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ÖZET 

 

Yüksek Lisans Tezi 

 

 

KUMARĠN HALKASI ĠÇEREN METAKRĠLAT MONOMERLERĠNĠN SENTEZĠ 

 

Gökhan KOÇAK 

 

 

Adıyaman Üniversitesi 

Fen Bilimler Enstitüsü 

Kimya Anabilim Dalı 

 

DanıĢman: Doç. Dr. Murat KOCA 

 

 

Bu çalıĢmada, Knoevenagel ve Pechmannn yöntemleri kullanılarak kumarin sınıfı 

bileĢikler sentezlendi. Sentezlenen bileĢikler uygun Ģartlarda metakriloil klorür veya 

sodyum metakrilat ile reaksiyona sokularak monomerler ve bu monomerlerin 

homopolimerleri sentezlendi. Sentezlenen bileĢikler FT-IR, NMR ve TGA teknikleri 

kullanılarak karakterize edildi. 

 

 

 

Anahtar Kelimeler: Asetilkumarin, hidroksikumarin, kumarin, metakrilat monomer,  

tiyazol, oksim 
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ABSTRACT 

 

Master Thesis 

 

 

SYNTHESIS OF METHACRYLATE MONOMERS CONTAINING COUMARIN 

RING 

 

Gökhan KOÇAK 

 

Adıyaman University 

Graduate School of Natural and Applied Sciences 

Department of Chemistry 

 

Supervisor: Doç. Dr. Murat KOCA 

 

 

 

In this study, class of coumarin compounds were synthesized using Knoevenagel and 

Pechmannn methods. Synthesized compounds were reacted with methacryloyl chloride 

or sodium methacrylate in order to form novel monomers under suitable conditions and 

homopolymers of these monomers were synthesized. Synthesized compounds were 

characterized using FT-IR, NMR and TGA techniques. 
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1. GĠRĠġ 

 

Kumarinlerin ilk kimyasal sentezini 1868 yılında Perkin gerçekleĢtirmiĢtir. Zamanla 

Perkin’in yöntemi dıĢında da pek çok sentez yöntemi geliĢtirilmiĢ ve sentezlenmek 

istenen kumarin türevi türüne uygun yöntemlerle sentezlenmektedir (Sethna ve Shah 

1944).  

 

Kumarin ve türevleri; antibiyotik, antikoagülant, antikanser, antienflamatuar ve 

bakteriostatik etkilere sahip olmaları nedeniyle özellikle biyoloji ve tıp alanında yapılan 

araĢtırmalara konu olmuĢtur. (Soine 1964; Singer ve Kong 1966; Murray 1982; 

Wolfbeis ve ark. 1983; Sener ve Mutlugil 1987; Takadate ve ark.; O’Kennedy ve 

Thornes 1997; Manolov 2003; Boğa 2005). Yapılan bu çalıĢmalarda kumarinlerin 

birçok özelliği araĢtırılmıĢtır. Bu çalıĢma alanlarından biri de polimerlerdir. Kumarin 

halkası içeren polimerler ile ilgili pek çok çalıĢma yapılmıĢ ve özellikleri hakkında 

geniĢ bilgiler ortaya konulmuĢtur. 

 

Bu çalıĢmada; kumarin türevi olan metakrilat monomerleri ve bunların 

homopolimerlerinin sentezi amaçlanmıĢtır. ġekil 1.1’de homopolimerlerin sentezinde 

kullanılan monomerlerin kimyasal yapı formülleri verilmiĢtir. 

 

 
 

2-okso-2-(2-okso-2H-kromen-3-il)etil metakrilat (3) 

 

 

 
 

3-[1-(metakriloiloksimino)etil]-2H-kromen-2-on (6)  
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3-asetil-2-okso-2H-kromen-7-il metakrilat (9)  

 

 

 

8-asetil-4-metil-2-okso-2H-kromen-7-il-metakrilat (14)  

 

 

N-(4-(2-okso-2H-kromen-3-il)tiyazol-2-il)metakrilamid (17)  

 

ġekil 1.1 Sentezlenen monomerlerin kimyasal yapı formülleri 

 

Sentezlenen bileĢikler uygun ayırma ve saflaĢtırma yöntemleri kullanılarak izole edildi 

ve yapıları FT-IR, NMR ve TGA teknikleriyle karakterize edildi. 
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2. KAYNAK ÖZETLERĠ 

 

Piron halkasının benzen halkası ile kondense olması sonucu benzopiranlar olarak 

bilinen bir heterosiklik bileĢik sınıfı oluĢur. Heterosiklik halkadaki karbonil grubunun 

konumuna göre iki tür benzopiron bileĢikleri tanımlanır. Birincisi kumarin olarak 

adlandırılan α-piron halkasının benzen halkasına kondense olmasıyla oluĢan bileĢiktir. 

Diğeri, kromon olarak adlandırılan γ-piron halkasının benzen halkasına kondense 

olmasıyla oluĢan bileĢiktir. (Sethna ve Shah 1944; Boğa 2005). IUPAC kumarin 

birimini 2H-l-benzopiran-2-on olarak adlandırmıĢtır (Boğa 2005). 

 

 

 

Kumarin (benzo-α-piron) 

(2H-1-benzopiran-2on) 

Kromon(benzo-γ-piron) 

(4H-1-benpian--on) 
 

 

ġekil 2.1 Kumarin ve kromon’un yapısı (Sethna ve Shah 1944; Boğa 2005) 

 

Kumarin bitkilerde yaygın olarak bulunan kimyasal bileĢiklerden biridir. Benzo-α-piron 

grubunun ana bileĢiği olan kumarin, ilk defa 1820’de Vogel tarafından tonka baklası 

(Dipteryx odorata) adı verilen ağacın tohumlarından izole edilmiĢtir. Kumarinin yapısı 

hakkında çeĢitli kimyasal yapılar önerilmiĢ olup ilk doğru yapı Strecker (1867) ve 

Fitting (1868) tarafından ortaya konulmuĢtur (Sethna ve  Shah 1944). 

 

 

 

ġekil 2.2 Kumarinlerin numaralandırılması 
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2.1 Kumarin Türevleri  

 

2.1.1 Benzen halkası üzerinde sübstitüent taĢıyan kumarinler 

 

Kumarinlerin benzen halkasına değiĢik sübstitüentlerin bağlanmasıyla mono-, di-, tri- 

sübstitüe kumarinler meydana gelir. 

 

 

 

ġekil 2.3 Benzen halkası üzerinde sübstitüent taĢıyan kumarinler 

 

2.1.2. Piron halkası üzerinde sübstitüent taĢıyan kumarinler 

 

Kumarinlerin piron halkasına değiĢik sübstitüentlerin bağlanmasıyla mono- ve di- 

sübstitüe kumarinler meydana gelir. 

 

 

 

ġekil 2.4 Piron halkası üzerinde sübstitüent taĢıyan kumarinler 
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2.1.3. Hem benzen hem de piron halkası üzerinde sübstitüent taĢıyan kumarinler 

 

 

 

ġekil 2.5 Hem benzen hem de piron halkası üzerinde sübstitüent taĢıyan kumarinler  

 

2.1.4 Benzen halkasına halkalı yapıların kondense olması ile meydana gelen 

kumarinler 

 

2.1.4.1 Furanokumarinler 

 

Bu bileĢikler kumarine beĢ üyeli furan halkasının bağlanmasıyla oluĢur. Bu grubun 

üyeleri lineer furanokumarin olan psoralen veya onun daha kararlı açısal izomeri 

anjelisindir. 

 

 

ġekil 2.6 Furanokumarinler 

 

2.1.4.2 Piranokumarinler 

 

Kumarinin benzen halkasına bir piron halkasının kondense olmasıyla pironokumarinler 

meydana gelir. Bu grubun üyeleri, furanokumarinlerin analoglarıdır ve altı üyeli bir 

halka içerirler. Furanokumarinler gibi lineer ve açısal çeĢitleri mevcuttur. 
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ġekil 2.7 Piranokumarinler   

 

2.1.4.3 Benzokumarinler 

 

Kumarinin benzen halkasına bir benzen halkasının kondense olmasıyla benzokumarinler 

meydana gelir. 

 

 

 

ġekil 2.8 Benzokumarinler 

 

2.1.5 Piron halkasına halkalı yapıların kondense olması ile meydana gelen 

kumarinler 

 

Kumarinin piron halkasının 3 ve 4-konumundaki karbon atomlarına beĢ veya altı üyeli 

halkalı yapıların kondense olması sonucu meydana gelen kumarin türevleridir.  

 

ġekil 2.9 Piron halkasına halkalı yapıların kondense olması ile meydana gelen 

kumarinler  
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2.1.6 Dimerkumarinler 

 

Demetildafnoretin ve dikumarol gibi biskumarinler iki kumarin biriminin birbirine 

bağlanmasıyla oluĢur (O’Kennedy ve Thornes 1997). 

 

 

ġekil 2.10 Dimerkumarinler 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 8 

2.2 Kumarin Sentez Yöntemleri 

 

Kumarinin kimyasal sentezinde piron halkasının oluĢumu en önemli basamaktır. ÇeĢitli 

metotlarla bu yapıya fonksiyonel grupların bağlanması amaçlanmıĢtır.  Birinci yaklaĢım 

piron halkası oluĢmadan önce kumarinin sübstitüentini içeren bir fenol hazırlamaktır. 

Diğer bir alternatif yaklaĢım ise ilk olarak sübstitüent taĢımayan kumarin çekirdeği 

sentezlenir ve ardından istenilen bileĢiği elde etmek için C- veya O-alkilasyonu 

gerçekleĢtirmektir (O’Kennedy ve Thornes 1997). 

 

Perkin, Pechmann, Reformatsky, Knoevenagel, Wittig,  Allan-Robinson, Terminal 

alkinlerden palladyum katalizörüyle, Houben-Hoesch, Ponndorf ve Raschig gibi önemli 

kumarin sentez yöntemleri mevcuttur. Bu yöntemlerin dıĢında kumarin sentezlemek için 

pek çok çalıĢma yapılmıĢtır. 

 

2.2.1 Perkin kumarin sentezi (Perkin 1868; Perkin 1877) 

 

 

 

ġekil 2.11 Perkin kumarin sentezi (Sethna ve Shah 1944) 

 

2.2.2 Pechmann kumarin sentezi 

 

Ketoester (malik asit, maleik asit veya furamik asit)  ile sübstitüe fenollerin sülfürik asit 

katalizölüğündeki kondenzasyonuyla kumarin sentezlenir (Pechmann ve Duisberg 1883; 

Pechmann 1884; Simonis 1915; Bailey ve Boettner 1921; Russell ve Frye 1941; John ve 

Sraelstam 1961). 
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ġekil 2.12 Pechmann kumarin sentezi (Pechmann ve Duisberg 1883) 

 

Pechmann reaksiyonu çok eski bir reaksiyondur ve kumarin üretimi için kullanılan basit 

bir metottur. Bu yöntemle 4-sübstitüe kumarinler yüksek verimle elde edilebilir (Russell 

ve Frye 1941). 

 

 

 

ġekil 2.13 Pechmann kumarin sentez mekanizması 

 

Pechmann reaksiyonu ile kumarinlerin geleneksel sentezinde katalizör olarak deriĢik 

sülfürik asit kullanılır (Russell ve Frye 1941). Bu yöntemde ürünlerin oluĢması için 

daha uzun reaksiyon zamanına ihtiyaç duyulur ve korozyon problemleri ortaya çıkar. 

Üstelik katalizör olarak kullanılan sülfürik asidin aĢırısı (10-11 katı) kullanılmalıdır 

(Russell ve Frye 1941) ancak çok fazla kullanılması çevre kirliliğine neden olur.  

Pechmann reaksiyonu üzerinde heterojen katalizli sentez yolları ve çevreye zarar 

vermeyen alternatifler bulmak için birçok çalıĢma yapılmıĢtır. Heterojen asit 

katalizörlerinin kullanımı ekipmanların korozyondan etkilenmesini azaltır ve 

katalizörlerin tekrar kullanımı ile kirlilik azaltılmıĢ olur. Nafion H (Chaudhari 1983), 

Zeolit H-BEA Amberlisit 15 15 (Gunnewegh ve ark. 1995),  nafion/silica (Laufer ve ark. 
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2003), Y zeolites (Rao ve ark. 1993), aktif kil ve diğer killer (Li ve ark.), InCl3 (Bose ve 

ark. 2002),  W/ZrO2 (Reddy ve ark. 2001), polianiline destekli asit katalizör 

(Palaniappan ve Sekhar), iyonik sıvı (Potdar ve ark. 2001; Potdar ve ark. 2005), 

heteropoliasit (Romanelli ve ark. 2004), fosfor pentoksit  (Simmonis ve Remmert 1914; 

Robertson ve ark. 1931), alüminyum klorür (Sethna ve ark. 1938), trifloroasetik asit 

(Woods ve Sapp 1962) gibi katalizörler Pechmann reaksiyonlarında bu amaçla 

kullanılmaktadır. 

 

2.2.3 Terminal alkinlerden palladyum katalizörü ile kumarinlerin sentezi 

(Kadnikov ve Larock 2000) 

 

 

ġekil 2.14 Terminal alkinlerden palladyum katalizörü ile kumarinlerin sentezi 

(Kadnikov ve Larock 2000) 

 

2.2.4 Knoevenagel kumarin sentezi 

 

Knoevenagel, piperidin, piridin ve diğer organik bazların varlığında etil malonat, 

etilasetoasetsat, etil siyanoasetat vb. ile o-hidroksialdehitlerin kondenzasyonuyla 

kumarin türevlerinin sentezlenmesi için bir yöntem geliĢtirmiĢtir (Knoevenagel E 1898; 

Adams ve Bockstahler 1952; Scheimenenez 1962; Kadin 1966; Jones 1967). 

 

Geleneksel Knoevenagel yöntemiyle kumarin sentezlerinin çevre dostu ve daha yüksek 

verimle elde edilmesine yönelik çalıĢmalar mevcuttur. Mg–Al hidrotalsit (Ramani ve 

ark. 1999), mikrodalga ıĢını (Bogdal 1998) ve piperidinyum asetat (Song ve ark. 2003) 

bu amaçla Knoevenagel kumarin sentezinde kullanılmıĢtır. 
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ġekil 2.15 Knoevenagel kumarin sentezi (Bogdal 1998) 

 

 

ġekil 2.16 Knoevenagel kumarin sentez mekanizması 
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2.2.5 Allan-Robinson kumarin sentezi (Kostanecki ve Rozycki 1901; Allan ve 

Robinson 1924; Palmer 1967) 

 

 

 

ġekil 2.17 Allan-Robinson kumarin sentezi  

 

2.2.6 Houben-Hoesch kumarin sentezi (Bargellini ve Forti-Forti 1911; Hoesch 1915; 

Ghosh 1916; Ghosh 1916; Emil ve Osman 1917; Sonn 1918; Sonn 1918; Baker 1925; 

Baker ve Robinson 1925; Sato ve Amakasu 1968; Gupta ve ark. 1970) 

 

 

ġekil 2.18 Houben-Hoesch kumarin sentezi 

 

2.2.7 Reformatsky kumarin sentezi (Reformatsky 1887) 

 

 

ġekil 2.19 Reformatsky kumarin sentezi (Sethna 1945) 
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2.2.8 Wittig kumarin sentezi (Narasimahan ve ark. 1979; Harayama ve ark. 1993; 

Yavari ve ark. 1998) 

 

 

 

ġekil 2.20 Wittig Kumarin Sentezi (Narasimahan, Mali ve ark. 1979) 

 

2.2.9 Ponndorf  kumarin sentezi (Simpson 1956; Krajniak, Ritchie ve ark. 1973) 

 

 

 

ġekil 2.21 Ponndorf  kumarin sentezi 

 

2.2.10 Raschig kumarin sentezi (Raschig 1909; Britton ve Reed 1933; Kretchnar ve 

Collaud 1936) 

 

 

 

ġekil 2.22 Ponndorf  kumarin sentezi 
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2.2.11. Diğer kumarin sentez çalıĢmaları 

 

  
 

ġekil 2.23 Sunitha ve arkadaĢları tarafından yapılan kumarin sentez yöntemi (Sunitha ve 

ark. 1985) 

 

 

 

ġekil 2.24 Buu-Hoi ve arkadaĢları tarafından yapılan kumarin sentez yöntemi (Buu-Hoi 

ve ark. 1969) 

 

 

 

ġekil 2.25 Cartwright ve McNab tarafından yapılan kumarin sentez yöntemi (Cartwright 

ve McNab 1997) 
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ġekil 2.26 Shamsuddin ve Siddiqui tarafından yapılan kumarin sentez yöntemi  

(Shamsuddin ve Siddiqui 1998) 

 

 

 

ġekil 2.27 Hans ve arkadaĢları tarafından yapılan kumarin sentez yöntemi  (Hans ve ark. 

1996) 

 

 

ġekil 2.28 Lee ve arkadaĢları tarafından yapılan kumarin sentez yöntemi (Lee ve ark. 

2001) 
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ġekil 2.29 Taylor ve Cassell tarafından yapılan kumarin sentez yöntemi (Taylor ve 

Cassell 1982) 

 

 

 

ġekil 2.30 Bergmann ve arkadaĢları tarafından yapılan kumarin sentez yöntemi 

(Bergmann ve ark. 1948) 

 

 

 

ġekil 2.31 Dann ve Mylius tarafından yapılan kumarin sentez yöntemi (Dann ve Mylius 

1954) 

 

 

 

ġekil 2.32 Natarajan ve arkadaĢları tarafından yapılan kumarin sentez yöntemi 

(Natarajan ve ark. 1984) 
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ġekil 2.33 Heilbron ve Hill tarafından yapılan kumarin sentez yöntemi (Heilbron ve ve 

Hill 1927) 

 

 

ġekil 2.34 Pauly ve Lockemann tarafından yapılan kumarin sentez yöntemi (Pauly ve 

Lockemann 1915) 

 

 

 

ġekil 2.35 Weiss ve arkadaĢları tarafından yapılan kumarin sentez yöntemi (Weiss ve 

Merksammer 1928; Weiss ve Kratz 1929) 

 

 

 

 ġekil 2.36 Smith ve arkadaĢları tarafından yapılan kumarin sentez yöntemi (Smith ve 

Dobrovolny 1926 ; Smith ve Denyes 1936; Smith ve Byers 1941; Smith ve Austin 

1942; Smith ve Nichols 1943) 
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2.3 Kumarinler Üzerine Yapılan ÇalıĢmalar 

 

Genel olarak kumarin ve türevleri, yiyecek katkı maddesi (O’Kennedy ve Thornes 

1997), triplet duyarlaĢtırıcı (Specht ve ark. 1982; Williams ve ark. 1983; Song, Wang ve 

ark. 2003), lazer boya (Ziegler ve Kappe 1964; Masilamani ve Sivaram 1982; Fletcher 

ve ark. 1987; Abdel-Mottaleb ve ark. 1989; Moylan 1994), serbest radikal yok edeci 

(Mora ve ark. 1990), Kromofor (renkyapan) (Mugnier ve ark. 1985), kozmetik katkı 

maddesi (O’Kennedy ve Thornes 1997; Othmer 2001), floresans maddesi (Wolfbeis, 

Fuerlinger ve ark. 1983; Düren ve Diehl 1988; Engelke ve ark. 1994; Heldt ve ark. 

1995; Takadate, Masuda ve ark. 1995; Peroni ve ark. 2002), polimer ve foto refraktif 

madde (Moerner ve Silence) gibi alanlarda çalıĢılmaktadır. 

 

Çizelge 2.1 Kumarin ve türevlerinin biyolojik aktiviteleri 

 

Analjezik 

(Ağrı kesici) 

(O’Kennedy ve Thornes 1997) 

Antibakteriel (Soine 1964; Inoue ve ark. 1994; Kayser ve 

Kolodziej 1997) 

Anti-fungisit (O’Kennedy ve Thornes 1997) 

Anti-helminitik 

(Solucan düĢürücü ilaç) 

(Soine 1964) 

Anti-HIV (O’Kennedy ve Thornes 1997; Spino ve ark. 

1998; Ivezic ve Trkovnik 2003) 

Anti-inflamasyon 

(Ġltihaplanma kesici) 

(O’Kennedy ve Thornes 1997) 

Antikanserojen (Sener ve Mutlugil 1987; Wang ve ark. 

2002; Kempen ve ark. 2003; Reddy ve ark. 

2004) 

Antikoagülan 

(Kan sulandırıcı) 

(Soine 1964; Singer ve Kong 1966; Murray 

1982; Wolfbeis, Fuerlinger ve ark. 1983; 

Sener ve Mutlugil 1987; Takadate, Masuda 

ve ark. ; O’Kennedy ve Thornes 1997; 
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Manolov 2003) 

Antioksidan (Kontogiorgis ve Hadjipavlou-Litina 2003 ) 

Diüretik 

(Ġdrarı arttıran bir ilaç) 

(O’Kennedy ve Thornes 1997) 

Hipotermal 

(AteĢ düĢürücü) 

(Soine 1964) 

Ġltihaplanmayı azaltmak (Khan ve Sharma 1993) 

Koloretik 

(Karaciğerden safra 

salgılanmasını uyaran madde) 

(Soine 1964) 

Lipit düĢürücü ajanlar (Madhavan ve ark. 2003) 

Östrojenik (Soine 1964) 

Solunum stimülasyonu (Soine 1964) 

Steroid 5α-redüktaz’ın inhibesi (Fan ve ark. 2001) 

Vazodilatör 

(Damar geniĢletici) 

(Soine 1964; Hoult ve Paya 1996; 

O’Kennedy ve Thornes 1997) 

 

2.3.1 Kumarin halkası içeren polimerler ile ilgili çalıĢmalar 

 

Kumarin ve türevleri üzerinde yapılan çalıĢmalarda,  kumarinlerin lazer boyalarında ve 

organik ıĢık yayan diotlarda (LED) kullanılan görünür ıĢık aralığında etkili floresans 

özellik gösterdiği bildirilmiĢtir (Jones ve ark. 1985; Becker ve ark. 1993; Jones ve 

Rahman 1994; Zhang ve ark. 1999; Cohen ve Huppert 2001; Stathatos ve ark. 2001; 

Ahmad ve ark. 2002; Kovac ve Novak 2002; Trenor ve ark. 2004). 

 

1940’dan beri kumarin bileĢiklerinin kısmen absorbans ve floresansının 

ayarlanabilirliğinden dolayı foto fiziksel özellikleri çalıĢılmıĢtır (Wheelock 1959; 

Mantulin ve Song 1973; Moriya ve Anzai 1982; Jones, Jackson ve ark. 1985; Becker, 

Chakravorti ve ark. 1993; De Melo ve ark. 1994; Jones ve Rahman 1994; Hoshiyama ve 

ark. 2001; Stathatos, Lianos ve ark. 2001; Oh ve ark. 2002; Singh ve ark. 2002; Tanaka 
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ve ark. 2002; Aihara ve ark. 2003; Ammar ve ark. 2003; Murase ve ark. 2003; Singh ve 

ark. 2003; Trenor, Shultz ve ark. 2004; De Melo ve Fernandes 2001).  

 

1950’lerin sonlarında Wheelock, kumarin yapılar üzerindeki sübstitüentlerin floresans 

bandında kaymaya sebep olduğunu göstermiĢtir. Örneğin 7-hidroksi- veya 7-

metoksikumarinin 4-konumuna metil grubu eklendiğinde, floresans spektrumu 

kırmızıya kayar (yani dalga boyu büyür) (Wheelock 1959). 

 

Bundan baĢka çözücü ve çözelti pH’nin değiĢimi floresans spektrumunu etkiler. Yapılan 

çalıĢmada çözeltinin pH’sı arttığında 7-hidroksi-4-metilkumarinin floresans Ģiddeti 

artmıĢtır (Hoshiyama, Kubo ve ark. 2001; Trenor, Shultz ve ark. 2004).  

 

Ayrıca çözücü polaritesinin kumarin türevleri üzerindeki etkisine bakıldığında, 

çözücünün polaritesinin artması absorbansın kırmızı alana kaymasına neden olur (Jones, 

Jackson ve ark. 1985). 

 

Kumarinlerin fotodimerizasyonu, alkolde çözülmüĢ kumarinin güneĢ ıĢığında 

aydınlatılmasıyla 1902’de keĢfedilmiĢtir (Ciamician ve Silber 1902). 

 

Ġlk çalıĢmalarda kumarin dimerinin iki farklı erime noktasının rapor edilmiĢ olması, 

Schenck ve arkadaĢlarının her iki yapının gerçekte kumarinin farklı dimerleri olduğunu 

gösterene kadar çözülmemiĢtir. Bu çalıĢmada farklı reaksiyon koĢullarında kumarinin 

ıĢığa maruz bırakılmasıyla elde edilen dört olası dimerin yapısını aydınlatmak için 
1
H-

NMR spektroskopisi kullanılmıĢtır (Trenor, Shultz ve ark. 2004; Krauch, Farid ve ark. 

1966). ġekil 2.37’de kumarinin UV ıĢınlarına maruz kalmasıyla Ģekillenmesi muhtemel 

dimer yapıları gösterilmektedir. 
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ġekil 2.37 Kumarin ve 7-hidroksikumarinin olası dimer Ģekilleri 

Kumarin ve 7-hidroksikumari’nin UV ıĢınlarına maruz kalmasıyla Ģekillenen olası 

dimer yapıları a) cis baĢ-baĢ, b) trans baĢ-baĢ, c) cis baĢ-kuyruk, d) trans baĢ-kuyruk 

(Hammond ve ark. 1964; Morrison ve ark. 1966; Hoffmann ve ark. 1971; Lewis ve 

Barancyk 1989; Brett ve ark. 2000; Trenor, Shultz ve ark. 2004; Krauch, Farid ve ark. 

1966) 

 

Gerçekte ıĢık altında oluĢan kumarin dimerinin Ģekli ıĢının gücü, çözücü ve kumarin 

konsantrasyonuna bağlıdır. 1960’ların sonları ve 1970’lerin baĢlarında ıĢınlamayla 

ortaya çıkan dimerlerin yapısı Schenck, Morrison, Anet, ve Hammond’ın araĢtırma 

grupları tarafından tartıĢılmıĢtır. Bu tartıĢmalar ile  [2πs + 2πs]  siklo katılmayla dimer 

oluĢturduğu sonucuna vardılar. Yapılan bu çalıĢmaların sonuçları birleĢtirildiğinde 

kumarin ıĢınlanma ürünlerinin cis baĢ-kuyruk, trans baĢ-baĢ ve cis baĢ-kuyruk dimerleri 

olmak üzere üç tane olduğunu ortaya çıkmıĢtır (Anet 1960; Anet 1962; Hammond, 

Stout ve ark. 1964; Morrison, Curtis ve ark. 1966; Hoffmann, Wells ve ark. 1971; 

Trenor, Shultz ve ark. 2004; Krauch, Farid ve ark. 1966). Yüksek konsantrasyonlarda 

bir kumarin temel haldeki kumarinle singlet reaksiyon verirse cis baĢ-baĢ dimeri oluĢur, 

düĢük konsantrasyonlarda triplet reaksiyon verirse trans baĢ-baĢ dimer oluĢur (Lewis ve 

Barancyk 1989). 

 

ġekil 2.38’deki reaksiyon Ģeması UV ıĢığına maruz bırakılan kumarinin 

fotodimerlerinin oluĢmasını özetlemektedir. Polar çözücülerde singlet hal tercih edilip 

çoğunlukla cis fotodimer Ģekilleri oluĢurken, apolar çözücülerde veya eklenen 
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benzofenon gibi foto uyarlayıcıların varlığında ise çoğunlukla anti fotodimerler oluĢur 

(Hammond, Stout ve ark. 1964; Morrison, Curtis ve ark. 1966; Hoffmann, Wells ve ark. 

1971; Lewis ve Barancyk 1989; Shim ve ark. 1992; Chen ve Hong 1997; Brett, 

Alexander ve ark. 2000; Kawata ve ark. 2002; Trenor, Shultz ve ark. 2004). 

 

 

 

ġekil 2.38 Kumarinlerin dimerizasyonun reaksiyon Ģeması (Hammond, Stout ve ark. 

1964; Morrison, Curtis ve ark. 1966; Hoffmann, Wells ve ark. 1971; Lewis ve Barancyk 

1989; Chen ve Hong 1997; Trenor, Shultz ve ark. 2004). 

 

Polimere bağlı kumarin gruplarının fotodimerizasyonu ilk kez 1960’ların ortalarında 

çalıĢılmıĢtır (Delzenne ve Laridon 1967). 

 

Kumarinlerin foto ayrılmasını ilk olarak Schenck ve arkadaĢları kumarin dimerizasyonu 

üzerindeki çalıĢmalarında keĢfettiler. Ancak foto bölünme reaksiyonu, dimerizasyon 

reaksiyonu kadar yoğun Ģekilde çalıĢılmamıĢtır (Chen ve Geh 1996; Chen ve Jean 1996; 

Trenor, Shultz ve ark. 2004; Krauch, Farid ve ark. 1966). 

 

Kim ve arkadaĢları kumarin dimerlerini ayırmak için 532 nm lazerler kullanmıĢtır. Bu 

çalıĢmada 532 nm’de dimerleri ayırmak için yaklaĢık olarak 9 kj enerji verilirken,  bazı 

kumarin dimerlerini 266 nm’de ayırmak için gerekli ıĢın enerjisi 500 mj’den daha azdır 

(Kim ve ark. 2003). 

 

Kumarinin tersinir fotodimerizasyon kabiliyetinden yararlanılarak kontrollü ilaç salım 

mekanizması çalıĢılmıĢtır (Fujiwara ve ark. 2003; Mal ve ark. 2003; Trenor, Shultz ve 

ark. 2004). 
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2.3.1.1 Sıvı kristal polimerler 

 

Sıvı kristalin eĢsiz anizotropik davranıĢı ve polimerlerin spesifik özelliklerinin 

birleĢtirilmesinden dolayı son zamanlarda sıvı kristaller araĢtırmacıların dikkatini 

çekmektedir (Trenor, Shultz ve ark. 2004). 

 

Foto-çapraz-bağlı sıvı kristal polimerler (LCP), hem foto aktif gruplar hem de onların 

yapısındaki mezogenler içermesiyle eklenen avantajlara sahiptirler (Kishore ve Kishore 

1995). 

 

Foto-çapraz-bağlı yan zincirli sıvı kristal polimerler (SCLCP) bilgi depolama aletlerinin 

üretiminde, nonliner optik aletlerde, ilaç ve gazların yayılması için zarlarda, bilgisayar 

ve flat TV üretiminde kullanılmaktadırlar (Kishore ve Kishore 1995; Yourick ve 

Bronaugh 1997; Trenor, Shultz ve ark. 2004). 

 

Schadt ve arkadaĢları kumarin içeren SCLCP’lerin eğim açılarıyla sıvı kristal 

sıralanmasını çalıĢmıĢlardır. Foto sıralanma reaksiyonu ġekil 2.39’da gösterilmektedir 

(Schadt ve ark. 1996). 

 

 

 

ġekil 2.39 Kumarin içeren SCLCP’nin foto sıralanması (Schadt, Seiberle ve ark. 1996) 

 

Obi ve arkadasları, SCLCP’lerde yan zincirdeki (CH2)n gruplarının sayısını değiĢtirerek 

kumarinlerin sıralanmasını çalıĢmıĢlardır. (CH2)n sayısı arttıkça dimerleĢme hızı 

artmıĢtır. Kumarin içeren SPLCP’ler ġekil 2.40’da gösterilmektedir (Obi ve ark. 1999). 
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pCO: m, n = 0 

pC2: m=1, n=1 

pC6: m=1, n=6 

 

 

ġekil 2.40 Kumarin içeren SPLCP yapıları (Obi, Morino ve ark. 1999) 

 

Tian ve arkadaĢları, bazı akrilat ana zincirlerini kullanarak kumarin içeren blok 

kopolimerler ve kumarin yan zincirli polimerlerin sıvı kristal özelliklerini çalıĢmıĢlardır. 

ÇalıĢmada kumarin halkasının 3 ve 4-konumuna bağlı yan grupların kimyasal birleĢimi, 

sıvı kristal fazını büyük Ģekilde etkilediği görülmüĢtür. ġekil 2.41’de gösterilen iki 

serinin termal davranıĢının incelenmesi esnasında yan grupların değiĢmesi, polimerlerin 

sıvı kristal özelliklerini önemli Ģekilde etkilediği görülmüĢtür. Birinci serideki polimerin 

kumarin halkasının 3-konumuna bağlı grup varsa yüksek sıcaklık aralığında mezofaz 

(sıvı kristaller ve plastik kristaller) özellik gösterirken, kumarinin 4-konumuna bağlı 

grup varsa mezofaz (sıvı kristaller ve plastik kristaller) özellik göstermezler (Tian ve ark. 

2003; Trenor, Shultz ve ark. 2004; Tian ve ark. 2000). 

 

 

 

ġekil 2.41 Kumarin içeren sıvı kristal polimerler (I ve II seri) (Tian, Akiyama ve ark. 

2000) 
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2.3.1.2. Elektrolüminesans çalıĢmaları 

 

Polimerik elektrolümünesans maddeler, inorganik elektrolümünesans maddelere göre 

görünür sprektum bölgede rengin ayarlanması ve filimin kolay hazırlanması gibi farklı 

avantajlara sahiptir (Tlenkopatchev ve ark. 1997). 

 

Kumarin içeren polimerlerle, kumarin yapısının elektrolüminesans özelliklerinden 

dolayı hem yayın hem de patent literatüründe ilgilenilmiĢtir (Fischer ve ark. 1993; 

Fomine ve ark. 1997; Fomine ve ark. 1997; Tlenkopatchev, Fomine ve ark. 1997; 

Fomine ve ark. 1998; Cardona ve ark. 2002; Lu ve ark. 2002; Trenor, Shultz ve ark. 

2004). 

 

Fomine ve arkadaĢları elektrolüminesans aletler için kumarin içeren polimerlerin 

kullanımını çalıĢıp ve kumarin grup içeren birçok polimer sentezlendiler (Fomine, 

Delgado ve ark. 1997; Fomine, Perez ve ark. 1997; Fomine, Rivera ve ark. 1998). ġekil 

2.42’de sentezlenen bazı polimerlere örnekler gösterilmiĢtir. 

 

 

 

ġekil 2.42 Elektrolüminesans polimerler  (Fomine, Delgado ve ark. 1997; Fomine, 

Perez ve ark. 1997) 
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2.3.1.3 IĢık ve enerji toplama 

 

GüneĢ enerjisinin toplanması uzun süredir ilgi çeken bir konu olmuĢtur. Kumarin 

polimerler güneĢ enerjisini toplama ve transfer etmede kullanılmıĢtır (Lang ve 

Drickamer 1993; Gilat ve ark. 1999; Palmans ve ark. 1999; Adronov ve ark. 2001; Serin 

ve ark. 2002; Trenor, Shultz ve ark. 2004). 

 

Bu alandaki çalıĢmalar 1990’ların baĢlarında poli-n(akrilik asit) matriksi içinde kumarin 

138 ve rodamin B arasındaki enerji transferinin çalıĢılmasıyla baĢlamıĢtır (Lang ve 

Drickamer 1993). 

 

Kumarin gruplar kullanılarak enerji toplama üzerine yapılan çalıĢmalar ġekil 2.43’de 

gösterilen poli(p-fenilen etilen) ana zincirine kumarin yan gruplar takmasıyla devam 

etmiĢtir (Palmans, Smith ve ark. 1999). 

 

 

ġekil 2.43 Enerji depolamak ve transfer etmek için kumarin içeren modifiye poli(p-

fenilen etilen) (Palmans, Smith ve ark. 1999) 
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ġekil 2.44 Kumarin 2- ve 343- birimlerini içeren fonksiyonel polimerler (Adronov, 

Robello ve ark. 2001) 

 

Ġlk olarak poli(akril eter) dendrimer sentezlenmiĢ ve bu dimerin kumarin 2 ve kumarin 

343 ile mofifiye edilmesiyle oluĢan dendrimer üzerinde enerji transferi çalıĢılmıĢtır. 

Dendimer ġekil 2.45’de gösterilmektedir (Gilat ve ark. 1999; Adronov ve ark. 2000). 
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ġekil 2.45 Kumarin 2 ve kumarin 343 ile oluĢan dendrimer yapısı (Gilat, Adronov ve 

ark. 1999) 

 

ġekil 2.46’da kumarin halkası içeren rutenyum kompleksleriyle çalıĢılmıĢtır. ġekil 2.46 

a’da gösterilen metalpolimer %70 enerji transfer etkinliği göstermektedir. Ayrıca 

kumarin grupları uyarıldığı dalga boylarında ıĢınlandığı zaman rutenyum 

komplekslerinin floresansında 5 kat artıĢ görülmüĢtür. Benzer olarak ġekil 2.46 b’de 

polimerin  %95 enerji transfer etkinliğine sahip olduğu ve rutenyum kompleksinin 

floresansında 3.6 kat artıĢ görülmüĢtür (Serin, Schultze ve ark. 2002). 
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ġekil 2.46 Rutenyum ve Kumarin Ġçeren Metalpolimerler 

a) % 70 enerji transfer etkinliği, b) %95 enerji transfer etkinliği, c) %95’den daha fazla 

enerji  transfer etkinliği göstermektedir (Serin, Schultze ve ark. 2002) 

 

ġekil 2.46 c’de gösterilen ikinci kumarin 343 eklendiğinde terpolimer oluĢmuĢ ve 

metalpolimerin lüminesans özelliği ve absorpsiyonu tek kumarin içeren polimerle 

kıyaslandığında artmıĢtır. Metal polimerleri foto iyonik ve foto voltaik aletlerde 

kullanmak için araĢtırmalar devam etmektedir (Serin, Schultze ve ark. 2002). 

 

2.3.1.4  Tersinir foto tersinirlik 

 

300 nm üzerinde Antrasen gruplarının  [4+4]  siklo katılma ile dimerleĢmesi dıĢında 

etilenik grupların [2+2] siklo katılmasıyla fotodimerizasyon iĢlemi gerçekleĢir.  

DimerleĢmesi dıĢında 300 nm üzerinde etilenik grupların [2+2] siklokatılması ile 

fotodimerizasyon ürünleri elde edilir (Trenor, Shultz ve ark. 2004). Ek olarak siklo 

katılma reaksiyonu foto ayrılma ile bazı dimerlerin orjinal yapılarına dönebilir (Chujo 

ve ark. 1990; Chujo ve ark. 1990; Chen ve Chou 1995; Chen ve Geh 1996; Chen ve 

Jean 1996; Chen ve Geh 1996 ; Chen ve Chen 1997; Chen ve Hong 1997; Chen ve Jean 

1997; Trenor, Shultz ve ark. 2004). Kumarin dimerleriyle siklobütan halkaları 

oluĢturularak polimerlerde çapraz bağlar veya dallanma noktaları oluĢturulur (Trenor, 

Shultz ve ark. 2004). 
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Kumarin grupları ilk olarak 1960’ların ortalarında polimerlerde kullanılmıĢken, 

1980’lerin sonlarına kadar tersinirlikleri kullanılmamıĢtır (Chujo, Sada ve ark. 1990; 

Yamamoto ve ark. 1999; Trenor, Shultz ve ark. 2004). Chujo ve arkadaĢları tarafından 

yapılan çalıĢma, kumarin gruplarında kullanılan çapraz bağların foto tersinirliğinin ispat 

edilmesine yönelik ilk çalıĢmadır. Bu çalıĢmada polioksazolinlerin jelleĢmesi ve tersinir 

jelleĢmesi gerçekleĢtirilmiĢtir.  

 

 

ġekil 2.47 Kumarin içeren modifiye polioksazolinlerin tersinir foto çapraz bağlanması 

(Chujo, Sada ve ark. 1990) 

 

7-hidroksikumarin ve 7-hidroksi- 4-metil kumarin içeren foto reaktif kumarin türevleri 

sentezlenip kumarin türevleri farklı alkil zincirine takılmıĢtır. UV-VĠS spektroskopisi 

kullanılarak bu polimerlerin tersinir fotodimerizasyonu (350 veya 300 nm) ve foto 

ayrılması (254 nm) çalıĢılmıĢtır. Bu çalıĢmada alkil zincirlerinin uzamasıyla kumarin 

türevlerinin daha hızlı dimerleĢtiği ispat edilmiĢ, 4-konumundaki metil grubu bulunan 

kumarin türevlerinin dimerizasyonu metil grubu bulundurmayan kumarine göre 350 

nm’de 200 kat ve 300 nm’de ise 2 kat daha hızlı olduğunu bulunmuĢtur (Chen ve Chou 

1995). 
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ġekil 2.48 Alkil zincirine takılmıĢ kumarin halkası içeren polimerler (Chen ve Chou 

1995) 

 

 

ġekil 2.49 M2’nin tersinir fotodimerizasyonu (Chen ve Chou 1995) 
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2.3.1.5  Biyomateryaller 

 

Biyolojik malzemelerdeki ve proseslerdeki foto reaktif biyopolimerler son zamanlarda 

çekmektedir. Yamamoto ve arkadaĢları biyodegrasyona uğrayan çapraz bağlı 

materyalleri hazırlamak için kumarin içeren polipeptitlerle çalıĢmıĢtır. Bu çalıĢılan iki 

polipeptit L-ornitin (Orn, C5H12N2O2) ve L-lisin (lys, C6H14N2O2)’dir. ġekil 2.50’de 

kumarin içeren polipeptitler gösterilmiĢtir (Yamamoto, Kitsuki ve ark. 1999; Ohkawa 

ve ark. 2001; Trenor, Shultz ve ark. 2004). 

 

 
ġekil 2.50 Kumarin içeren polipeptitler 

a) Ornitin ve b) Lisin polimerlerin genel ve foto çapraz bağlı yapıları (Yamamoto, 

Kitsuki ve ark. 1999; Ohkawa, Shoumura ve ark. 2001) 

 

Her iki çalıĢmada enzimler (tripsin or proteaz XXIII)  veya toprak mantarı kullanılmıĢtır. 

Polipeptitlerin biyodegrasyon oranı, doğal proteine bağlı kumarin oranıyla ve 

polipeptitlerin çapraz bağ sayısındaki yoğunlukla kontrol edilerek bulunmuĢtur 

(Yamamoto, Kitsuki ve ark. 1999; Ohkawa, Shoumura ve ark. 2001; Trenor, Shultz ve 

ark. 2004). 

 

BaĢka bir çalıĢmada ġekil 2.51’de gösterilen poli(3-substitue kumarin etilen) 

sentezlenmiĢ ve biyolojik aktivitesine bakılmıĢtır. 
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ġekil 2.51 Witting reaksiyonuyla poli(3-substitue kumarin etilen) sentezi (Brahmbhatt, 

Singh ve ark. 1999) 

 

Polimerler mantar büyüme ölçümlerinde kullanılarak toksiklikleri test edilmiĢ ve  

polimerlerin hepsi Aspergillus Niger’in büyümesi üzerine %50’den az inhibisyon 

sergilerken, Antrodiella’nin büyümesi üzerine çok düĢük inhibisyon sergilediği 

gözlenmiĢtir (Brahmbhatt, Singh ve ark. 1999). 

 

2.3.1.6  HPLC için kiral sabit faz 

 

HPLC kolanları için kiral sabit faz tasarlamak için kumarin dimer bileĢiklerini içeren 

optikçe aktif polimerler sentezlenmiĢtir (Hasegawa ve ark. 1983; Yonezawa ve ark. 

1983; Saigo ve ark. 1985; Saigo ve ark. 1986; Chen ve ark. 1987; Saigo ve ark. 1990; 

Chen ve Lin 1992; Chen ve Shiao 1992; Trenor, Shultz ve ark. 2004). 

 

 

 

ġekil 2.52 Optik olarak aktif polimer sentez Ģeması (Saigo, Shiwaku ve ark. 1990) 
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2.3.1.7  Polimerizasyon 

 

Son zamanlarda kumarin türevleri serbest radikal ve fotopolimerizasyonlarda uyarıcı 

olarak kullanılmaktadır (Singh ve ark. 2000; Allonas ve ark. 2001; Yang ve ark. 2002; 

Yongyuan ve ark. 2002; Trenor, Shultz ve ark. 2004).  
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3. MATERYAL VE YÖNTEM 

 

3.1 Kullanılan Kimyasal Maddeler 

 

Benzoil peroksit kristallendirilerek saflaĢtırıldıktan sonra diğer kimyasallar ise 

firmalardan alındığı gibi kullanıldı.  

 

1,4-dioksan (% 99.8, Aldrich) Metakriloil klorür (% 97, Fluka) 

2,4- dihidroksibenzaldehit (% 98, Aldrich) Metanol (% 99, Fluka) 

Asetil klorür (% 98, Merck) N-hekzan (% 98, Birpa) 

Aseton (% 99, Birpa) Piperidin (% 99, Merck) 

Asetonitrilde  (% 99.9, Merck) Piridin (% 98, Merck) 

Benzoil peroksit (%75, Merck) Rezorsinol (% 99, Sigma-Aldrich) 

Diklormetan (% 99, Sigma-Aldrich) Salisilaldehit  (% 99, Merck) 

Etil alkol (%99, Fluka) Silikajel 60 (Merck) 

Etil asetoasetat (% 99, Fluka) Sodyum metakrilat (% 99, Aldrich) 

Hidrokinon (% 99, Sigma-Aldrich) Tetrahidrofuran (% 99.5, Fluka) 

Hidroksiaminhidroklorür (% 99, Sigma-Aldrich) Tiyoüre (% 99, Sigma-Aldrich) 

Ġnce tabaka kağıdı (Merck) Trietilamin (% 99, Merck) 

Kloroform (% 99, Merck)  
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3.2 Kullanılan Alet ve Cihazlar 

 

1
H-NMR, 

13
C-NMR ve 

13
C-APT NMR spektrumları, GaziosmanpaĢa Üniversitesi Bitki 

AraĢtırma Laboratuvar’ında bulunan 400 MHz BRUKER marka NMR 

spektrometresinde alınmıĢtır. 

 

 

TGA ölçümleri, Hacettepe Üniversitesi Fen Edebiyat Fakültesi Kimya Bölümü’nde 

bulunan SHIMADZU DTG 60H cihazıyla elde edilmiĢtir. Sentezlenen bütün 

polimerlerin termal bozunma sıcaklıkları TGA ergilerinden belirlendi. Bu amaçla alınan 

belirli miktardaki polimer örnekleri azot atmosferi altında 10 
o
C/dk ısıtma hızıyla oda 

sıcaklığından 600 
o
C’ye kadar ısıtılarak yapılmıĢtır. 

 

IR Spektrumları, PERKIN ELMER (SPEKTRUM 100) FT-IR spektrometre cihazında 

ATR ünitesi kullanılarak alınmıĢtır.  

 

UVP (UVGL-58) marka UV lambası, BUCHI (R-210)  marka evaporatör, PRECISA 

(XB 220A) marka hassas terazi, NÜVE (NS 108) marka saf su cihazı, SCOTSMAN 

(AF 100) marka buz makinası ve STUART (SMP30) marka erime noktası tayin cihazı 

kullanıldı.  
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3.3 Yöntem 

 

BaĢlangıç maddeleri olarak kullanılan 3-asetil-2H-kromen-2-on (1), 3-(2-bromoasetil)-

2H-kromen-2-on (2), 3-[(1)-1-(hidroksimino)etil]-2H-kromen-2-on (5), 3-asetil-7-

hidroksi-2H-kromen-2-on (8), 7-hidroksi-4-metil-2H-kromen-2-on (11), 4-metil-2-okso-

2H-kromen-7-il asetat (12), 8-asetil-7-hidroksi-4-metil-2H-kromen-2-on (13) ve 3-(2-

amino-1,3-tiyazol-4-il)-2H-kromen-2-on (16) bileĢikleri sentez kısmında verilen 

literatür kullanılarak benzer Ģekilde sentezlendi. 

 

3.3.1 3-asetil-2H-kromen-2-on (1) Sentezi   

 

 

ġekil 3.1 3-asetil-2H-kromen-2-on (1) sentezi  

 

12.45 g (94,85 mmol)  etil asetoasetat 100 mL’lik tek boyunlu balona alınarak 50 mL 

susuz etanolde çözüldü ve 1-2 damla piperidin eklenerek iyice karıĢtırıldı. Daha sonra 

balona 11.7 g (94,85 mmol) salisilaldehit eklendikten sonra 3-4 saat karıĢtırılarak ürün 

(1) sentezlendi. Ürün etanolde kristallendirilerek saflaĢtırıldı (Bowman ve ark. 2008; 

Schmink ve ark. 2008; Ranjan 2010). Ürünün kristal Ģekline göre farklı erime noktaları 

gözlenmektedir (Munshi ve ark. 2004).  

Verim: 10 g, % 60.  Erime noktası: 119-122 
o
C 
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3.3.2 3-(2-bromoasetil)-2H-kromen-2-on (2) Sentezi  

 

 

 

ġekil 3.2 3-(2-bromoasetil)-2H-kromen-2-on  (2) sentezi 

 

5 g (26,6 mmol) (1) bileĢiği 250 mL’lik üç boyunlu balonda 50-70 mL susuz 

kloroformda çözüldü ve reaksiyon ortamının sıcaklığı 5 
o
C’ye düĢene kadar buz 

banyosunda soğutuldu. 20-25 mL kloroformla karıĢtırılmıĢ olan 4.37g (26,6 mmol) Br2 

2-2.5 saat boyunca buz banyosunda bulunan balona damlatılarak ürün (2) sentezlendi. 

Reaksiyon sonlandırıldıktan sonra çözücü, evaporatörde ortamdan uzaklaĢtırıldı. Ürün, 

aktif kömür varlığında asetik asitte kristallendirilerek saflaĢtırıldı. Elde edilen ürünün 

saflığı, yürütücü faz olarak kloroform kullanılıp ince tabaka kromatografisi yapılarak 

belirlendi (Koelsch 1950; Ingale ve ark. 2010; Vijesh ve ark. 2010). 

Verim: 5 g, % 70.   Erime noktası: 163-165 
o
C 

 

3.3.3  2-okso-2-(2-okso-2H-kromen-3-il)etil metakrilat (3) Sentezi   

 

 

 

ġekil 3.3 2-okso-2-(2-okso-2H-kromen-3-il)etil metakrilat (3) sentezi  

 

 

3,00 g (11,24 mmol) (2) bileĢiği, 1,21 g (11,24 mmol) sodyum metakrilat ve 100 ppm 

hidrokinon konularak 100 mL’lik balonda 25-30 mL susuz asetonitrilde karıĢtırıldı. 

Reaksiyon 81
o
C’de 24 saat boyunca geri soğutucu atkında kaynatılarak (3) sentezlendi. 

Reaksiyon bittikten sonra asetonitril evaporatörde uzaklaĢtırıldı. Ürün kloroformda 
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çözülerek üç kez 50 mL su ile ekstraksiyon yapıldı. Ürün sabit faz olarak silikajel 

yürütücü faz olarak da kloroform kullanılarak kolon kromatografsinde ayrıldı. Daha 

sonra elde edilen ürün oda sıcaklığında asetonda çözülerek -46 
o
C’de kristallendirilerek 

saflaĢtırıldı. Elde edilen ürünün saflığı, yürütücü faz olarak kloroform kullanılıp ince 

tabaka kromatografisi yapılarak belirlendi.  

Verim: 1 g, % 22.   Erime noktası: 149-151 
o
C 

 

3.3.4 Poli(2-okso-2-(2-okso-2H-kromen-3-il)etil metakrilat) (4) Sentezi  

 

 

 

ġekil 3.4 Poli(2-okso-2-(2-okso-2H-kromen-3-il)etil metakrilat) (4) sentezi  

 

1 g (3,67 mmol) (3) bileĢiği polimerizasyon tüpüne konularak 4 mL dioksan içinde 

çözüldü ve monomerin (m/m)% 0,2’si kadar benzoilperoksit konuldu. Tüp 2-3 dakika 

azot geçirildi. 65 
o
C’de 24 saat boyunca polimerizasyon sürdürüldü. Elde edilen ürün 

(4) etanolde çöktürüldü. Elde edilen ürünün çözünürlüğü çok düĢüktür. Ürün öğütülerek 

bir gün boyunca kloroformda karıĢtırıldı ve süzülerek saflaĢtırıldı. Elde edilen ürünün 

saflığı, IR spektrumunda çift bağın kaybolmasını gözlemleyerek belirlendi. 

Verim: 0,6 g, % 60 
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3.3.5 3-[(1)-1-(hidroksimino)etil]-2H-kromen-2-on (5) Sentezi   

 

 

 

ġekil 3.5 3-[(1)-1-(hidroksimino)etil]-2H-kromen-2-on (5) sentezi  

 

5 g  (26,6 mmol) (1) bileĢiği, 7,34g (106,4 mmol) hidroksiamin hidroklorür, 2.16 g  

(26,6 mmol)  piridin ve 60 mL etanol karıĢımı 250 mL’lik balonda 24 saat 20-25 
o
C 

karıĢtırıldı. Reaksiyon sonlandıktan sonra üzerine 50 mL su döküldü ve ürün (5) 

süzülerek kurutuldu. Ürün kloroform ile yıkanarak reaksiyona girmeyen ürün ortamdan 

uzaklaĢtırıldı. Ürün etanolde kristallendirilerek saflaĢtırıldı. Elde edilen ürünün saflığı, 

yürütücü faz olarak kloroform kullanılıp ince tabaka kromatografisi yapılarak belirlendi 

(Khalil ve ark. 1988; Emami ve ark. 2008). 

Verim: 4,85 g, % 90.   Erime noktası: 184-185 
o
C 

 

3.3.6  3-[1-(metakriloiloksimino)etil]-2H-kromen-2-on (6) Sentezi   

 

 

 

ġekil 3.6 3-[1-(metakriloiloksimino)etil]-2H-kromen-2-on (6) sentezi  

 

5 g (24,6 mmol)  (5) bileĢiği 250 mL’lik iki boyunlu balonda ürünün tamamı asetonda 

çözülerek üzerine 2.54 g (24,6 mmol)  trietilamin eklendi ve tuz-buz banyosunda 

sıcaklık 0
 o
C’ye düĢene kadar soğutuldu. Damlatma hunisindeki 2,7 g (24,6 mmol) 

metakriloil klorür reaksiyon balonuna sıcaklık 5 
o
C’yi geçmeyecek Ģekilde eklendi ve 

buz banyosunda 1-2 saat karıĢtırıldı. Reaksiyon karıĢımı 24 saat herhangi bir iĢleme tabi 

tutulmadan bir kenarda bekletildi. OluĢan trietilamin tuzu süzülere ayrıldı ve çözücü 
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evaporatörde uzaklaĢtırıldı. Ürün (6) kloroformda çözülüp n-hekzanda çöktürüldü ve 

çöken kısım (reaksiyona girmeden kalan) süzülerek uzaklaĢtırıldı. N-hekzan 

evaporatörde uzaklaĢtırıldı ve ürün asetonda çözülerek buzlu su-alkol karıĢımında 

çöktürüldü. Elde edilen ürünün saflığı, yürütücü faz olarak kloroform kullanılıp ince 

tabaka kromatografisi yapılarak belirlendi. 

Verim: 5 g, % 90.   Erime noktası: 97-99 
o
C 

 

3.3.7 Poli(3-[1-(metakriloiloksimino)etil]-2H-kromen-2-on) (7) Sentezi  

 

 

 

ġekil 3.7 Poli(3-[1-(metakriloiloksimino)etil]-2H-kromen-2-on) (7) sentezi  

 

 

1 g (3,86 mmol) (6) bileĢiği polimerizasyon tüpüne konularak 3 mL dioksan içinde 

çözüldü ve monomerin (m/m)% 0,2’si kadar benzoilperoksit konuldu. Tüp 2-3 dakika 

azot geçirildi. 65 
o
C’de 24 saat boyunca polimerizasyon sürdürüldü. Elde edilen ürün 

(7) etanolde çöktürüldü. Ürün üç kez kloroformda çözülüp n-hekzanda çöktürülerek 

saflaĢtırıldı. Elde edilen ürünün saflığı, IR spektrumunda çift bağın kaybolmasını 

gözlemleyerek belirlendi. 

Verim: 0,7 g, % 70  
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3.3.8  3-asetil-7-hidroksi-2H-kromen-2-on (8) Sentezi  

 

 
 

ġekil 3.8 3-asetil-7-hidroksi-2H-kromen-2-on (8) sentezi  

 

 

Etil asetoasetat 0,41 g (3,62 mmol)  20-25 mL etanol içine ilave edildi ve üzerine 1 

damla piperidin eklenerek 1-2 dakika karıĢtırıldı. Daha sonra bu çözeltiye 0,5 g (3,62 

mmol) 2,4-dihidroksibenzaldehit yavaĢca eklendi. Reaksiyon 2 gün boyunca oda 

sıcaklığında karıĢtırıldı ve ürün (8) sentezlendi. Reaksiyon ilerledikçe çözelti ortamında 

sarı renkte katı çökmeye baĢladı. Reaksiyon sonlandırıldı ve etanol içinde ürün 

kristallendirilerek saflaĢtırıldı. Elde edilen ürünün saflığı, yürütücü faz olarak kloroform 

kullanılıp ince tabaka kromatografisi yapılarak belirlendi (Fry ve ark. 2004; Peggy ve 

ark. 2006; Star evi  ve ark. 2010). 

Verim: 0.37 g, % 60.   Erime noktası: 237-238 
o
C 

 

3.3.9 3-asetil-2-okso-2H-kromen-7-il metakrilat (9) Sentezi   

 

 

 

ġekil 3.9 3-asetil-2-okso-2H-kromen-7-il metakrilat (9) sentezi   

 

 

0,5 g (2,45 mmol) (8) bileĢiği 100 mL’lik üç boyunlu balonda ürünün 20-25 mL 

diklormetanda çözülerek üzerine 0,25 g (2,45 mmol)  trietilamin eklendi ve tuz-buz 

banyosunda 0
 o
C’ye kadar karıĢtırılarak soğutuldu. Damlatma hunisindeki 2,64 g (2,45 

mmol) metakriloil klorür reaksiyon balonuna 5 
o
C’yi geçmeyecek Ģekilde eklendi ve 
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balonun ağzı kapatılarak 1-2 saat karıĢtırıldı. Reaksiyon karıĢımı 24 saat herhangi bir 

iĢleme tabi tutulmadan bir kenarda bekletildi. OluĢan trietilamin tuzu süzülere ayrıldı ve 

çözücü evaporatörde uzaklaĢtırıldı. Ürün (9) üç kez kloroformda çözülüp n-hekzanda 

çöktürülerek saflaĢtırıldı.  

Verim: 0.5 g, % 75.   Erime noktası: 150-152 
o
C 

 

3.3.10 Poli(3-asetil-2-okso-2H-kromen-7-il metakrilat) (10) Sentezi   

 

 

 

ġekil 3.10 Poli(3-asetil-2-okso-2H-kromen-7-il metakrilat) (10) sentezi   

 

0,5 g (1,85 mmol) (9) bileĢiği polimerizasyon tüpüne konularak 1,5 mL dioksan içinde 

çözüldü ve monomerin (m/m)% 0,2’si kadar benzoilperoksit konuldu ve tüp 2-3 dakika 

azot geçirildi. 65 
o
C’de 24 saat boyunca polimerizasyon sürdürüldü. Elde edilen ürün 

(10)  etanolde çöktürüldü. Elde edilen ürünün çözünürlüğü çok düĢüktür. Ürün 

öğütülerek bir gün boyunca kloroformda karıĢıtırıldı ve süzülerek saflaĢtırıldı. Elde 

edilen ürünün saflığı, IR spektrumunda çift bağın kaybolmasını gözlemleyerek 

belirlendi. 

Verim: 0.35 g, % 70    
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3.3.11 7-hidroksi-4-metil-2H-kromen-2-on (11) Sentezi  

 

 

ġekil 3.11 7-hidroksi-4-metil-2H-kromen-2-on (11) sentezi  

 

 

10,00 g (90.81 mmol)  rezorsinol ve 134.4 g (1816 mmol)  H2SO4 250 mL’lik üç 

boyunlu reaksiyon balonuna konuldu ve tuz-buz banyosunda -5 
o
C’ye düĢene kadar 

soğutuldu. Daha sonra damlatma hunisine 12 g (90.81 mmol) etil asetoasetat konulup 

reaksiyon ortamının sıcaklığı 10 
o
C’yi geçmeyecek Ģekilde eklendi. YaklaĢık 1-2 saat 

sürede bütün çözelti ekledikten sonra, ürün 12-24 saat herhangi bir iĢleme tabi 

tutulmadan bir kenarda bekletildi. Bekletilen ürün su-buz karıĢımı içine hızlı bir Ģekilde 

karıĢtırılarak döküldü. Çökelek vakumda süzüldü ve soğuk su ile yıkandı. Ürün daha 

sonra (m/v)% 5’lik NaOH içersinde çözüldükten sonra çözelti süzüldü. (m/v)% 9’luk 

sülfürik asit ile süzüntü nötralleĢtirildi ve ürünün (11) çökmesi sağlandı. Ürün süzülerek 

soğuk su ile yıkandı ve kurutuldu.  Ürün etanolde kristallendirilerek saflaĢtırıldı (Russell 

ve Frye 1941; Kalita ve ark. 2010). 

Verim: 10 g, % 53.   Erime noktası: 185-187 
o
C 

 

3.3.12 4-metil-2-okso-2H-kromen-7-il asetat (12) Sentezi  

 

 

 

ġekil 3.12 4-metil-2-okso-2H-kromen-7-il asetat (12) sentezi  
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10 g (56,81 mmol) (11) bileĢiği ve 4,51 g (56,81 mmol) piridin 250 mL’lik balona 

konulup 100 mL tetrahidrofuranda çözüldü. Ortama yavaĢça 4.51 g (56,81 mmol) asetil 

klorür eklenip 3-4 saat 66 
o
C’de geri soğutucu altında kaynatılarak ürün (12) sentezlendi. 

Ürün buz-su karıĢımına dökülüp hızlı Ģekilde karıĢtırılarak çöktürüldü. Daha sonra ürün 

süzülerek kurutulduktan sonra etanolde kristallendirilerek saflaĢtırıldı (Aist ; Russell ve 

Frye 1941). 

Verim: 11,14 g, % 90.   Erime noktası: 150-151 
o
C 

 

 

3.3.13 8-asetil-7-hidroksi-4-metil-2H-kromen-2-on (13) Sentezi  

 

 

ġekil 3.13 8-asetil-7-hidroksi-4-metil-2H-kromen-2-on (13) sentezi  

 

10 g (45,87 mmol) (12) bileĢiği ve 20,73 g (156 mmol) susuz AlCl3 250 mL’lik balona 

konuldu ve karıĢım 3-5 dakika boyunca hızlı bir Ģekilde karıĢtrıldı. Balon geri soğutucu 

sistemine takılıp ortamdan azot gazı geçirildikten sonra yağ banyosuna yerleĢtirildi. 

Banyonun sıcaklığı 125
o
C’ye hızlı bir Ģekilde, 125

o
C’den 170 

o
C’ye yavaĢca çıkarılarak 

bu sıcaklıkta reaksiyon 5 saat sürdürüldü. Ürün soğutulduktan sonra içersine buzlu su 

döküldü ve 120 mL (m/v)% 6’lık HCl ortama 2-3 saat sürecek Ģekilde eklenerek 

karıĢtırıldı. KarıĢımın tamamının bozulmasını sağlamak için 1-2 saat 40-50 
o
C’de 

banyosunda karıĢtırıldı. KarıĢım süzüldü ve ürün (13) soğuk su ile yıkandı. Bu 

reaksiyonda az miktarda da olsa 8-asetil-7-hidroksi-4-metil-2H-kromen-2-on’un (13) 

izomeri olan 6-asetil-7-hidroksi-4-metil-2H-kromen-2-on oluĢmaktadır. Bu yüzden ürün 

aĢırı etanolde kristallendirilerek ürün saflaĢtırıldı. Literatürde farklı erime noktaları 

verilmiĢtir (Russell ve Frye 1941; Bender ve ark. 1983; Lacova ve ark. 1998; Traven ve 

ark. 2000; Sibirtsev ve ark. 2003; Traven 2004; Ramesh ve ark. 2008) 

Verim: 5 g, % 50.   Erime noktası: 165-168 
o
C 
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3.3.14 8-asetil-4-metil-2-okso-2H-kromen-7-il-metakrilat (14) Sentezi  

 

 

 

ġekil 3.14 8-asetil-4-metil-2-okso-2H-kromen-7-il-metakrilat (14) sentezi  

 

5 g (22,93 mmol) (13) bileĢiği 250 mL’lik üç boyunlu balonda 50-70 mL susuz 

diklormetanda çözüldü ve üzerine 2.32 g (22,93 mmol) trietilamin eklendi. Reaksiyon 

ortamının sıcaklığı tuz-buz banyosunda 0
 o
C’ye düĢene kadar karıĢtırılarak soğutuldu. 

Damlatma hunisine 2,48 g (22,93 mmol) metakriloil klorür konularak reaksiyon 

balonuna sıcaklık 5 
o
C’yi geçmeyecek Ģekilde eklendi ve balonun ağzı kapatılarak 1-2 

saat karıĢtırıldı. Reaksiyon karıĢımı 24 saat herhangi bir iĢleme tabi tutulmadan bir 

kenarda bekletildi ve ürün (14) sentezlendi. Organik faz 50 mL’lik su ile üç kez su 

ekstraksiyon yapıldı. Ürün 3 kez diklormetanda çözülerek n-hekzanda çöktürüldü ve 

saflaĢtırıldı. 

Verim: 5 g, % 76.   Erime noktası: 121-124 
o
C 

 

3.3.15 Poli(8-asetil-4-metil-2-okso-2H-kromen-7-il-metakrilat) (15) Sentezi   

 

 

 

ġekil 3.15 Poli(8-asetil-4-metil-2-okso-2H-kromen-7-il-metakrilat) (15) sentezi   
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1 g (3,67 mmol) (14) bileĢiği polimerizasyon tüpüne konularak 3 mL dioksan içinde 

çözüldü ve monomerin (m/m)% 0,2’si kadar benzoilperoksit  konuldu ve tüp 2-3 dakika 

azot geçirildi. 65 
o
C’de 24 saat boyunca polimerizasyon sürdürüldü. Elde edilen ürün 

(15) etanolde çöktürüldü. Ürün kloroformda süzülerek n-hekzanda çöktürülerek 

saflaĢtırıldı. Elde edilen ürünün saflığı, IR spektrumunda çift bağın kaybolmasını 

gözlemleyerek belirlendi. 

Verim: 0,5 g, % 50.   Erime noktası: 121-124 
o
C 

 

3.3.16 3-(2-amino-1,3-tiyazol-4-il)-2H-kromen-2-on (16) Sentezi   

 

 

 

ġekil 3.16 3-(2-amino-1,3-tiyazol-4-il)-2H-kromen-2-on (16) sentezi   

 

 

5 g (18,7 mmol) (2) bileĢiği ve 1, 44 g (18,7 mmol) tiyoüre 250 mL’lik balona konulup 

60 mL etanolde karıĢtırıldı ve 78 
o
C’de 3 saat soğutucu altında kaynatılarak reaksiyon 

sürdürüldü. KarıĢım soğutuldu ve (m/v)% 5’lik amonyak ile nötralleĢtirildi. Ürün (16) 

süzülüp kuruduktan sonra kloroform ile yıkanıp reaksiyona girmeden kalan maddeler 

uzaklaĢtırıldı. Ürün saflığı yürütücü faz olarak kloroform kullanılıp ince tabaka 

kromatografisiyle kontrol edildi. Ürün etanolde kristalledirilerek saflaĢtırıldı (Koelsch 

1950; Zhuravel ve ark. 2005; Ranjan 2010).  

Verim: 4,2  g, % 91.   Erime noktası: 225-227 
o
C 
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3.3.17 N-(4-(2-okso-2H-kromen-3-il)tiyazol-2-il)metakrilamid (17) Sentezi  

 

 

 

ġekil 3.17 N-(4-(2-okso-2H-kromen-3-il)tiyazol-2-il)metakrilamid (17) sentezi  

 

 

1 g (4,1 mmol) (16) bileĢiği, 0,44 g (4,1 mmol) trietilamin ve 100 ppm hidrokinon 100 

mL’lik iki boyunlu balona konuldu ve karıĢımın tamamı çözünene kadar tetrahidrofuran 

eklendi. Tuz-buz banyosunda sıcaklık 0
 o
C’ye düĢene kadar soğutuldu. Damlatma 

hunisindeki 0,43 g (4,1 mmol) metakriloil klorür reaksiyon balonuna ortamın sıcaklığı 5 

o
C’yi geçmeyecek Ģekilde eklendi ve buz banyosunda 1-2 saat karıĢtırıldı. Daha sonra 2-

3 saat 68 
o
C’de soğutucu altında kaynatılarak ürün sentezlendi. OluĢan trietilamin tuzu 

süzülere ayrıldı ve çözücü evaporatörde uzaklaĢtırıldı. Elde edilen ürün (17) 

kloroformada çözüldü ve n-hekzanda çöktürüldü. Çöken ve çözünen ürün birbirinden 

ayrıldı. Çöken ürün iki kez asetonda çözülüp suda çöktürüldü ve süzülerek kurutuldu. 

Ürün asetonda -46 
o
C’de kristallendirilerek saflaĢtırıldı. Ürünün saflığı, yürütücü faz 

olarak kloroform kullanılıp ince tabaka kromatografisi yapılarak belirlendi. 

Verim: 0,4 g, % 40.   Erime noktası: 207-209 
o
C 
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4. BULGULAR  

 

4.1 3-asetil-2H-kromen-2-on (1) BileĢiği’nin Deneysel Bulguları 

 

Çizelge 4.1 3-asetil-2H-kromen-2-on (1) bileĢiğinin deneysel bulguları  

 

 

Ürün 

 

: 10 g 

 

 

 

Verim :  % 60 

Erime noktası :  119-122 
o
C 

Renk  :  Sarı   

  

Ġnfrared Sonuçları (γ max/cm
−1

, ATR): 

3026 Ar,C-H, gerilme 1674 C=O, gerilme, keton 

2983 C-H, gerilme 1612, 1555 Ar ,C=C, gerilme 

1740 C=O, gerilme, kumarin 1160 C-O, gerilme 

13
C-APT NMR Sonuçları (100 MHz, δ(ppm), CDCl3/TMS) 

C10 195.4 C1 159.2 C9 155.3 

C3 147.4 C7 134.4 C5 130.2 

C6 124.9 C2 124.5 C4 118.2 

C8 116.9 C11 30.5   

* çözücü piki  

1
H-NMR Sonuçları (400 MHz, δ(ppm), CDCl3/TMS): 

H3 

s, 1H 

8.52 H6,8 

m, 2H 

7.69-7.64 H5,7 

m, 2H 

7.39-7.33 

H11 

s, 3H 

2.73     

* çözücü piki  
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4.2 3-(2-bromoasetil)-2H-kromen-2-on (2) BileĢiği’nin Deneysel Bulguları 

 

Çizelge 4.2 3-(2-bromoasetil)-2H-kromen-2-on (2) bileĢiğinin deneysel bulguları 

 

 

Ürün 

 

:  5 g 

 

 

Verim :  % 70 

Erime noktası :  163-165 
o
C 

Renk  :  Açık sarı 

  

Ġnfrared Sonuçları (γ max/cm
−1

 , ATR): 

3025 Ar,C-H, gerilme 1613, 1555 Ar ,C=C, gerilme 

2958 C-H, gerilme 1150 C-O, gerilme 

1729 C=O, gerilme, kumarin 551 (C-Br, gerilme) 

1684 C=O, gerilme, keton   

13
C-NMR Sonuçları (100 MHz, δ(ppm), CDCl3/TMS) 

C10 188.8 C1 158.8 C9 155.4 

C3 149.5 C7 135.1 C5 130.4 

C6 125.3 C2 122.1 C4 118.1 

C8 116.8 C11 35.7   

1
H-NMR Sonuçları (400 MHz, δ(ppm), DMSO-d6 /TMS): 

H3 

s, 1H 

8.84 H5 

 d, 1H 

8.00  

 (J= 7.6 Hz) 

H7 

t, 1H 

7.790 

 (J=7.8 Hz) 

H6,8 

m, 2H 

7.52-7.43 H11 

s, 2H 

4.90  
 

 

* çözücü piki ve su piki 
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4.3  2-okso-2-(2-okso-2H-kromen-3-il)etil metakrilat (3) BileĢiği’nin Deneysel 

Bulguları  

 

Çizelge 4.3 2-okso-2-(2-okso-2H-kromen-3-il)etil metakrilat (3) bileĢiğinin deneysel 

bulguları 

 

 

Ürün 

 

:  1 g 

 

 

Verim :  % 22 

Erime noktası :  149-151 
o
C  

Renk  :  Açık sarı 

  

Ġnfrared Sonuçları (γ max/cm
−1

, ATR): 

3043 Ar,C-H, gerilme 1637  C=C, gerilme 

2967 C-H, gerilme 1602, 1559 Ar ,C=C, gerilme 

1717 C=O, gerilme 1162, 1154 C-O, gerilme 

1694 C=O, gerilme   

13
C-APT NMR Sonuçları (100 MHz, δ(ppm), CDCl3/TMS): 

C10 190.2 C12 166.8 C1 159.2 

C9 155.3 C3 148.9 C13 135.5 

C7 135.0 C5 130.5 C14 126.6 

C6 125.2 C2 122.1 C4 118.1 

C8 116.8 C11 69.3 C15 18.3 

1
H-NMR Sonuçları (400 MHz, δ(ppm), CDCl3/TMS): 

H3 

s, 1H 

8.66 H5,7 

 m, 2H 

7.74-7.70 H6,8 

 m, 2H 

7.43-7.39 

H14b 

s, 1H 

6.28 H14a 

s, 1H 

 5,70  H11 

s, 2H 

5.48 

H15 

s, 3H 

2.04     

* çözücü piki  
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4.4 Poli(2-okso-2-(2-okso-2H-kromen-3-il)etil metakrilat) BileĢiği’nin (4) Deneysel 

Bulguları 

 

Çizelge 4.4 Poli(2-okso-2-(2-okso-2H-kromen-3-il)etil metakrilat) (4) bileĢiğinin 

deneysel bulguları 

 

 

Ürün 

 

:  0,6 g 

     

Verim :  % 60 

Renk  :  Sarı 

Ġnfrared Sonuçları (γ max/cm
−1

 , ATR): 

3056 Ar,C-H, gerilme 1604, 1561 Ar ,C=C, gerilme 

2943 C-H, gerilme 1138 C-O, gerilme 

1722 C=O, gerilme   

1
H-NMR Sonuçları (400 MHz, δ(ppm), DMSO-d6/TMS): 

H3 

s, 1H 

8.71 H5,7 

 d, 2H 

7.70  H6,8 

s, 2H 

7.27 

H11 

s, 2H 

5.42 H14,15 

m, 5H 

2.51-0.20   

* çözücü ve su piki 
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4.5 3-[(1)-1-(hidroksimino)etil]-2H-kromen-2-on (5) BileĢiği’nin Deneysel Bulguları 

 

Çizelge 4.5 3-[(1)-1-(hidroksimino)etil]-2H-kromen-2-on (5) bileĢiğinin deneysel 

bulguları 

 

 

Ürün 

 

:  4,85 g 

 

 

Verim :  % 90 

Erime noktası :  184-185 
o
C 

Renk  :  Beyaz 

  

Ġnfrared Sonuçları (γ max/cm
−1

, ATR): 

3297 OH, gerilme 1697 C=N, gerilme 

3043 Ar,C-H, gerilme 1606, 1568 Ar ,C=C, gerilme 

2927 C-H, gerilme 1126 C-O, gerilme 

1718 C=O, gerilme, kumarin   

13
C- NMR Sonuçları (100 MHz, δ(ppm), DMSO-d6/TMS): 

C10 159.5 C1 153.7 C9 152.1 

C3 141.2 C7 132.5 C5 129.3 

C6 125.6 C2 125.1 C4 119.2 

C8 116.4 C11 13.9   

1
H-NMR Sonuçları (400 MHz, δ(ppm), DMSO-d6/TMS): 

H12 

s, 1H 

11.48 H3 

s, 1H 

8.07 H5 

d,1H 

7.79  

(J=7.6 Hz) 

H7 

t,1H 

7.60   

(J=7.6 Hz) 

H8 

d,1H 

7.39   

(J=8 Hz) 

H6 

t,1H 

7.34  

(J=7.6 Hz) 

H11 

s, 3H 

2.08     

* çözücü ve su piki 
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4.6  3-[1-(metakriloiloksimino)etil]-2h-kromen-2-on (6) BileĢiği’nin Deneysel 

Bulguları 

 

Çizelge 4.6 3-[1-(metakriloiloksimino)etil]-2H-kromen-2-on (6) bileĢiğinin deneysel 

bulguları 

 

 

Ürün 

 

:  5 g 

 

 

Verim :  % 75 

Erime noktası :  97-99 
o
C 

Renk  :  Açık sarı   

Ġnfrared Sonuçları (γ max/cm
−1

, ATR): 

3043 Ar,C-H, gerilme 1704 C=N, gerilme 

2952 C-H, gerilme 1628 C=C, gerilme 

1750 C=O, gerilme 1605, 1572 Ar ,C=C, gerilme 

1717 C=O, gerilme 1108 C-O, gerilme 

13
C- NMR Sonuçları (100 MHz, δ(ppm), DMSO-d6/TMS): 

C12 163.8 C10 163.2 C1 159.0 

C9 154.1 C3 143.7 C7 135.0 

C13 133.6 C14 130.0 C5 127.6 

C6 125.4 C2 123.5 C4 118.8 

C8 116.6 C15 18.5 C11 16.1 

* çözücü piki 

1
H-NMR Sonuçları (400 MHz, δ(ppm), DMSO-d6/TMS): 

H3 

s, 1H 

8.32 H5 

d,1H 

7.90  

(J=8 Hz) 

H7 

t,1H 

7.71  

(J=8 Hz) 

H8 

d,1H 

7.49  

(J= 8.4 Hz) 

H6 

t,1H 

7.42  

(J=7.6 Hz) 

H14a 

s, 1H 

6.21 

H14b 

s, 1 H 

5.85  H11 

s, 3H 

2.35 H15 

s, 3H 

2.20 

* çözücü ve su piki 
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4.7 Poli(3-[1-(metakriloiloksimino)etil]-2H-kromen-2-on) (7) BileĢiği’nin Deneysel 

Bulguları 

 

Çizelge 4.7 Poli(3-[1-(metakriloiloksimino)etil]-2H-kromen-2-on) (7) bileĢiğinin 

deneysel bulguları 

 

 

Ürün 

 

:  0,7 g 

 

Verim :  % 70 

Renk  :  Sarı-turuncu 

Ġnfrared Sonuçları (γ max/cm
−1

 , ATR): 

3056 Ar,C-H, gerilme 1612 Ar ,C=C, gerilme 

2987 C-H, gerilme 1090 C-O, gerilme 

1731 C=O, gerilme   

1
H-NMR Sonuçları (400 MHz, δ(ppm), DMSO-d6/TMS): 

H3 

s, 1H 

8.14 H5,7 

 s, 2H 

7.70 

H6,8 

s, 2H 

7.36 H11,14,15 

m, 8H 

2.51-0.20 

* çözücü ve su piki 
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4.8 3-asetil-7-hidroksi-2H-kromen-2-on (8) BileĢiği’nin Deneysel Bulguları 

 

Çizelge 4.8 3-asetil-7-hidroksi-2H-kromen-2-on (8) bileĢiğinin deneysel bulguları 

 

 

Ürün 

 

:  0,37 g 

 

 

Verim :  % 50 

Erime noktası :  238 
o
C  

Renk  :  Sarı 

  

Ġnfrared Sonuçları (γ max/cm
−1

 , ATR): 

3482 OH, gerilme 1665 C=O, gerilme 

3068 Ar,C-H, gerilme 1603, 1563 Ar ,C=C, gerilme 

2923-2592 C-H, gerilme 1124 C-O, gerilme 

1717 C=O, gerilme, kumarin  

13
C- NMR Sonuçları (100 MHz, δ(ppm), CDCl3 ve DMSO-d6/TMS): 

C10 195.3 C1 164.6 C7 159.9 

C9 157.7 C3 149.2 C2 132.0 

C5 119.2 C6 114.7 C4 111.0 

C8 102.5 C11 30.4   

1
H-NMR Sonuçları (400 MHz, δ(ppm), CDCl3 ve DMSO-d6/TMS): 

H12 

s, 1H 

10.41 H3 

s, 1H 

8.21 H5 

d,1H 

7.25  

(J=8.4 Hz) 

H6 

dd ,1H 

6.58  

(J= 8.4, 2 Hz)  

H8 

d, 1H 

6.52 

 (J= 0.5 Hz) 

H11 

s, 3H 

2.39 

* çözücü ve su piki 
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4.9 3-asetil-2-okso-2H-kromen-7-il metakrilat (9) BileĢiği’nin Deneysel Bulguları 

 

Çizelge 4.9 3-asetil-2-okso-2H-kromen-7-il metakrilat (9) bileĢiğinin deneysel bulguları 

 

 

Ürün 

 

:  0,5  g 

 

 

Verim :  % 75 

Erime noktası : 150-152 
o
C  

Renk  :  Parlak krem 

Ġnfrared Sonuçları (γ max/cm
−1

 , ATR): 

3083 Ar,C-H, gerilme 1637 C=C, gerilme 

2935 C-H, gerilme 1609, 1557 Ar ,C=C, gerilme 

1724 C=O, gerilme 1130 C-O, gerilme 

1685 C=O, gerilme   

13
C- NMR Sonuçları (100 MHz, δ(ppm), CDCl3) 

C10 195.3 C12 164.7 C1 158.9 

C9 156.1 C7 155.6 C3 146.9 

C13 135.1 C2 131.0 C5 128.6 

C14 123.6 C6 119.2 C4 115.9 

C8 110.2 C11 30.5 C15 18.3 

1
H-NMR Sonuçları (400 MHz, δ(ppm), CDCl3 /TMS): 

H3 

s, 1H 

8.53 H5 

d,1H 

7.69  

(J=8.4 Hz) 

H8 

d, 1H 

7.23  

(J=1.6 Hz) 

H6 

dd ,1H 

7.17   

(J= 8.4, 2 Hz 

H14b 

s, 1H 

6.42  H14a 

s, 1H 

5.87 

H11 

s, 3H 

2.75 H15 

s, 3H 

2.10   

* çözücü ve su piki 

 

 



 58 

4.10 Poli(3-asetil-2-okso-2H-kromen-7-il metakrilat) (10) BileĢiği’nin Deneysel 

Bulguları 

 

Çizelge 4.10 Poli(3-asetil-2-okso-2H-kromen-7-il metakrilat) (10) bileĢiğinin deneysel 

bulguları 

 

 

Ürün 

 

:  0,35  g 

 

   

Verim :  % 70 

Renk  :  Beyaz-sarı 

Ġnfrared Sonuçları (γ max/cm
−1

 , ATR): 

3077 Ar,C-H, gerilme 1687 C=O, gerilme 

2966 C-H, gerilme 1606, 1557 Ar ,C=C, gerilme 

1730 C=O, gerilme 1118 C-O, gerilme 

1
H-NMR Sonuçları (400 MHz, δ(ppm), DMSO-d6/TMS):  

H3 

s, 1H 

8.60 H5 

s, 1H 

7.81 H8,6 

s, 2H 

6.87 

Alifatik bölgede (2.5-0.0 ppm) piklerin üst üste çakıĢmasından dolayı integrasyon 

değerleri net olarak yapıyı desteklememektedir. 

* çözücü ve su piki 
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4.11 7-hidroksi-4-metil-2H-kromen-2-on (11) BileĢiği’nin  Deneysel Bulguları 

 

Çizelge 4.11 7-hidroksi-4-metil-2H-kromen-2-on (11) bileĢiğinin deneysel bulguları 

 

 

Ürün 

 

:  10 g 

 

 

Verim :  % 53 

Erime noktası :  185-187 
o
C 

Renk  :  Beyaz 

  

Ġnfrared Sonuçları (γ max/cm
−1

 , ATR): 

3126 OH, gerilme 1672 C=O, gerilme, kumarin 

3011 Ar,C-H, gerilme 1587 Ar ,C=C, gerilme 

2944 C-H, gerilme 1126 C-O, gerilme 

13
C-APT NMR Sonuçları (100 MHz, δ(ppm), DMSO-d6/TMS): 

C1 161.6 C7 160.7 C3 155.3 

C9 154.0 C5 127.0 C6 113.3 

C4 112.4 C2 110.7 C8 102.6 

C10 18.5     

1
H-NMR Sonuçları (400 MHz, δ(ppm), DMSO-d6/TMS): 

H11 

s, 1H 

10.54 

  

H5 

d,1H  

7.58   

(J= 8.4 Hz)  

H6 

dd,1H 

6.79  

(J= 8.8, 2 Hz) 

H8 

s, 1H 

6.70 H2 

s, 1H 

6.12 H10 

s, 3H 

2.35 

* çözücü piki 
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4.12 4-metil-2-okso-2H-kromen-7-il asetat (12) BileĢiği’nin Deneysel Bulguları 

 

Çizelge 4.12 4-metil-2-okso-2H-kromen-7-il asetat (12) bileĢiğinin deneysel bulguları 

 

 

Ürün 

 

:  11,14 g 

 

 

Verim :  % 90 

Erime noktası :  150-151 
o
C 

Renk  :  Beyaz 

  

Ġnfrared Sonuçları (γ max/cm
−1

 , ATR): 

3052 Ar,C-H, gerilme 1725 C=O, gerilme 

2937 C-H, gerilme 1622 Ar ,C=C, gerilme 

1755 C=O, gerilme, kumarin 1130 C-O, gerilme 

13
C-APT NMR Sonuçları (100 MHz, δ(ppm), CDCl3/TMS): 

C11 168.7 C1 160.4 C9 154.1 

C7 153.0 C3 151.9 C5 125.3 

C6 118.0 C4 117.8 C2 114.5 

C8 110.4 C12 21.1 C10 18.7 

1
H-NMR Sonuçları (400 MHz, δ(ppm), CDCl3/TMS): 

H5 

dd,1H 

7.62   

(J=8.8, 2 Hz) 

H6,8 

m, 2H 

7.18-7.02  H2 

s, 1H 

6.28  

H10 

s, 3H 

2.44  H12 

s, 3H 

2.35   

* çözücü piki 
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4.13 8-asetil-7-hidroksi-4-metil-2H-kromen-2-on (13) BileĢiği’nin Deneysel 

Bulguları 

 

Çizelge 4.13 8-asetil-7-hidroksi-4-metil-2H-kromen-2-on (13) bileĢiğinin deneysel 

bulguları 

 

 

Ürün 

 

:  5 g 

 

 

Verim :  % 50 

Erime noktası : 165-168 
o
C  

Renk  :  Sarı 

  

Ġnfrared Sonuçları (γ max/cm
−1

 , ATR): 

3088  Ar,C-H, gerilme 1707 C=O, gerilme 

2925 C-H, gerilme 1633 Ar ,C=C, gerilme 

1734 C=O, gerilme, kumarin 1169 C-O, gerilme 

13
C- NMR Sonuçları (100 MHz, δ(ppm), CDCl3/TMS): 

C12 204.4 C7 166.7 C1 159.4 

C9 155.2 C3 153.1 C5 131.3 

C6 115.1 C4 111.9 C2 111.1 

C8 109.3 C13 34.0 C10 19.2 

1
H-NMR Sonuçları (400 MHz, δ(ppm), CDCl3/TMS): 

H11 

s, 1H 

13.60  H5 

d,1H 

7.68  

(J=9.2 Hz) 

H6 

d,1H 

6.92  

(J=8.8 Hz) 

H2 

s, 1H 

6.17 H13 

s, 3H 

2.96  H10 

s, 3H 

2.43 

* çözücü piki 
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4.14 8-asetil-4-metil-2-okso-2H-kromen-7-il-metakrilat (14) BileĢiği’nin Deneysel 

Bulguları 

 

Çizelge 4.14 8-asetil-4-metil-2-okso-2H-kromen-7-il-metakrilat (14) bileĢiğinin 

deneysel bulguları 

 

 

Ürün 

 

:  5 g 

 

Verim :  % 76 

Erime noktası : 121-124 
o
C  

Renk  :  Beyaz  

Ġnfrared Sonuçları (γ max/cm
−1

 , ATR): 

3082  Ar,C-H, gerilme 1705 C=O, gerilme 

2985 C-H, gerilme 1630 Ar ,C=C, gerilme 

1752 C=O, gerilme 1145 C-O, gerilme 

1727 C=O, gerilme   

13
C- NMR Sonuçları (100 MHz, δ(ppm), CDCl3/TMS): 

C16 197.8 C12 165.1 C1 159.1 

C7 151.9 C9 150.9 C3 149.6 

C13 134.8 C14 128.8 C5 126.4 

C8 123.5 C6 119.0 C4 118.0 

C2 114.7 C17 32.0 C10 18.9 

C15 18.2     

1
H-NMR Sonuçları (400 MHz, δ(ppm), CDCl3/TMS): 

H8 

d, 1H 

7.70  

(J= 8.4 Hz) 

H6 

d,1H 

7.17  

(J=8.8 Hz) 

H14a 

s, 1H 

6.35 

H2 

s, 1H 

6.32 H14b 

s, 1H 

5.82 H17 

s, 3H 

2.67 

H10 

s, 3H 

2.47 H15 

s, 3H 

2.05   

* çözücü piki 
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4.15 Poli(8-asetil-4-metil-2-okso-2H-kromen-7-il-metakrilat) (15) BileĢiği’nin  

Deneysel Bulguları 

 

Çizelge 4.15 Poli(8-asetil-4-metil-2-okso-2H-kromen-7-il-metakrilat) (15) bileĢiğinin 

deneysel bulguları 

 

 

Ürün 

 

:  0,5 g 

 

 

Verim :  % 50 

Renk  :  Beyaz 

Ġnfrared Sonuçları (γ max/cm
−1

 , ATR): 

3085 Ar,C-H, gerilme 1705 C=O, gerilme 

2969 C-H, gerilme 1630 Ar ,C=C, gerilme 

1737 C=O, gerilme 1100 C-O, gerilme 

1
H-NMR Sonuçları (400 MHz, δ(ppm), CDCl3/TMS): 

H5 

s, 1H 

7.59 H6 

 s, 2H 

7.37 

H2 

s, 2H 

6.21 H10,11,15,14  

m, 11H 

2.70-1.00 

* çözücü ve su piki 
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4.16 3-(2-amino-1,3-tiyazol-4-il)-2H-kromen-2-on (16) BileĢiği’nin  Deneysel 

Bulguları 

 

Çizelge 4.16 3-(2-amino-1,3-tiyazol-4-il)-2H-kromen-2-on (16) bileĢiğinin deneysel 

bulguları 

 

 

Ürün 

 

:  4,2  g 

 

 

Verim :  % 91 

Erime noktası :  225-227 
o
C 

Renk  :  Sarı 

  

Ġnfrared Sonuçları (γ max/cm
−1

 , ATR): 

3377  N-H, gerilme 1695 C=O, gerilme, kumarin 

3154 Ar,C-H, gerilme 1603, 1535 Ar ,C=C, gerilme 

2963 C-H, gerilme 1096 C-O, gerilme 

13
C- NMR Sonuçları (100 MHz, δ(ppm), DMSO-d6/TMS): 

C12 167,8 C1 159,2 C9 152,5 

C10 143,7 C3 138,5 C7 131,8 

C5 129,0 C6 125,0 C4 120,9 

C8 119,7 C11 116,2 C2 109,2 

1
H-NMR Sonuçları (400 MHz, δ(ppm), DMSO-d6/TMS): 

H3 

s, 1H 

8.48 H5 

 d, 1H 

7.79   

(J= 7.6 Hz) 

H7 

t, 1H 

7. 57  

(J=7.6 Hz) 

H11 

s, 1H 

7.51  H8 

d, 1H  

7.40  

(J=8.4 Hz) 

H6 

t, 1H 

7,33  

(J=7.6 Hz) 

H13 

s, 2H 

7.18     
 

* çözücü ve su  piki 
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4.17 N-(4-(2-okso-2H-kromen-3-il)tiyazol-2-il)metakrilamid (17) BileĢiği’nin 

Deneysel Bulguları  

 

Çizelge 4.17 N-(4-(2-okso-2H-kromen-3-il)tiyazol-2-il)metakrilamid (17) bileĢiğinin 

deneysel bulguları 

 

Ürün :  0,4 g 

 

Verim :  % 40 

Erime noktası :   207-209 
o
C 

Renk  :  Açık sarı 

  

Ġnfrared Sonuçları (γ max/cm
−1

 , ATR): 

3133 Ar,C-H, gerilme 1628 C=C, gerilme 

3074 C-H, gerilme 1609, 1541 Ar ,C=C, gerilme 

1727 C=O,gerilme, kumarin 1093 C-O, gerilme 

13
C- NMR Sonuçları (100 MHz, δ(ppm), DMSO-d6/TMS): 

C14 166.9 C12 159.2 C1 158.5 

C9 152.9 C3 142.6 C10 138.9 

C15 138.0 C2 132.2 C7 129.2 

C5 125.2 C6 123.8 C4 120.9 

C16 119.5 C8 116.4 C11 114.9 

C17 18.8     

1
H-NMR Sonuçları (400 MHz, δ(ppm), DMSO-d6/TMS): 

H13 

s, 1H 

12.33   H11 

 s, 1H 

8.64 H3 

s, 1H 

8.01 

H5 

d,  1H 

7.81  

(J=7.6 Hz) 

H7 

t, 1H 

7.64  

(J=7.6 Hz) 

H8 

d, 1H 

7.46  

(J=7.6 Hz) 

H6 

t, 1H 

7.39  

(J=7.6 Hz) 

H16b 

s, 1H 

6.14 H16a 

s, 1H 

5.72 

 

H17 

s, 3H 

2.00 
 

 
 

 

* çözücü  ve su piki 
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5.  TARTIġMA VE SONUÇ 

 

Bu çalıĢmada kumarin halkası içeren monomerlerin sentezi için gerekli olan  (2), (5), 

(8), (13), (16) bileĢikler sentezlendikten sonra (3), (6), (9), (14) ve (17) metakrilat 

monomerleri sentezlendi. Bu monomerlerden de (4), (7), (10) ve (15) homopolimerleri 

sentezlendi.  

 

(2) nolu bileĢik sodyum metakrilat ile uygun Ģartlarda reaksiyona sokularak monomer (3) 

sentezlendi. (2) nolu bileĢiğin IR spektrumunda (C-Br, gerilme) 450 cm
-1
’deki pik 

kaybolmuĢ ve (3) nolu bileĢiğin IR spektrumunda (C=C, gerilme) 1637 cm
-1’

de yeni pik 

oluĢmuĢtur. (3) nolu bileĢiğin 
1
H-NMR spektrumunda (s, H, =CH2) 5.70 ppm ve (s, H, 

=CH2) 6.28 ppm’de alken karbonuna ait sinyaller ile  (s, 3H, -CH3) 2.04 ppm’de yeni 

sinyaller oluĢmuĢtur. (3) nolu bileĢiğin 
13

C-APT NMR spektrumunda (=CH2) 126.6 ppm 

ve (=C) 135.5 ppm’de alken karbonuna ait sinyaller ile (C=O, ester) 166.8 ppm ve (-

CH3) 18.3 ppm’de yeni sinyaller oluĢmuĢtur. Tüm veriler (3) nolu bileĢiğin yapısını 

doğrulamaktadır. 

 

(3) nolu bileĢikten, serbest radikal polimerizasyonu ile homopolimer (4) sentezlendi. (3) 

nolu bileĢiğin IR spektrumunda  (C=C, gerilme) 1637 cm
-1’

deki pik kaybolmuĢtur. (3) 

nolu bileĢiğin 
1
H-NMR spektrumunda (s, H, =CH2) 5.70 ppm ve (s, H, =CH2) 6.28 

ppm’de alkene ait sinyaller kaybolmuĢtur. Alifatik bölgede (2.50-0.20 ppm) toplamda 5 

proton yayvan Ģekilde gözlenmiĢtir. TGA sonucunda termal bozunma sıcaklığı 279 
o
C 

olarak bulunmuĢtur. Tüm veriler (4) nolu bileĢiğin yapısını doğrulamaktadır. 

 

 (5) nolu bileĢik metakriloil klorür ile uygun Ģartlarda reaksiyona sokularak monomer 

(6) sentezlendi. (5) nolu bileĢiğin IR spektrumunda  (OH, gerilme) 3297 cm
-1
’deki pik 

kaybolmuĢ ve (6) nolu bileĢiğin IR spektrumunda  (C=C, gerilme) 1628 cm
-1
’de pik 

oluĢmuĢtur. (6) nolu bileĢiğin 
1
H-NMR spektrumunda alken karbonuna ait (s, H, =CH2) 

5.70 ppm ve (s, H, =CH2) 6.28 ppm’deki sinyaller ile (s, 3H, -CH3) 2.35 ppm’deki 

sinyal oluĢmuĢ ve (5) nolu bileĢikteki (s, H, -OH) 11.48 ppm’deki sinyal kaybolmuĢtur. 

(6) nolu bileĢiğin 
13

C-APT NMR spektrumunda alken karbonuna ait (=CH2) 130.0 ppm 
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ve (=C) 133.6 ppm’de sinyaller ile (-CH3) 18.5 ppm ve (C=O, ester) 163.8 ppm’de yeni 

sinyaller oluĢmuĢtur. Tüm veriler (6) nolu bileĢiğin yapısını doğrulamaktadır. 

 

(6) nolu bileĢikten, serbest radikal polimerizasyonu ile homopolimer (7) sentezlendi. (6) 

nolu bileĢiğin IR spektrumunda (C=C, gerilme) 1628 cm
-1’

deki pik kaybolmuĢ ve (7) 

nolu bileĢiğin spektrumunda piklerin bazıları kayıp yayvanlaĢmıĢtır. (6) nolu bileĢiğin 

1
H-NMR spektrumunda (s, H, =CH2) 5.85 ppm ve (s, H, =CH2) 6.21 ppm’de alkene ait 

sinyaller kaybolmuĢtur. (7) nolu bileĢiğin 
1
H-NMR spektrumunda alifatik bölgede 2.51-

0.20 toplamda 5 proton yayvan Ģekilde gözlenmiĢtir. TGA sonucunda termal bozunma 

sıcaklığı 201 
o
C olarak bulunmuĢtur. Tüm veriler (7) nolu bileĢiğin yapısını 

doğrulamaktadır. 

 

(6) nolu bileĢiğin radikal baĢlatıcı olarak benzoilperoksit kullanılarak yapılmak istenilen 

polimerizasyonu UV ıĢığı altında da gerçekleĢmektedir.  

 

 (8) nolu bileĢik metakriloil klorür ile uygun Ģartlarda reaksiyona sokularak monomer 

(9) sentezlendi. (9) nolu bileĢiğin IR spektrumunda 1637 cm
-1
’de pik oluĢmuĢtur. (9) 

nolu bileĢiğin 
1
H-NMR spektrumunda (s, H, -OH) 10.41 ppm’deki sinyal kaybolup 

alken karbonuna ait (s, H, =CH2) 6.42 ppm ve (s, H, =CH2) 5.87 ppm’deki sinyaller ile 

(s, 3H, -CH3)  2.10 ppm’de yeni bir metil sinyali oluĢmuĢtur. (9) nolu bileĢiğin 
13

C-

NMR spektrumunda alken karbonuna ait (=CH2) 123.6 ppm ve (=C) 135.1 ppm’de 

sinyaller ile (-CH3) 18.3 ppm ve (C=O, ester) 164.7 ppm’de yeni sinyaller oluĢmuĢtur. 

Tüm veriler (9) nolu bileĢiğin yapısını doğrulamaktadır. 

 

(9) nolu bileĢikten, serbest radikal polimerizasyonu ile homopolimer (10) sentezlendi. 

(10) nolu bileĢiğin IR spektrumunda  (C=C, gerilme) 1637 cm
-1
’deki pik kaybolmuĢtur. 

(9) nolu bileĢiğin 
1
H-NMR spektrumunda (s, H, =CH2) 6.42 ppm ve (s, H, =CH2) 5.87 

ppm’de alkene ait sinyaller kaybolmuĢtur. Alifatik bölgedeki protonların çözücü pikleri 

ile çakıĢmasından dolayı tam olarak proton sayısı tespit edilememiĢtir. Fakat çift bağ 

piklerinin kaybolmasından, polimerin sentezlendiği anlaĢılmaktadır. TGA sonucunda 

termal bozunma sıcaklığı 165 
o
C olarak bulunmuĢtur. Tüm veriler (10) nolu bileĢiğin 

yapısını doğrular niteliktedir 
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 (13) nolu bileĢik metakriloil klorür ile uygun Ģartlarda reaksiyona sokularak monomer 

(14) sentezlendi. (14) nolu bileĢiğin IR spektrumunda  (C=O, gerilme) 1745 cm
-1

, (C=O, 

gerilme, kumarin) 1725 cm
-1

 ve 1705 cm
-1

 (C=O, gerilme) olmak üzere üç tane karbonil 

piki gözlemlenmiĢtir. Ayrıca (13) nolu bileĢiğin IR spektrumunda 1633 cm
-1
’de pik 

gözlendiğinden, piklerin üst üste gelmesinden dolayı  (14) nolu bileĢiğindeki C=C 

gerilme piki gözlemlenememiĢtir. (14) nolu bileĢiğin 
1
H-NMR spektrumunda (s, H, -

OH) 13.60 ppm’deki sinyal kaybolup alken karbonuna ait (s, H, =CH2) 5.82 ppm ve (s, 

H, =CH2) 6.63 ppm’deki sinyaller ile (s, 3H, -CH3)  2.05 ppm’de yeni bir metil sinyali 

oluĢmuĢtur. (14) nolu bileĢiğin 
13

C-NMR spektrumunda (=CH2) 128.8 ppm ve (=C) 

134.8 ppm’de alken karbonuna ait sinyaller ile (C=O, ester) 165.1 ppm ve (-CH3) 18.2 

ppm’de yeni sinyaller oluĢmuĢtur. Tüm veriler (14) nolu bileĢiğin yapısını 

doğrulamaktadır. 

 

(14) nolu bileĢikten, serbest radikal polimerizasyonu ile homopolimer (15) sentezlendi. 

(13) nolu bileĢiğin IR spektrumunda 1633 cm
-1
’de pik gözlendiğinden piklerin üst üste 

gelmesinden dolayı (14) nolu bileĢikte ekstra görülmesi gereken C=C gerilme piki 

gözlemlenememiĢtir. Polimerizasyon sonucuda (15) nolu bileĢiğin IR spektrumunda 

1633 cm
-1
’de pik kaybolması gözlenmemiĢtir. (14) nolu bileĢiğin 

1
H-NMR 

spektrumunda (s, H, =CH2) 5.82 ppm ve (s, H, =CH2) 6.63 ppm’de alkene ait sinyaller 

kaybolmuĢtur.
 
TGA sonucunda termal bozunma sıcaklığı 318 

o
C olarak bulunmuĢtur. 

Tüm veriler (15) nolu bileĢiğin yapısını doğrulamaktadır. 

 

(16) nolu bileĢiği metakriloil klorür ile uygun Ģartlarda reaksiyona sokularak monomer 

(17) sentezlendi. (16) nolu bileĢiğin IR spektrumunda (N-H, gerilme) 3377 cm
-1
’deki 

pik kaymıĢ ve pik Ģiddeti azalmıĢtır. Ayrıca (17) nolu bileĢiğin IR spektrumunda (C=C, 

gerilme) 1628 cm
-1
’de pik oluĢmuĢtur. (17) nolu bileĢiğin 

1
H-NMR spektrumunda alken 

karbonuna ait (s, H, =CH2) 5.72 ppm ve (s, H, =CH2) 6.04 ppm’deki sinyaller ile (s, 3H, 

-CH3) 2,00 ppm’deki sinyal oluĢmuĢ ve (16) nolu bileĢikteki (s, 2H, -NH2) 7.18 

ppm’deki sinyalin kaybolup yerine (s,1H, -NH-) 12.33 ppm’de yeni sinyal oluĢmuĢtur. 

(17) nolu bileĢiğin 
13

C-NMR spektrumunda alken karbonuna ait (=CH2) 119.5 ppm ve 
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(=C) 138.0 ppm’de sinyaller ile (-CH3) 18.8 ppm ve (C=O, ester) 166.9 ppm’de yeni 

sinyaller oluĢmuĢtur. Tüm veriler (17) nolu bileĢiğin yapısını doğrulamaktadır.  

 

Sonuç olarak  (3), (6), (9), (14) ve (17) monomer ile bu monomerlerin (4), (7), (10) ve 

(15) homopolimerlerinin sentezleri gerçekleĢtirildi. Serbest radikal polimerizsayon 

yöntemiyle (17) nolu bileĢiğin polimerizasyonu gerçekleĢtirilememiĢtir. Ġlerleyen 

zamanda polimerizasyon için farklı teknikler kullanılarak polimerizasyon 

gerçekleĢtirilmeye çalıĢılacaktır. Sentezlenen bileĢiklerin karakterizasyonuna ait veriler 

yapıları desteklemektedir. 

 

Yapılan bu tezde, nükleofilik ve elektrofilik yer değiĢtime tepkimelerinin yanı sıra 

kondenzasyon ve çevrilme reaksiyonlarını da çalıĢılmıĢtır. Yan grup olarak bulunan 

kumarin halkalarıyla polimerin ana zinciri arasındaki mesafenin uzatılması ve kumarin 

halkasına bağlı grupların değiĢtirilmesiyle polimerlere ait farklı özelliklerin ortaya 

çıktığı görülmüĢtür.  
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ġekil 6.1 3-asetil-2H-kromen-2-on  (1) FT-IR spektrumu 

 

 

ġekil 6.2 3-asetil-2H-kromen-2-on  (1) 
1
H-NMR  spektrumu 

 

 

ġekil 6.3 3-asetil-2H-kromen-2-on  (1) 
13

C-APT NMR spektrumu 
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ġekil 6.4 3-(2-bromoasetil)-2H-kromen-2-on (2) FT-IR spektrumu 

 

 
ġekil 6.5 3-(2-bromoasetil)-2H-kromen-2-on (2) 

1
H-NMR spektrumu 

 

 
ġekil 6.6 3-(2-bromoasetil)-2H-kromen-2-on (2)   

13
C-NMR spektrumu 
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ġekil 6.7 2-okso-2-(2-okso-2H-kromen-3-il)etil metakrilat (3) FT-IR spektrumu 

 

ġekil 6.8 2-okso-2-(2-okso-2H-kromen-3-il)etil metakrilat (3) 
1
H-NMR spektrumu 

 

ġekil 6.9 2-okso-2-(2-okso-2H-kromen-3-il)etil metakrilat (3) 
13

C-APT NMR 

spektrumu 
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ġekil 6.10 Poli(2-okso-2-(2-okso-2H-kromen-3-il)etil metakrilat) (4) FT-IR spektrumu 

 

 

ġekil 6.11 Poli(2-okso-2-(2-okso-2H-kromen-3-il)etil metakrilat) (4) 
1
H-NMR  

spektrumu 
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ġekil 6.12 Poli(2-okso-2-(2-okso-2H-kromen-3-il)etil metakrilat) (4) TGA eğrisi 
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ġekil 6.13 3-[(1)-1-(hidroksimino)etil]-2H-kromen-2-on (5) FT-IR spektrumu 

 

 

ġekil 6.14 3-[(1)-1-(hidroksimino)etil]-2H-kromen-2-on (5) 
1
H-NMR spektrumu 

 

ġekil 6.15 3-[(1)-1-(hidroksimino)etil]-2H-kromen-2-on (5) 
13

C-NMR spektrumu 
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ġekil 6.16 3-[1-(metakriloiloksimino)etil]-2H-kromen-2-on (6) FT-IR spektrumu 

 

ġekil 6.17 3-[1-(metakriloiloksimino)etil]-2H-kromen-2-on (6) 
1
H-NMR spektrumu 

 

ġekil 6.18 3-[1-(metakriloiloksimino)etil]-2H-kromen-2-on (6) 
13

C-NMR spektrumu 
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ġekil 6.19 Poli(3-[1-(metakriloiloksimino)etil]-2H-kromen-2-on) (7) FT-IR spektrumu 

 

 

ġekil 6.20 Poli(3-[1-(metakriloiloksimino)etil]-2H-kromen-2-on) (7) 
1
H-NMR 

spektrumu 
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ġekil 6.21 Poli(3-[1-(metakriloiloksimino)etil]-2H-kromen-2-on) (7) TGA eğrisi 
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ġekil 6.22 3-asetil-7-hidroksi-2H-kromen-2-on  (8) FT-IR spektrumu 

 
ġekil 6.23 3-asetil-7-hidroksi-2H-kromen-2-on   (8)  

1
H-NMR spektrumu  

 

ġekil 6.24 3-asetil-7-hidroksi-2H-kromen-2-on  (8)  
13

C-NMR spektrumu 
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ġekil 6.25 3-asetil-2-okso-2H-kromen-7-il metakrilat   (9) FT-IR spektrumu 

 

ġekil 6.26 3-asetil-2-okso-2H-kromen-7-il metakrilat   (9) 
1
H-NMR spektrumu 

 

ġekil 6.27 3-asetil-2-okso-2H-kromen-7-il metakrilat   (9) 
13

C-NMR spektrumu 
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ġekil 6.28 Poli(3-asetil-2-okso-2H-kromen-7-il metakrilat) (10) FT-IR spektrumu 

 

 

 

ġekil 6.29 Poli(3-asetil-2-okso-2H-kromen-7-il metakrilat) (10) 
1
H-NMR spektrumu 
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ġekil 6.30 Poli(3-asetil-2-okso-2H-kromen-7-il metakrilat) (10) TGA eğrisi 
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ġekil 6.31 7-hidroksi-4-metil-2H-kromen-2-on  (11)  FT-IR spektrumu 

 

 

 ġekil 6.32 7-hidroksi-4-metil-2H-kromen-2-on  (11)  
1
H-NMR  spektrumu  

 

 
 

ġekil 6.33 7-hidroksi-4-metil-2H-kromen-2-on  (11)  
13

C-APT NMR spektrumu 
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ġekil 6.34 4-metil-2-okso-2H-kromen-7-il asetat  (12) FT-IR spektrumu 

 

 

ġekil 6.35 4-metil-2-okso-2H-kromen-7-il asetat  (12) 
1
H-NMR spektrumu 

 

ġekil 6.36 4-metil-2-oxo-2H-kromen-7-il asetat  (12) 
13

C-APT NMR spektrumu 
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ġekil 6.37 8-asetil-7-hidroksi-4-metil-2H-kromen-2-on (13)  FT-IR spektrumu  

 

 

ġekil 6.38 8-asetil-7-hidroksi-4-metil-2H-kromen-2-on (13) 
1
H-NMR  spektrumu 

 

 

ġekil 6.39 8-asetil-7-hidroksi-4-metil-2H-kromen-2-on (13)  
13

C- NMR spektrumu 
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ġekil 6.40 8-asetil-4-metil-2-okso-2H-kromen-7-il-metakrilat  (14) FT-IR spektrumu 

 

ġekil 6.41 8-asetil-4-metil-2-okso-2H-kromen-7-il-metakrilat  (14) 
1
H-NMR  spektrumu 

 

ġekil 6.42 8-asetil-4-metil-2-okso-2H-kromen-7-il-metakrilat  (14) 
13

C-NMR spektrumu 
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ġekil 6.43 Poli(8-asetil-4-metil-2-okso-2H-kromen-7-il-metakrilat)  (15) FT-IR 

spektrumu  

 

 

ġekil 6.44 Poli(8-asetil-4-metil-2-okso-2H-kromen-7-il-metakrilat)   (15)  
1
H-NMR 

spektrumu 
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ġekil 6.45 Poli(8-asetil-4-metil-2-okso-2H-kromen-7-il-metakrilat)   (15)  TGA eğrisi 
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ġekil 6.46 3-(2-amino-1,3-tiyazol-4-il)-2H-kromen-2-on (16) FT-IR spektrumu 

 

 

ġekil 6.47 3-(2-amino-1,3-tiyazol-4-il)-2H-kromen-2-on  (16) 
1
H-NMR  spektrumu 

 

ġekil 6.48 3-(2-amino-1,3-tiyazol-4-il)-2H-kromen-2-on  (16) 
13

C- NMR spektrumu 
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ġekil 6.49 N-(4-(2-okso-2H-kromen-3-il)tiyazol-2-il)metakrilamid  (17) FT-IR 

spektrumu 

 
ġekil 6.50 N-(4-(2-okso-2H-kromen-3-il)tiyazol-2-il)metakrilamid  (17)  

1
H-NMR  

spektrumu  

  
ġekil 6.51 N-(4-(2-okso-2H-kromen-3-il)tiyazol-2-il)metakrilamid  (17) 

13
C- NMR 

spektrumu 
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