antiplasticty of Schiff bases Containing 5- Nitrofuran and primidine
Oncology., 47; 433-438, 1990.

Pires dos Santos, M. L., Alairo, A. F., Mangrich, A. S., Ferreira, A. M. C,,
Antioxidant and Prooxidant Properties os some Di Schiff Base Copper(Il)
Complexes Journalof Inorganic. Biochemistry., 71; 71-78, 1998.

Cory, J.G., Cory, A.H., Rappa, G., Lorico, A., Liu, M.C., Lin,T.S., Sartorelli,
A.,C., Structure-Function Relationships for a New Series of Prydine-22
Carboxaldehyde Thiosemicarbazones on Ribonucleotide Reductaze Activity
and Tumour Cell Growt in Culture and in vivo Adv.Enz.Regul., 35;55;68, 1995.

Cory, J.G., Carter, G.L., Bacon, P.E., Tang,A., Lien, E.J., Inhibition of
Ribonucleotide Reductase and L1210 Cell Growth by N-hydroxy-N’-
aminoguanidine derivatives Biochem. Pharmacol., 34;1124-1130 , 1985.

Li, C. and Chang T. C., Studies on the Thermotropic Liquid Cristalline
Polymer-1 Synthhesis and Prperties of Ploy(Azommethine-Ether), Journal. of
Polymer. Science.: Part A: Polymer Chemistry., 28, 3625-3628, 1990.

Li, C., and Chang, T. C., Eur., Studies on the Thermotropic Liquid Cristalline
Polymers—2 Synthhesis and Prperties of Ploy (Azommethine-Ether), Polymer.
Journal, , 27, 1, 35-39, 1991.

Gaber, M. and Issa, R. M., Studies of Ti(IV) Chaletes with N202 Schiff Base
of Hydorxy— 1 naphtalaldeyhde with Aromatic Diamines, Thermochimica.
Acta., 155; 309-31, 19809.

62



18.

19.

20.

21.

22.

23.

24.

25.

26.

27.

28.

Yildirim, I., Hidroksilire Tiirevi Schiff Bazi ve Bazi Metal Komplekslerin
Antioksidan ve Antitimdr Ozelliklerinin Arastirilmasi, Yiiksek Lisans Tezi,
Firat Universitesi Fen Bilimleri Enstitiisi, Elaz1g, 2009.

Gelisim Yayinalari, Biiyilk Larousse Sozlik ve Ansiklopedi, 10. Cilt Sayfa
6169-6170, 1986.

Civa Elementinin Bulunmas1 ve Insanlar Tarafindan Kullanilmaya Baslamasi,
http://www.buzlu.org/civa-elementi/, April. 2010.

Civa Elementinin Ozellikleri, Kullanim Alami ve Insan Saglhgi Uzerine Etkileri,
http://www.msxlabs.org/forum/kimya/24914-elementler-civa.html, April,
2010.

Oztiirk, M., Civa Kirliliginin Cevre ve Saglik Uzerine Etkileri, Cevre
ve Orman Bakanligi,  http://www?2.cevreorman.gov.tr/belgeler3/civa.doc,
Ankara, Tiirkiye, 2006.

Uyar, T., Organik Kimya. Palme Yaymcilik, Dokuzuncu Baski, 208-274, 1998.

Riberio da Silva Mav., Riberio da Silva MDMC., Monte MJS., Gongalves JM.,
Fernandes EMR., Energetics of metal-ligand binding in copper(Il) and
nickel(Il) complexes of two Schiff bases, J.Chem.Soc.,Dalton Trans., 1257,
1997.

Salman, S.R., Shawkat, S.H. ve Al-Obaidi, G.M. (1990), Can. J. Anal. Sci.
Spectrosc., 35 (2), 25, 1997.

Razakantoanina, V., Phung, N.K.P. ve Jaureguiberry, G., Parasitol Res.,86,
665, 2000.

Baumgrass, R., Weiwad, M. ve Edmann, F.), J. Biol. Chem., 276, 47914, 2001.

Nazir, H., Yildiz, M., Yilmaz, H., Tahir, M.N. ve Ulkii, D., J. Mol. Struct., 524,
241, 2000.

63


http://www.msxlabs.org/forum/kimya/24914-elementler-civa.html
http://www2.cevreorman.gov.tr/belgeler3/civa.doc

29.

30.

31.

32.

33.

34.

35.

36.

37.

38.

39.

Morrison, R.T. ve Boyd, R. N., Organic Chemistry, 6th ed., 1992.

Syamal A. ve Singhal O. P., Syntheses and Characterisation of New
Dioxouranium(VI) Complexes with Tridentate Sulfur Donor Ligands. J. Inorg.
Nucl. Chem., 43 (11): 2821 — 2825, 1981.

Zeishen W., Zigi G. ve Zhenhuan Y., Synthesis, Characterization and
Anticancer Activity of L-alanin Schiff Base Complexes of Copper (II), Zinc (II)
and Cobalt (I1). Synth. React. Inorg. Met. Org. Chem. 20 (3): 335 — 344, 1990.

Sharma P. K. ve Dubey S. N., Synthesis and Structural Studies of Iron (II)
Complexes with N-salicylidene and N-(2-hidroxy-1-naphthylidene)
Aminoacids. Ind. J. Chem. 33A: 1113 — 1115, 2002.

Gaballa A. S., Asker M. S., Barakat A. S. ve Teleb S.M., Synthesis,
Characterization and Biological Activity of Some Platinum(II) Complexes with
Schiff Bases Derived from Salicylaldehyde, 2-furaldehyde and
Phenylenediamine. Spectrochimica Acta Part A: 67:114-121, (2007).

Luca, S.E., Amara, M., Galera, R M., Givord, F., Granovsky, S., Isnard, O.,
Beneu, B., Neutron Diffraction Studies on GdB6 and TbB6 Powders, Physica
B.France, 350, €39-e42, 2004.

Yildiz M., Kiraz A. ve Diilger B., Synthesis and Antimicrobial Activity of New
Crown Ethers of Schiff Base Type. J. Serb. Chem., 72 (3): 215 — 224, 2007.

Erk, B., Doktora Tezi. Ankara Universitesi Fen Bilimleri Enstitiisii, 82 s,
Ankara, 1975.

Giirkan, P., Doktora tezi. Ankara Universitesi Fen Bilimleri Enstitiisii, 62 s,
Ankara, 1986.

Bilgi¢, R., Schiff Bazlarinin Bor Bilesikleri ile Verdigi Komplekslerin Sentezi
ve Yapilarmin Aydinlatilmasi, Doktora Tezi, Ankara Universitesi Fen Bilimleri
Enstitiisii, Ankara, 2008.

Patai. S., The Chemistry of The Carbon-Nitrogen Double Bond. Interscience
Publishers, 36-54, 1970..

64



40.

41.

42.

43.

44,

45.

46.

47.

48.

Holm, R.H., Studies on Nickel Complexes. 1. Spectra of Tricyclic Schiff Base
Complexes of Ni(11) and Cu(11). J. Amer. Chem. Soc. 82, 5632-5637, 1960.

Dearden ve forbes 1960

Xu, X.Y., Luo, H.Q., Shen, M.C., Huang, X.Y., wu, Q.J., Preparation and X-
ray Structure Of a New 1,-oxo Bridged Macrocyclic Dicadmium(I1) Complex,
Journal of Coordination Chemistry, 42: 1, 25 — 32, July 1996.

Xu, X.Y., Wang, Z.L., Luo, Q.H., Shen, M.C., Zhang, N.X., Zhou, X.G. and
Zhou, Z.Y., 'Synthesis and X-ray Crystal Structure Of a New up2-Phenoxy
Oxygen Bridged Binuclear Cadmium(II) Cryptate', Journal of Coordination
Chemistry, 43: 1, 81 — 88, 1998.

Singh, J.D., Milton, M.D., Bhalla, Gaurav , Khandelwal, B.L., Kumar,
Pravindra , Singh, T. P. And Butcher, Ray J., 'Design, Synthesis and Structural
Aspects of Acyclic N3E, (E=Se or Te) Type Donors and Its Complexes with
Group 12 Metals', Phosphorus, Sulfur, and Silicon and the Related Elements,
172: 1,223 — 230, 2001.

Xu, X.Y., Wei-Xing, Chen, Hua, Liu, Wei-Wei , Zhang, M.X., Liu, Q.L. and
Zhang, Z.D., 'Synthesis and Structure Of a New Binuclear Cadmium(II)
Cryptate', Journal of Coordination Chemistry, 50: 1, 43 — 50, 2000.

Xu, X.Y., Wang, Z.L., Luo, Q.H., Shen, M.C., Zhou, X.G. and Zhou, Z.Y.,
'Synthesis and x-ray Crystal Structure Of a 24-membered Macrocyclic
Binuclear Cadmium(IT) Complex With Pendant Arms', Journal of Coordination
Chemistry, 43: 4, 281 — 288, January 1997.

Deepa, K., Madhu, N. T. And Radhakrishnan, P. K. 'Cadmium(II) Complexes
of 1,2-Di(Imino- 4'-Antipyrinyl)Ethane', Synthesis and Reactivity in Inorganic,
Metal-Organic and Nano-Metal Chemistry, 35: 10, 883 — 888, 2005.

Dang, D.B., Guo, X.Y., Bai, Yan, Gao, Hui and Zhang, G.Q., 'Synthesis,
Crystal Structure and Luminescent Properties of One Cadmium(II)
Coordination Polymer with Mixed Imine-based Bidentate Schiff-Base and

Thiocyanate Ligands', Synthesis and Reactivity in Inorganic, Metal-Organic,
and Nano-Metal Chemistry, 40: 3, 195 — 199, 2010.

65



49.

50.

51.

52.

53.

54.

55.

Khalil, Saied M. E. And El-Shafiy, Hoda F. O. 'Vo(IV), Fe(Ill), Co(II) and
Cd(II) Complexes of Asymmetric Schiff Base Ligands (N203). Synthesis and
Spectroscopic Studies', Synthesis and Reactivity in Inorganic, Metal-Organic
and Nano-Metal Chemistry, 30: 9, 1817 — 1833, 2000.

Patel, Sanjay H., Parekh, Hitesh M., Panchal, Pragnesh K. And Patel, Mohan N.
'Polymeric Coordination Compounds Derived from Transition Metal(Il) With
Tetradentate Schiff-base: Synthetic, Spectroscopic, Magnetic and Thermal
Approach', Journal of Macromolecular Science, Part A, 44: 6, 599 — 603,
2007.

Roy, Partha 'Synthesis, characterization and fluorescence properties of
dinuclear cadmium(Il) complexes', Journal of Coordination Chemistry, 62: 12,
2003 — 2011, 2009.

Niu, C.Y., Dang, Yuli , Zheng, Xianfu , Wan, Xinsheng and Kou, Chunhong
'One Cadmium(Il) Complex of a New Polydentate Double Schiff Base Ligand
Derived from 1,10-phenanthroline: Syntheses, Structures, and Fluorescent
Property', Synthesis and Reactivity in Inorganic, Metal-Organic, and Nano-
Metal Chemistry, 40: 1, 40 — 44, 2010.

Li, Shu L., Liu, Liang, Xu, Qin T., Jiang, Hai H., Li, Dong , Liu, De X., Chen,
Shen H. And Yang, Zhao H. Crystal Structure Of a New Mixed Ligand
Trinuclear Complex Of Cadmium(II)', Journal of Coordination Chemistry, 46:
1,97 — 104, 1998.

Ugan, Selma Y., Ucan, Mustafa and Mercimek, Bedrettin 'Synthesis and
Characterization of New Schiff Bases and Their Cobalt(Il), Nickel(II),
Copper(Il), Zinc(IT), Cadmium(II) and Mercury(II) Complexes', Synthesis and
Reactivity in Inorganic, Metal-Organic, and Nano-Metal Chemistry, 35: 5, 417
— 421, 2005.

Salehzadeh, Sadegh, Golbedaghi, Reza and Blackman, Allan G. 'Synthesis,
Abharacterization, and X-ray Crystal Cructure Analysis Of Cd(II) and Cu(II)
Complexes Of an Acyclic Pentadentate Schiff Base', Journal of Coordination
Chemistry, February 2010.

66



56.

57.

58.

59.

60.

61.

62.

Ispir, Esin, Kurtoglu, Miikerrem and Toroglu, Sevil 'The d10 Metal Chelates
Derived from Schiff Base Ligands Having Silane: Synthesis, Characterization,
and Antimicrobial Studies of Cadmium(Il) and Zinc(II) Complexes', Synthesis
and Reactivity in Inorganic, Metal-Organic, and Nano-Metal Chemistry, 36: 8,
627 — 631, 2006.

Kumar, D., Syamal, A. andSharma, L. K. 'Synthesis and Characterization of
Polystyreneanchored Monobasic Bidentate Schiff Base and its Complexes With
bi-, tri-, tetra- and Hexavalent Metal {ons', Journal of Coordination Chemistry,
61: 11, 1788 — 1796, 2008.

Ganjali, M.R., Basiripour, Fatemeh, Shamsipur, Mojtaba , Hashemi, Omid
Reza, Moghimi, Abolghasem and Aghabozorg, H., 'Ultratrace Determination
Of Lead, Cadmium and Copper in Environmental and Biological Samples by
Atomic Absorption Spectrometry After Their Separation and Preconcentration
Using Octadecyl Silica Membrane Disks Modified With a New n-s Bchiff
Base', International Journal of Environmental Analytical Chemistry, 83: 12, 997
— 1008, 2003.

Sheikhshoaei, Iran 'Synthesis, Characterization and Electronic Properties of a
Symmetric Bidentate Schiff-Base Ligand and Its Complex with CadmIum(II)',
Journal of Coordination Chemistry, 56: 6, 463 — 466, 2003.

Gao, Chunyan, Ma, Xiaofang, Tian, Jinlei , Li, Dongdong and Yan, S.,
'Synthesis, Structure, and DNA Binding of Three Reduced Amino-Acid Schift-
Base Zinc(Il), Nickel(Il), and Cadmium(Il) Complexes', Journal of
Coordination Chemistry, 63: 1, 115 — 123, October 2009.

Peng, S.J., Hou, H.Y., Wang, Qiong, Yang, Tao and Zhou, C.S., 'Synthesis and
Crystal Structure of a Dibridged Dinuclear Cadmium(IT) Complex with Schiff
Base 2-[(2-Dimethylaminoethylimino)methyl]-6-methoxyphenol’, Synthesis
and Reactivity in Inorganic, Metal-Organic, and Nano-Metal Chemistry, 38: 10,
746 — 749, 2008.

Anacona, J. R., Bastardo, Erasto and Camus, J. 'Zinc(II), Cadmium(II),
Mercury(Il) and Lead(Il) Semiquinone-Type Complexes Of a New Schiff-Base
Ligand: Antibacterial Studies', Journal of Coordination Chemistry, 48: 4, 513
— 520, 1999.

67



63.

64.

65.

66.

Chen, Z. -F., Tang, Y. -Z., Liang, H., Fun, H. -K. And Yu, K. -B. 'Synthesis,
Crystal Structure and Spectroscopic Characterization of Cilver(I), Cadmium(II)
Complexes With the Schiff Base Derived From Pyridine-2-carboxaldehyde and
4-[(E)-2-phenyldiazenyl]aniline', Journal of Coordination Chemistry, 59: 2, 207
— 214, 2006.

Piring¢i, E., Yeni Bazi1 Schiff Bazlar1 Kullanilarak Spektrofotometrik Yontemle
Biyolojik Orneklerde Ni(II), Cu(Il) Tayini, Doktora Tezi, Firat Universitesi Fen
Bilimleri Enstitiisii, Elaz1g, 2008.

Siirliciioglu, K., Aromatik Nitro Bilesiklerinin Indirgenmeyle Hazirlanan
Aminlerden Yeni Schiff Bazlarinm ve Metal Komplekslerinin Sentezi,
Potansiyometrik Ozelliklerinin Incelenmesi, Doktora Tezi, Gazi Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii, Ankara, 2008.

Isiklan, M., 2-hidroksi-1- naftalaldehitin Primer Aminlerle Schiff Bazlarmin
Sentezi ve Bazi Gegis Metal Komplekslerinin Hazirlanmasi, Yiiksek Lisans
Tezi, Kirikkale Universitesi Fen Bilimleri Enstitiisi, Kirikkale, 1997.

68



OZGECMIS

1978 Yilinda Yozgat ilinde dogan Mehmet CIFCI, ilkdgrenimini Atatiirk
ilkokulunda orta &grenimimi Yozgat Istiklal Lisesinde tamamlamistir. 2 yillik
dershane &greniminden sonra 1998 yilinda Erciyes Universitesi Yozgat Fen-
Edebiyat Fakiiltesi Kimya boliimiinii kazanmis ve 2002 yilinda lisans 6grenimini

basariyla bitirmistir.

2002 yili ekim aymda 6zel bir medikal firmasinda {iriin sorumlusu olarak ise
baslamis ve 14 ay siireyle iiriin sorumlusu olarak bu firmada ¢alismistir. 2004 yili
mayis aymda askerlik gorevini tamamlamistir. 2005 yili baginda 3 ay siireyle ticretli
ogretmenlik yaptiktan sonra Yozgat Belediyesinde Kimyager olarak goreve

baslamis olup halen bu gorevi siirdiirmektedir.

Ayrica 2007 yili giiz déneminde Bozok Universitesi Fen Bilimleri Enstitiisii Kimya
Anabilim Dalinda yiiksek lisans 6grenimine baglamistir. Yrd. Dog. Dr. Mecit
AKSU danismanliginda hazirladigi "ONNO Tipi Schif Bazrmetal (Cd-Hg)

Komplekslerinin Sentezlenmesi " baslikli teziyle 2010 y1linda mezun olmustur.

Tletisim Bilgileri

Adres : Mutafoglu mahallesi Sen sokak
Mubhsin Erdogan apt. kat: 5 No: 5

YOZGAT
Telefon : (354) 21727 03

E-posta : chemestry01@hotmail.com

69





