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ÖZET  

Yüksek Lisans Tezi   

BAZI 2-(4H-[1,2,4]TR AZOL-3- L-SULFAN L)-ASETAM T TÜREVLER N N 
SENTEZ

   

Tekin KESER   

F rat Üniversitesi 

Fen Bilimleri Enstitüsü 

Kimya Anabilim Dal

  

2006, Sayfa: V+72  

Bu çal mada, hidrazit türevlerinin, alkil/aril izotiyosiyanatlar ile reaksiyonundan olu an 

1,4-disübstitüe tiyosemikarbazitlerin halkala mas sonucu 1,2,4-triazol halkas ihtiva eden çe itli 

bile ikler, ve alkil/aril asetamit klorürler sentezlendi. Sentezi gerçekle tirilen 1,2,4-triazol halkas 

içeren bile iklerin tiyol formlar ndan K2CO3/aseton ortam nda asetamit klorürlerle etkile tirilerek 

yeni 2-(4H-[1,2,4]Triazol-3-il-sulfanil)-asetamit türevlerine geçildi. 

Safla t rma i lemleri için, destilasyon ve kristalizasyon yöntemleri kullan ld . Sentezlenen 

bile iklerin yap lar , FT-IR, 1H-NMR ve 13C-NMR teknikleri ile karakterize edildi. 

Anahtar Kelimeler : 1,2,4-Triazol, Ditiyokarbamat, Asetamit      
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ABSTRACT  

Master Thesis   

SYNTHESIS OF SOME COMPOUNDS INCLUDING 2-(4H-[1,2,4]TRIAZOLE-3-YL-
SULFANYL)-ACETAMIT   

Tekin KESER   

F rat University 

Graduate School of Natural and Applied Sciences, 

Department of Chemistry  

2006, Page: V+72  

In this work, various compounds including ring 1,2,4-Triazol were synthesized by 

cyclization of corresponding 1,4-disubstituted tiyosemicarbazides from the reactions of hydrazide 

compounds with alkyl/aryl isotiyocyanates were prepared form of 1,2,4-triazol and derivatives were 

prepared by Synthes s of some compounds includ ng 2-(4H-[1,2,4]Triazole-3-yl-sulfanyl)-Acetamit 

Destilation and crytalization tecniques were used in purification procedures. Structure of 

compounds Synthesized were characterized by, FT-IR, 1H-NMR, and 13C-NMR. tecniques.  

Keywords: 1,2,4-Triazol, Ditiyocarbamate, Acetamit           
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1. G R   

Son zamanlarda organik kimya alan nda özelikle organik sentezlerde önemli problemlerden 

birisi geni antimikrobiyal ve biyolojik aktiviteye sahip polifonksiyonel ve heteroatom ihtiva eden 

halkal bile iklerin sentezi olu turmaktad r.   

Karbohidrazitlerin halka kapanma reaksiyonlar , üzerinde çokça çal lan ve iyi bilinen bir 

konudur. Bu reaksiyonlarla, 1,3,4-oksadiazol, 1,3,4-tiyadiazol ve 1,2,4-triazol gibi üç heteroatomlu 

be üyeli heterosiklik bile ikler olu ur [1].   

Sübstitüe tiyosemikarbazitler ve bunlardan sentezlenen triazol bile iklerinin önemli 

derecede in vitro (canl d ) antibakteriyel aktiviteye sahip oldu u gözlenmi tir [2].   

Baz ariltiyosemikarbazit türevleri ve bunlardan sentezlenen triazol ve onlar n heterosiklik 

türevleri antifungal [3], antibakteriyel [4], antikanser [5], antiviral [6] ve antimikrobiyal [7] 

özellikler gösterdi i saptanm t r. 

4-aril-3-(2-hidroksi-3,5-dibrom fenil)-5-(4-aril allopanoil metiltiyo) 1,2,4 triazol 

bile iklerinin fare karaci eri ve beynindeki monoamin oksidaz enzimini inhibe etti i gözlenmi tir. 

Bu bile ik grubu üzerinde yap lan çal malarda enzim inhibisyon aktivitesinin yap ya kat lan 

sübstitüentlerin pozisyonundan etkilendi i 1,2,4-triazol yap s n

 

inhibitasyonu artt rd ortaya 

ç km t r [3].  

1-(2,4-diklorobenzoil)-4-aril tiyosemikarbazitler ve bunlardan sentezlenen triazol 

bile iklerinin önemli derecede in vitro (canl d ) antibakteriyel aktiviteye sahip oldu u sonucuna 

var lm t r. Tiyosemikarbazitler, triazol bile iklerine nazaran daha fazla antibakteriyel etki 

göstermi tir. Ancak 3-(2,4-diklorofenil)-4-amino-1,2,4-triazol-5-tiol bile i inde test edilen 

organizmalara kar çok yüksek inhibisyon etkisi gözlenmi tir [8]. 

3-ariloksimetil-4-(5-nitro-2-furfurilidene amino)-mercapto-1,2,4-triazol bile i inin disk 

difüzyon tekni i ve standart olarak furazin kullan larak antibakteriyel aktivitesi test edilmi , yüksek 

derecede in vitro antibakteriyel etki gözlenmi tir. Triazol yap s na p-bromo fenoksimetilin 

kat l m yla bu etki daha fazla olmu tur [9]. 

1-açiltiyosemikarbazit, 1,3,4-oksadiazol, 1,3,4-tiyadiazol ve 1,2,4-triazol-3-tiyon 

türevleri, ate dü ürücü ve mide a r lar n (ülser, gastrit) iyile tirici etkisi oldu u saptanm t r. 

Ayr ca sentezlenen bu bile iklerde herhangi bir yan etkiye rastlan lmam t r [10]. 

Triazol türevlerinden önemli bitki koruyucu özellikte olan bile ikler örne in sis ve dona 

kar koru ucu 1-[4-klor-fenoksi-1lt-1,2,4-triazol]-metil-tersiyer bütilketon (Bayleton) çok etkilidir. 
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CH3
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CH3

CH3

N

N
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ndol içeren 1,3,4-tiyadiazol ve 1,2,4-triazol türevleri, fareler üzerinde spesifik testler olarak 

uygulanm ve bu testler sonucunda bu maddelerin kan-beyin hücrelerinin geli mesini sa lad , 

depresyonu azaltt saptanm t r [11]. 

Son zamanlarda yap lan ara t rmalar 1,2,4-triazol, 1,3,4- tiyadiazol, 1,3,4-oksadiazol 

halkas içeren moleküllerin önemli aktivitelere (Analgetik, antiastimatik, diüretik antifungal, 

antibakteriyel ve antiviral) sahip moleküller oldu unu göstermi tir [3-7].  

1,2,4-triazol halkas ve sülfanil-asetamit ihtiva eden bile ikler anti mikrobial ve toksit 

etkileri bilinmektedir [12,13,14].Bu aç dan bak ld nda sentezledi imiz bu maddeler, hekimlere ve 

farmakologlara yeni çal ma alanlar olu turaca kanaatindeyiz.   

1.1.  Tiyosemikarbazidler   

Karbonik asit ve tiyoüre türevi olan tiyosemikarbazidler, hidrazin karboksiamin olarak ta 

bilinirler. Sübstitüentlerin konumunu gösterebilmek amac yla hidrazin k sm na ait azot atomundan 

ba lanarak numaraland r l r. 

NH2 NH

S

NH2

1 2 3

4  

1.1.1.  Elde Edili leri   

1.1.1.1 Alkil/Aril zotiyosiyanatlar ile Hidrazinlerin Reaksiyonundan  

4-bifenoksiasetil hidrazin ile alkil/aril izotiyosiyanatlar n reaksiyonu sonucunda 1-(4-

bifenoksiasetil)-4-sübstitüe tiyosemikarbazit sentezlenmi tir [1, 15].   
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H2NHNOCH2CORNCSOCH2CONHNHCSNHR

OH
K2CO3

CICH2COOC2H5 OCH2COOC2H5

H2NNH2.H2O

  

Cans z ve di . [16] alkil/aril hidrazitler ile aromatik izotiyosiyanatlar reaksiyona sokarak 

1,4-disübstitüe-3-tiyosemikarbazitleri ve bunlar bazik ortamdaki halka kapanmas yla 1,2,4- triazol-

5-tiyon türevleini sentezlemi tir.  

R

O

NH
NH2 N=C=SR1

+

R

O

NH

NH

S

NH R1
NaOH, s

R
N

N N
H

S

R1

 

Pulvermacher; fenilizotiyosiyanat ile hidrazin hidrat reaksiyona sokarak 4-fenil-3-

tiyosemikarbaziti [17] alkil izosiyanatlarla 4-alkil-3-tiyosemikarbazidleri, bu bile iklerin formik 

asitle reaksiyonu ile, 1-formil-4-alkil-3-tiyosemikarbazidleri elde etmi tir [18].  

+ H2NNH2.H2O

NH

NH
NH2

S

R-N=C=S

N=C=S

H2NNH2.H2O+ R NHCSNHNH 2 R NHCSNHNHCHOHCOOH  

Cofey, fenilhidrazin tiyosiyanat n 160-170 0C de s tmas yla ile 1-fenil-3-tiyosemikarbaziti 

elde etmi tir [19].   

S

NH2 C

 

   
NHNHSCN   NHNH s
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1.1.1.2.  Alkil/Aril hidrazit ve Alkali Tiyosiyanatlar n Reaksiyonundan   

Benzoilhidrazin ve türevlerinin amonyum tiyosiyanat ile reaksiyonu sonucu 1-benzoil- ve 

sübstitüe benzoil-3-tiyosemikarbazidler elde edilmi tir [20-22].  

   

+NH4SCN

R

CONHNH2

R

CONHNHCSNH2

R: Alkil, Nitro, Halojen 

Kalluraya ve di . [23] etanol içerisinde ve HCI ortam nda benzoilhidrazin türevleriyle 

amonyum tiyosiyanat n reaksiyonundan 1-aroil-3-tiyosemikarbazitleri elde etmi tir.  

   

+ NH4SCN

R

CONHNH2

R

CONHNHCSNH2
HCI

R: H, CI 

Mohan ve di . [24]  1-naftoilhidrazinin asitli ortamda potasyum izotiyosiyanatla 

reaksiyonundan 1-naftoil-3-tiyosemikarbaziti elde etmi tir.   

CONHNH2 CONHNHCSNH2

+ KSCN HCI

 

Yoshida ve Asai [25], asitli ortamda aromatik hidrazit ve potasyum izotiyosiyanat n 

reaksiyonundan 1-izonikotinoil-3-tiyosemikarbaziti elde etmi tir.  

 

CONHNH2 CONHNHCSNH2

+ KSCN HCI

N N

 

Dubey ve di . [26] etil-2-(3,5-difenilpirazol-4-iloksi) asetat n, hidrazin hidrat ve potasyum 

tiyosiyanatla reaksiyona sokarak 3,5-difenilpirazol-4-iloksi-3-tiyosemikarbazit türevini elde 

etmi tir.   
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1.1.1.3.  Difenilsülfokarbodiazondan 

Fisher ve Besthom [27], 1882 y l nda difenilsülfokarbazonun yükseltgenmesiyle elde edilen 

difenil sülfokarbadiazona bazik ortamda çinko ilavesiyle tiyosemikarbazit türevi olan 1-fenil 3-

tiyosemikarbaziti sentezlemi tir. 

NH NH

     

C N N

S
oksidasyon

S

NN

 

C

    

NN

S

NH2

 

C

    

NHNHNaOH/Zn  

1.1.1.4.  Alkil/Aril Hidrazit ve Sübstitüe zosiyanatlar n Reaksiyonlar ndan   

Alifatik, aromatik ve heterosiklik sübstient ta yan birçok tiyosemikarbazit türevi, sübstitüe 

hidrazit türevlerinin ve sübstitüe izosiyanatlar n reaksiyonundan elde edilir [28].  

OH

O

NH NH2

R-N=C=S

OH

O

NH NH

S

NH R

   

Singh ve di . [29], 2,6-dikloro/3,4-diklorofenol türevlerinin etilkloroasetat ve hidrazin 

hidrat ile reaksiyonu ile elde edilen hidrazit türevlerinin aril/alkil sübstitüe izosiyanatlarla 

reaksiyonundan 1-sübstitüefenoksiasetil-4-sübstitüe-3-tiyosemikarbazit türevlerini elde etmi lerdir.  

OH

R

+

1

CI CH2 COOC2H5

R2NCS

K2CO3

(CH3CO)2O
1

R

OCH2COOC2H5

H2N NH2

1R

OCH2CONHNH2

1R

OCH2CONHNHCSNHR2

R1: Halojen, R2: Alkil, aril  

Buu-Hoi ve di . [30], aril izosiyanatlar n de i ik açil hidrazinlerle reaksiyonu sonucu 1-

açil-4-aril-3-tiyosemikarbazit yap s ndaki türevlere ula m lard r.  
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+

RR

N=C=S R2 CONHNH2 NHCSNHNHCOR2

R1: hidrojen, alkil,halojen            R2: aril, ariloksialkil  

1.1.1.5.  Karboksilik Asit Türevleri ve Tiyosemikarbazitlerin Reaksiyonundan  

Boschelli ve di . [31], 2-(sübstitüefenil) aminobenzoik asit türevleri ve okzalil klorürün 

dimetil formamit içinde so ukta reaksiyonu ile elde edilen 2-(sübstitüefenil) aminobenzoil klorürü, 

piridin içinde tiyosemikarbaziyle reaksiyona sokarak 1-(2-sübstitüefenilamino) benzoil-3-

tiyosemikarbazit türevlerini elde etmi lerdir.  

R

NH

COOH

NH

COCI

R

COCI

COCI
NH2CSNHNH2 NH

CONHNHCSNH2

R

R: Alkil, halojen  

1.1.2. Kimyasal Özelikler   

2-sübstitüe-3-tiyosemikarbazitlerin uygun çözücüler içerisinde s t lmas yla 1-sübstitüe-3-

tiyosemikarbazitler sentezlenirler.  

H2N N C NH2

S

s , etanol NH
S

NH2CNH

H2N N NS NHC6H5

CH3

s , ksilen
H3C NH NH CS NHC6H5 

1-açil-3-tiyosemikarbazitlerin tiyon-tiyol tautomer formlar aras nda bir denge 

bulunmaktad r. Yap , tiyol formundayken C=N eksenine göre cis yada trans izomer formlar ndan 

biri ile stabilize olmaktad r. Literatürlerde cis veya trans izomer fomlar n n izole edilebilece ine 
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ili kin bir çal ma olmamakla birlikte 1,3,4-tiyadiazollerin cis-tiyosemikarbazitlerden, 1,2,4-triazol-

5-tiyonlar n trans tiyosemikarbazitlerden olu tu unu bildiren çal malar vard r. 

NH C NH2

S
NHR  C

O O
 CR NH

S

NH2CN

H  

1.2.  1,2,4-Triazol-5-tiyonlar   

Be üyeli bir halkada üç azot atomu içeren sistem triazasiklopentadien veya k saca triazol 

olarak bilinir. Heteroatomlar n halkadaki durumlar na göre 1,2,3- (visinal triazol) 1,2,4- (asimetrik, 

asim-triazol) ve 1,3,4- (simetrik, sim-triazol) olmak üzere birbirine izomer üç triazol halkas vard r 

[32].  

N
H

N

N

N
H

N

N

N
H

N N

 

            1,2,3-      1,2,4-           1,3,4- 

           (visinal triazol)           (asim triazol)            (sim triazol)   

Aromatik karakterde olan bu halkalarda hidrojen ta yan azot atomlar n n elektronik 

durumu, piroldeki azot atomunun elektronik durumunun ayn s d r. Di er azot atomlar n n 

elektronik durumu ise diazollerdeki hidrojen ta mayan azot atomlar n n durumu gibidir [33].  

1,2,3-triazolun k.n. 206°C, e.n. 23°C olan bir bile iktir. 1,2,3-triazoller elektrofilik 

sübstitüsyon reaksiyonlar n verebilen bile iklerdir. 1,2,3-triazol halkas için a a daki tautomerik 

ekiller mümkündür.  

N
H

N

N N

N

NH

N
H

N

N

N

N

N

   

1,2,4-triazolün önemli bir türevi "urazol"dir. Urazol, N,N'-dikarbonil hidrazinden elde edilir 

[34].  
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NH

NH O

O

NH2

NH2

NH3

N
H

N
H

N
H

OO

  

1,2,4-triazolün önemli bir türevi, nitrat n n güç çözünmesinden faydalan larak nitrat 

tayininde kullan lan nitrondur. Nitron, trifenilamino guanidinin formik asit ile s t lmas suretiyle 

elde edilir. Kimyasal ad 1,4-difenil-end-anilo-di-hidrotriazol veya 1,4-difenil-end-anilo-triazolin 

yahut k saca 1,4-difenil-dianilo-dihidro-triazol'dür. 189 °C'de eriyen sar levhac klar halinde 

kristallenir. Nitrat tayini asetik asitli çözeltide yap l r [35].   

1.2.1. Elde Edili leri   

1.2.1.1. Tiyosemikarbazit ve türevlerinden   

1,2,4-triazol-5-tiyon ilk kez 1896 da Freund taraf ndan 1-formil-3-tiyosemikarbazitin 190 
0C de kuru kuruya s t lmas yla elde edilmi tir [36].   

HCONHNHCSNH2
s

N
H

N N

SH N
H

N N
H

S

  

Biyolojik aktivite göstermesiyle ilginç bir bile ik s n f n te kil eden 1-aroil-4-sübstitüe 

tiyosemikarbazit, bazik ortamdaki halka kapanmas yla 3-sübstitüe-1,2,4-triazol-5-tiyon türevini 

verir [28, 36, 37].   

OH

O

NH NH

S

NH R

OH

N

N
NH

S

R

NaOH  

1,2,4-triazol-5-tiyonlar n sentezi için en yayg n kullan lan yöntemlerin ba nda 3-sübstitüe-

1,2,4-triazol-5-tiyonlar n, açilhidrazinlerin sübstitüe izosiyanatlar ile verdi i 1-açil-4-sübstitüe-3-

tiyosemikarbazitlerin alkali ortamda siklozasyonu gelir [10, 16].  
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N N

NR

R2

SH

R

O

NH

NH

S

NH

R2

NaOH, s

   

4-sübstitüe-3-tiyosemikarbazit türevleri karboksili asit klorürleri ile açilenmesi sonucu 3,4-

disübstitüe-1,2,4-triazol-5-tiyonlara siklize olmaktad r [38, 39].  

OH

NHSCHNNH2

COCI

CNHNHCNH

O S

N

N

N

SH

C=N  N  C=NH

SH

COCI

  

1.2.1.2. Ditiyokarbazik Asit Tuzlar ndan   

Eweiss ve di . [40, 37, 41]. yapt bir çal mada, ditiyokarbomat tuzunu hidrazin hidrat ile 

etkile tirip 4-amino-5-metil-2,4-dihidro-3H-1,2,4-triazol-3-tiyon elde etmi , bunu brom etil asetat 

ile reaksiyona sokarak metil [(4-amino-5-fenil-4H-1,2,4-triazol-3-yl)tiyo]asetat türevlerini 60-70 % 

verimle sentezlemi tir. 
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Y.C6H4CO(NH)2CSSK

N2H4.H2O

N

N N
H

NH2

Y.C6H4 S

N

N N

NH2

Y.C6H4 S-CH2
N

N N

NH2

Y.C6H4 SCH2COOMe
N

N N

NH2

Y.C6H4 SCH2CN

CICH2CN
BrCH2CO2Me

CH2I2   

Açil hidrazinlerin oda s cakl nda, bazik ortamda alkol içerisinde karbon sülfür ile 

etkile mesinden olu an ditiyokarbazat tuzunun hidrazinle                                                                                                                                                         

reaksiyonu sonucu 1-amino-2-açil-1,2,4-triazol-5-tiyon sentezlenmi tir [39].  

NHN

N S
ROCONHNH2 CS2, KOH

Alkol
ROCH2CONHNHCSSK H2N NH2 ROCH2

NH2 

Karboksilikasit hidrazitler, etanolik KOH içerisinde CS2 ile reaksiyona girerek iyi verimle 

potasyum 3-arilditiyokarbazat tuzlar n verirler. Olu an bu tuz, piridin veya susuz kostik 

beraberinde halka kapanmas gerçekle tirilerek 5-aril-2-merkapto-1,3,4-oksadiazol bile i ini 

olu turur. Olu an bile ik a r NH2NH2 ile etkile tirilerek 5-R-4-amino-3-merkapto-(4H)1,2,4-

triazol elde edilmi tir [42].  

R

O

NH
NH2 CS 2

KOH
+

R

O

NH

NH

S K

S

- + piridin

O

N N

SHR

N2H4

N

N N

SHR

NH2

N2H4   
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1.2.1.3. Di er Yöntemler  

N-etoksi karbonil benzhidrazidoil klorun, benzamid hidroklorür ile NaOH yan nda 

reaksiyonu 3-5-difenil-1,2,4-triazolü verir [43].   

N N
H

N PhPh

Cl

Ph

N
NH

O

O

C2H5

NH2

NH

Ph

+

   

midazol klorürün 5-sübstitüe tetrazollerle reaksiyonundan 3,4,5-trialkil-1,2,4-triazol olu ur 

[44].  

N
H

N

N

N

R
R2

Cl

N
R3+

R2 N
R3

N

N

N

N

R

N

N

N

R

R2

R3

   

N-fenil benzhidrazidoil klorid ve n-bütiro nitrilin, kuru o-diklorobenzen ve aliminyum 

klorür ortam ndaki reaksiyonundan 1,3-difenil-5-n-propil-1H-1,2,4-triazol elde edilir [45].  

N N

N n-PrPh

Ph

Cl

Ph

N
NH

Ph
+ n-PrCN   

Amidrazonlardan ; Amidhidrazon (amidrazon)'lar n karboksilli asit klorürleri ya da 

anhidritleri ile reaksiyonundan 1,2,4-triazoller elde edilir [34].  

N
H

N

N

R2

R

H2O

Cl

O

R

NH2

N NH2

R2

+

 



  

XX

  
Açilhidrazinler ile Amidlerden: Açilhidrazinler ile amidlerin s t lmas bir halka kapanmas 

ve bir 1,2,4-triazol olu umu ile sonuçlan r. 

N
H

N

N

R2

R

H2O

NH2

O

R

+ NH2

NH O

R2

   

Pellizzari reaksiyonu olarak bilinen bu yöntemde formamit (R = H) ve formil hidrazin (R1 

= H) kullan lmas halinde 1,2,4-triazol elde edilir [22,36].   

N
H

N

N

NH2

O

H

+ NH2

NH O

H

-2H2O  

1.2.2. Kimyasal Özelikler   

Simetrik triazol olarak da bilinen 1.2.4-triazol; renksiz, kokusuz, kristal bir bile iktir. 120 

°C de erir ve 260 °C' de kaynar. 

Triazoller, zay f bazik karakter gösteren bile iklerdir. 1,2,4-triazoller, aromatik 

özelliklerinde, bazl klar nda ve stabilliklerinde 1,2,3-triazolere benzerler. Azimido benzen 

oksitlenmesinde, triazol halkas n n stabilli i aç k olarak ortaya ç kmaktad r. Oksitleyiciler yan 

zinciri oksitler, halkay parçalayamazlar.. Triazoller, KMnO4, CrO3, vs. gibi oksidantlara kar 

genellikle dayan kl bile iklerdir Ancak redükleyicilere kar hassast r. Azot atomundaki hidrojen 

metaller ile yer de i tirir. 1,2,4-triazol halkas için a a daki tautomer ekilleri gösterilebilir [34].   

N N
H

N

N N

N
H

  

Aromatik karekterdeki 1,2,4-triazol halkas nda hidrojen ta yan azot atomunu elektronik 

durumu pirol halkas n n azot durumuyla ayn d r. Halkadaki di er azot atomlar n n elektronik 

durumu ise diazollerdeki hidrojen ta yan azot atomuna benzer [33].  
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1 numaral konumda sübstitüent ta yan triazoller, alkali ortamda alkil halojenürler  veya 

diazometan ile alkillenirler.  

NHN

NR1 R2 R2

N CH3N

NR1

CH3I
CH3ONa

CH2=N
+
=N

-   

Di er taraftan 1,2-disübstitüe-1,2,4-triazoller aril halojenürlerle be numaral 

konumlar ndan alkillenirken, açil klorürle açillenirler.  

N

N

N

R4R1 R4COCI

R3CI

N

N

N

R2R3 R1

R1

N

N

N

R2R4CO

   

3- ve 5-sübstitüe türevlerinin haz rlanmas halkan n bu konumlar ndan sübstitüsyon ile de 

mümkündür. 

Triazoller kolayl kla halojenebilirler, Halojenlenmi ürünlerden N-klor, N-brom ve N-iyot-

1,2,4-triazol türevleri ilginçtir. Çünkü N-X kolayl kla kopar labilir ve yer de i tirme reaksiyonu 

verebilir.  

1,2,4-triazoller, nitrolama, sülfolama ve Friedel-Crafts alkillendirme ve açillendirmesi gibi 

asidik ko ullar gerektiren elektrofilik sübstitüsyon reaksiyonlar n vermezler. Ancak formaldehit 

ile 130 °C'de 3-hidroksimetil-1,2,4-triazoller olu tururlar. Örne in;  

N
H

N

N
N
H

N

N

OH

+ CH 2O
s

   

1.3. Tiyoasetamit Bile ikleri 
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Heterosiklik tiyoller ile asetamitklorürler bazik ortamda Tiyoaseamit bile iklerini (Sulfanil 

asetamitleri) vermektedirler[12,47].  

S

N

NH

CH3

R

O

Cl

+
N

A

SH

K2CO3

S

N

NH

CH3

R

O
N

A

S

  

R1

R2

A N

N N

R

SH +
NH2

O Cl R1

R2

A N

N N

R

S

O

NH2

             

2. MATERYAL ve METOT  

2.1. Kullan lan Araç ve Gereçler    

Cam malzeme olarak; çe itli ebatlarda balonlar, so utucular, damlatma hunileri, ay rma 

hunileri, huniler, erlen mayerler, beherler, büretler ve k lcal borular, 
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Tart m için; Gec Avery ve Chyo JL 180 model terazi,   

IR spektrumlar için Mattson 1000 FT-IR spektrometre (F rat Üniv., Elaz ),  
1
H-NMR spektrumu için VARIAN-MERCURY-PLUS 400 MHz 

1
H-NMR spektrometre 

(Atatürk Üniversitesi, Erzurum),  
13

C-NMR spektrumu için VARIAN-MERCURY-PLUS 100 MHz 
13

C-NMR spektrometre 

(Atatürk Üniversitesi, Erzurum),   

Erime noktas tayin cihaz (Gallenkamp),  

Ma netik ve mekanik kar t r c lar,   

Vakum pompas ,   

So utucu olarak; tuz-buz banyolar , Kriyostat   

Termostat   

100 ve 360°C'lik termometreler   

Desikatör   

CaCl2 kurutma tüpü   

Döner buharla t r c ,    

Kurutma i lemi için Elektro - Mag M 50 model etüv,    

Is tma için; su banyolar , s t c mantolar, termostat,  ya banyosu, manyetik s t c ve 

kar t rc lar   

2.2. Kullan lan Kimyasal Maddeler  

2.2.1. Reaktant olarak   

zonikotin hidrazit, hidrazin hidrat, karbon sülfür, KOH, tiyosemikarbazitler, etil 

izotiyosiyanat, fenil izotiyosiyanat, tolil izotiyosiyanat, benzil izotiyosiyanat, allil izotiyosiyanat, 

HCl, H2SO4, p-kloranilin, aminosikloheksan, p-nitroanilin, klorasetilklorür,  K2CO3, NaHCO3 , 

NaOH, KOH ve CH3COOH.  

2.2.2. Kullan lan Çözücüler  

Dietil eter, etil alkol, aseton, dioksan, benzen, dimetil sülfoksit, metanol, diklormetan, 

DMF,  n-hekzan, siklohekzan, CCI4, etilasetat, toluen ve kloroform.  

2.2.3. Kurutucular  
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P4S10 , CuSO4, CaCl2, Na, P2O5 , ve MgSO4  

2.3. Safla t rma  

Deneylerde kullan lan bütün çözücüler ve di er kimyasal maddeler literatürde belirtildi i 

ekilde safla t r ld 48 .  

2.3.1. Etil Alkol   

Ticari olarak 600 °C' de kurutulmu CaO ilave edilip 24 saat bekletildikten sonra yine CaO 

üzerinden iki kere dam t larak kullan ld 33, 48 .  

2.3.2. Metanol   

Metanol, CaO ile birlikte geri so utucu alt nda kaynat ld ktan sonra destile edildi. Çok saf 

metanol elde etmek için geri so utucu tak l , 2 litrelik dibi yuvarlak bir balona, 5 g Mg, 0.5 g I2 ve 

70 cm
3 

CaO üzerinde destillenmi metanol konuldu. yodun rengi gidene kadar kaynat ld . Sonra 

CaO üzerinde destillenmi 900 cm
3 

metanol kat larak yar m saat daha kaynat ld . Atmosfer 

bas nc nda destile edildi.  

2.3.3. Eter   

Eterdeki ba l ca safs zl klar su, etanol ve peroksit olabilir. Bir miktar eteri ayn

 

hacimde % 

2 lik KI ve birkaç damla seyreltik HCl ile çalkalamakla ele geçen kar m ni asta çözeltisi ile bir 

renk verirse eterde peroksit oldu u anla l r. Peroksitleri eterden uzakla t rmak için 60 g FeSO4, 6 

cm
3 

deri ik H2SO4 ve 110 cm
3  

su ile elde edilen çözeltinin 20 cm
3
' ü 1 lt eter ile çalkaland . Eter 

faz al n p içerisine susuz CaCl2 ilave edildi. Daha sonra kar m süzülerek süzüntünün herbir 

litresine 3 g Na preslendi. Atmosfer bas nc nda destillenip mutlak eter olarak reaksiyonlarda 

kullan ld .  

2.3.4. Kloroform    

Ticari çözücüde stabilizör olarak % 1 etil alkol vard r. Bu a a daki i lemlerden biri ile 

uzakla t r l r.  
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1) Kloroform; 5-6 defa hacminin yar s kadar su ile çalkalan r. En az bir gün CaCl2 

üzerinde kurutulur ve dam t l r.  

2) Kloroform; 2-3 defa bir miktar % 5'lik sülfürik asit ile çalkalan r, suyla y kan r, susuz 

CaCl2 veya K2CO3 ile kurutulur ve dam t l r. Kloroform, metalik Na ile dam t lmaz, bir patlama 

olabilir. Saf kloroform 61°C (760 mm Hg)'de kaynar.  

2.3.5. Aseton   

En çok kullan lan yöntem kuru K2CO3 ile birgün bekletilip destillemektir. Daha ileri 

safl kta aseton için kuru fosfor pentaoksit üzerinden dam t l r.  

2.3.6. Hekzan ve Benzen   

Hekzan ve benzen gibi maddelerin kurutulmas nda susuz CaCl2 ilave edilip bir gece 

bekletildikten sonra metalik Na üzerinden dam t larak safla t rma yap l r.   

2.3.7. Asetonitril  

Asetonitril % 59.5 safl ktad r. Safs zl k olarak su, asetamit, amonyum asetat ve amonyak 

içerebilir. CaSO4 veya CaCl2 ile suyu giderilebilir. Yüksek derecede safl gidermek için CaH2 ile 

kar t r larak dam t l r.  

2.3.8. Dioksan  

Yeterince CaCl2 içinde bir gece bekletildi, süzüldü ve destile edildikten sonra haz rlanm 

metalik Na ilave edilip CaCl2 tüpü ile tanzim edilen kapta topland .  

2.4. Deneyler    

 2.4.1.  N-etil-2-izonikotinoilhidrazinkarbotiyoamit (1a)   
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N

O

N H N H 2

+

N

O

N H
N H

NH

S

C H 3

HCIC 2 H 5 SCN  

0.01mol (1.37 g.) izonikotinhidrazit ve 0.01 mol  (0.87 ml.) etil izotiyosiyanat  mutlak etil 

alkolde yakla k 5 saat reflaks edilir. Olu an ürün buz banyosunda so utulup süzülür, so uk 

dietileterle y kan r, kurutulur ve uygun çözücü veya çözücü kar m nda kristallendirilir. Verim: 80 

%, e.n: 190-192 0C.   

2.4.2. 2-izonikotinoil-N-fenilhidrazinkarbotiyoamit (1b)   

N

O

N H N H 2

+
N

O

N H
N H

NH

S

HCISCN

 

0.01mol (1.37 g.) izonikotinhidrazit ve 0.01 mol  (1.2 ml.) fenil izotiyosiyanat  mutlak etil 

alkolde yakla k 5 saat reflaks edilir. Olu an ürün buz banyosunda so utulup süzülür, so uk 

dietileterle y kan r, kurutulur ve uygun çözücü veya çözücü kar m nda kristallendirilir. Verim: 85 

%, e.n: 194-96 0C.  

2.4.3. 2-izonikotinoil-N-(4-metilfenil)hidrazinkarbotiyoamit (1c)   

N

O

NH NH2

+
N

O

NH
NH

NH

S

CH3

HCISCNCH3

 

0.01mol (1.37 g.) izonikotinhidrazit ve 0.01 mol  (1.49 g.) p-tolil izotiyosiyanat  mutlak etil 

alkolde yakla k 5 saat reflaks edilir. Olu an ürün buz banyosunda so utulup süzülür, so uk 

dietileterle y kan r, kurutulur ve uygun çözücü veya çözücü kar m nda kristallendirilir. Verim: 80 

%, e.n: 200-201 0C.  

2.4.4. N-benzil-2-izonikotinoilhidrazinkarbotiyoamit (1d)  
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N

O

N H N H 2

+
HCI

SCN

N

N H
N H

NH

S

O

 

0.01mol (1.37 g.) izonikotinhidrazit ve 0.01 mol  (1.49 g.) benzil izotiyosiyanat  mutlak etil 

alkolde yakla k 5 saat reflaks edilir. Olu an ürün buz banyosunda so utulup süzülür, so uk 

dietileterle y kan r, kurutulur ve uygun çözücü veya çözücü kar m nda kristallendirilir. Verim: 80 

%, e.n: 238-241 0C.  

2.4.5. N-alil-2-izonikotinoilhidrazinkarbotiyoamit (1e)  

N

O

NH NH2

+
HCI

N

O

NH
NH

NH

S

CH2

S=C=N

CH2

 

0.01mol (1.37 g.) izonikotinhidrazit ve 0.01 mol  (0.98 ml.) alil izotiyosiyanat  mutlak etil 

alkolde yakla k 5 saat reflaks edilir. Olu an ürün buz banyosunda so utulup süzülür, so uk 

dietileterle y kan r, kurutulur ve uygun çözücü veya çözücü kar m nda kristallendirilir. Verim: 75 

%, e.n: 227-230 0C.   

2.4.6. 4-etil-5-piridin-4-il-4H-1,2,4-triazol-3-tiyol (2a)  

N

O

N H
N H

NH

S

C H 3

NaOH N

N
N

N
S H

C H 3

+ 

0.01mol (2.24 g.) N-etil-2-izonikotinoilhidrazinkarbotiyoamit ve 1N 50 ml. NaOH çözeltisi 

içerisinde 6 saat  reflaks edilir. kar m so utulur ve deri ik HCI ile asitlendirilir. Olu an kat 

süzülür,  y kan r ve kurutulup uygun çözücü veya çözücü kar m nda kristallendirilir. Verim: 85 %, 

e.n: 290-93 0C.  

2.4.7. 4-fenil-5-piridin-4-il-4H-1,2,4-triazol-3-tiyol (2b)  
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NaOH+

N

O

NH
NH

NH

S

N

N N

N
SH

  

0.01mol (2.72 g.) 2-izonikotinoil-N-fenilhidrazinkarbotiyoamit ve 1N 50 ml. NaOH 

çözeltisi içerisinde 6 saat  reflaks edilir. kar m so utulur ve deri ik HCI ile asitlendirilir. Olu an 

kat süzülür,  y kan r ve kurutulup uygun çözücü veya çözücü kar m nda kristallendirilir. Verim: 

90 %, e.n: 297-98 0C. 

2.4.8. 4-(4-metilfenil)-5-piridin-4-il-4H-1,2,4-triazol-3-tiyol (2c)  

NaOH+ N

N N

N
S H

C H 3

N

O

N H
N H

NH

S

C H 3

 

0.01mol (2.86 g.) 2-izonikotinoil-N-(4-metilfenil)hidrazinkarbotiyoamit ve 1N 50 ml. 

NaOH çözeltisi içerisinde 6 saat  reflaks edilir. kar m so utulur ve deri ik HCI ile asitlendirilir. 

Olu an kat süzülür,  y kan r ve kurutulup uygun çözücü veya çözücü kar m nda kristallendirilir. 

Verim: 85 %, e.n: 273-74 0C.        

2.4.9. 4-benzil-5-piridin-4-il-4H-1,2,4-triazol-3-tiyol (2d)  
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NaOH+

N

N H
N H

NH

S

O

N

N
N

N
S H

 

0.01mol (2.86 g.) N-benzil-2-izonikotinoilhidrazinkarbotiyoamit ve 1N 50 ml. NaOH 

çözeltisi içerisin- de 6 saat reflaks edilir. kar m so utulur ve deri ik HCI ile asitlendirilir. Olu an 

kat süzülür, y kan r ve kurutulup uygun çözücü veya çözücü kar m nda kristallendirilir. Verim: 

85 %, e.n: 273-74 0C.  

2.4.10. 4-allil-5-piridin-4-il-4H-1,2,4-triazol-3-tiyol (2e)  

NaOH+N

O

N H
N H

NH

S

C H 2

N

N
N

N
S H

CH 2

 

0.01mol (2.18 g.) N-alil-2-izonikotinoilhidrazinkarbotiyoamit ve 1N 50 ml. NaOH çözeltisi 

içerisin de 6 saat reflaks edilir. kar m so utulur ve deri ik HCI ile asitlendirilir. Olu an kat 

süzülür, y kan r ve kurutulup uygun çözücü veya çözücü kar m nda kristallendirilir. Verim: 80 %, 

e.n: 222-24.  

2.4.11. 2-kloro-N-(4-klorofenil)asetamit (3a)  

NH O

ClCl

Cl

NH2

Cl

O

Cl+
K2CO3   

Bir reaksiyon balonuna (0.01 mol) p-klor anilin 100 mL aseton konularak oda artlar nda 

yar m saat kar t r ld , (0.01 mol) K2CO3 eklendi daha sonra (0.01 mol ) klorasetilklorür damla 

damla verildi çöken kat süzülüp suyla y kand ktan sonra kurutulup alkolde kristallendirildi olu an 

kristal beyaz renkli olup verimi 65 %, e.n: 182-183 °C 

2.4.12. 2-kloro-N-siklohekzilasetamit (3b) 
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NH O

Cl

NH2

Cl

O

Cl+
K2CO3  

Bir reaksiyon balonuna (0.01 mol) siklohekzilamin100 mL aseton konularak oda artlar nda 

yar m saat kar t r ld , (0.01 mol) K2CO3 eklendi daha sonra (0.01 mol ) klorasetilklorür damla 

damla verildi çöken kat süzülüp suyla y kand ktan sonra kurutulup aikolde kristallendirildi olu an 

kristal beyaz renkli olup verimi 77 %, e.n: 156-157 °C. 

2.4.13. 2-kloro-N--(4-nitrofenil)asetamit (3c)  

NH O

Cl

N
+

O
-

O

NH2

N
+

O
-

O

Cl

O

Cl+
K2CO3 

Bir reaksiyon balonuna (0.01 mol) p-nitro anilin 100 mL aseton konularak oda artlar nda 

yar m saat kar t r ld , (0.01 mol) K2CO3 eklendi daha sonra (0.01 mol ) klorasetilklorür damla 

damla verildi çöken kat süzülüp suyla y kand ktan sonra kurutulup aikolde kristallendirildi olu an 

kristal beyaz renkli olup verimi 82 %, e.n: 161-162 °C.        

2.4.14. N-(4-klorofenil)-2-[(4-fenil-5-piridin-4-il-4H-1,2,4-triazol-3-il)tiyo]asetamit (4a)  
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N

N

N

N

NH

O

S

Cl

CH3

NH O

ClCl

KOH+

N

N

N

N

SH

CH3

   

Bir reaksiyon balonuna (5 mmol) 2b ve 15 ml metanolda (5 mmol) KOH çözeltisi 

konularak 40°C de  yar m saat kar t r ld , (5 mmol) 3a  eklendi 3 saat reflaks edildi daha sonra 

so utulup çöken kat süzülüp, kurutulup aikolde kristallendirildi, verimi 78 %, e.n: 226-227 °C   

2.4.15. N-(4-nitrofenil)-2-[(4-fenil-5-piridin-4-il-4H-1,2,4-triazol-3-il)tiyo]asetamit (4b)    

N

N

N

N

NH

O

S

N
+O

-

O

NH O

ClN
+

O
-

O N

N

N

N

SH

KOH+  

Bir reaksiyon balonuna (5 mmol) 2b ve 15 ml metanolda (5 mmol) KOH çözeltisi 

konularak 40°C de  yar m saat kar t r ld , (5 mmol) 3c  eklendi 3 saat reflaks edildi daha sonra 

so utulup çöken kat süzülüp, kurutulup alkolde kristallendirildi, verimi 77 %, e.n: 151-153 °C     

2.4.16. N-(siklohekzil)-2-[(4-fenil-5-piridin-4-il-4H-1,2,4-triazol-3-il)tiyo]asetamit (4c) 
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N

N

N

N

NH

O

S
NH O

Cl

N

N

N

N

SH

KOH+ 

Bir reaksiyon balonuna (5 mmol) 2b ve 15 ml metanolda (5 mmol) KOH çözeltisi 

konularak 40°C de  yar m saat kar t r ld , (5 mmol) 3b  eklendi 3 saat reflaks edildi daha sonra 

so utulup çöken kat süzülüp, kurutulup alkolde kristallendirildi, verimi 78 %, e.n: 208-209 °C   

2.4.17. 2-[(4-benzil-5-piridin-4-il-4H-1,2,4-triazol-3-il)tiyo]-N-(4-klorfenil)asetamit (4d) 

NH O

ClCl

KOH+

N

N

N

N

SH

N

N

N

N

NH

O

S

Cl

  

Bir reaksiyon balonuna (5 mmol) 2d ve 15 ml metanolda (5 mmol) KOH çözeltisi 

konularak 40°C de  yar m saat kar t r ld , (5 mmol) 3a  eklendi 3 saat reflaks edildi daha sonra 

so utulup çöken kat süzülüp, kurutulup alkolde kristallendirildi, verimi 74 %, e.n: 173-174 °C          

2.4.18. 2-[(4-benzil-5-piridin-4-il-4H-1,2,4-triazol-3-il)tiyo]-N-(siklohekzil)asetamit (4e)  



  

XXXIII

 
NH O

Cl

KOH+

N

N

N

N

SH

N

N

N

N

NH

O

S

 

Bir reaksiyon balonuna (5 mmol) 2d ve 15 ml metanolda (5 mmol) KOH çözeltisi 

konularak 40°C de  yar m saat kar t r ld , (5 mmol) 3b  eklendi 3 saat reflaks edildi daha sonra 

so utulup çöken kat süzülüp, kurutulup alkolde kristallendirildi, verimi 75 %, e.n: 119-120 °C  

2.4.19. N [(4-klorofenil)-2-([4-(metilfenil)-5-piridin-4-il-4H-1,2,4-triazol-3-il]tiyo}asetamit (4f)  

NH O

Cl

KOH+

N

N

N

N

SH
CH3

N

N

N

N

NH

O

S

CH3

Cl

 

Bir reaksiyon balonuna (5 mmol) 2c ve 15 ml metanolda (5 mmol) KOH çözeltisi 

konularak 40°C de  yar m saat kar t r ld , (5 mmol) 3a  eklendi 3 saat reflaks edildi daha sonra 

so utulup çöken kat süzülüp, kurutulup alkolde kristallendirildi, verimi 74 %, e.n: 176-177 °C        

2.4.20. N-[(siklohekzil)-2-([4-(metilfenil)-5-piridin-4-il-4H-1,2,4-triazol-3-il]tiyo}asetamit (4g) 
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N

N

N

N

NH

O

S

CH3

NH O

Cl

KOH+

N

N

N

N

SH

CH3

  

Bir reaksiyon balonuna (5 mmol) 2c ve 15 ml metanolda (5 mmol) KOH çözeltisi 

konularak 40°C de  yar m saat kar t r ld , (5 mmol) 3b  eklendi 3 saat reflaks edildi daha sonra 

so utulup çöken kat süzülüp, kurutulup alkolde kristallendirildi, verimi 76 %, e.n: 170-171 °C 

2.4.21. N-(4-klorofenil)-2-[(4-(etil-5-piridin-4-il-4H-1,2,4-triazol-3-il]tiyo]asetamit (4h) 

NH O

ClCl

KOH+

N

N

N

N

SH
CH3

N

N

N

N

NH

O

S

CH3

Cl

 

Bir reaksiyon balonuna (5 mmol) 2a ve 15 ml metanolda (5 mmol) KOH çözeltisi 

konularak 40°C de  yar m saat kar t r ld , (5 mmol) 3a  eklendi 3 saat reflaks edildi daha sonra 

so utulup çöken kat süzülüp, kurutulup alkolde kristallendirildi, verimi 80 %, e.n: 231-232 °C 

2.4.22. N-siklohekzil-2-[(4-etil-5-piridin-4-il-4H-1,2,4-triazol-3-il)tiyo]asetamit (4 )  

NH O

Cl

KOH+

N

N

N

N

SH
CH3

N

N

N

N

NH

O

S

CH3

 

Bir reaksiyon balonuna (5 mmol) 2a ve 15 ml metanolda (5 mmol) KOH çözeltisi 

konularak 40°C de yar m saat kar t r ld , (5 mmol) 3b eklendi 3 saat reflaks edildi daha sonra 

so utulup çöken kat süzülüp, kurutulup alkolde kristallendirildi, verimi 83 %, e.n:91-92 °C 

2.4.23. 2-[(4-allil-5-piridin-4-il-4H-1,2,4-triazol-3-il)tiyo]-N-siklohekzilasetamit (4i) 
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NH O

Cl

KOH+

N

N

N

N

SH

CH2

N

N

N

N

NH

O

S

CH2

  

Bir reaksiyon balonuna (5 mmol) 2e ve 15 ml metanolda (5 mmol) KOH çözeltisi 

konularak 40°C de yar m saat kar t r ld , (5 mmol) 3b eklendi 3 saat reflaks edildi daha sonra 

so utulup çöken kat süzülüp, kurutulup alkolde kristallendirildi, verimi 85 %, e.n:241-242 °C                  

3. SONUÇLAR  

3.2. N-etil-2-izonikotinoilhidrazinkarbotiyoamit  (1a)  
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N

O

NH NH2

+

N

O

NH
NH

NH

S

CH3
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ekil 3.1: 1a n n IR spektrumu 

Fonksiyonel Grup (cm-1-
) Titre im türü    IR Spektrumu (KBr disk)  

_______________________________________________________  

3270-3199   N - H gerilme titre imi  

3100  3060   Aromatik C - H gerilme titre imi  

3000 - 2800   Alifatik -CH gerilme titre imi  

1692    C = O gerilme titre imi 

1641    N - H e ilme titre imi  

1602 - 1448   C = C gerilme titre imi  

1243    C = S gerilme titre imi  

_______________________________________________________   
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ekil 3.2 1a n n 1H-NMR spektrumu  

1H-NMR (400 MHz, DMSO-d6, ppm) :  1.04 (t, J=6.93, 3H, CH3 ), 3.47 (q, J=6.60, 2H, CH2 ), 

7.80 (dd, J=6.23, 1.47, 2H, Ar. C-CH protonlar ), 8.60 (t, J=5.13, 1H, S=C-NH-CH2), 8.74 (dd, 

J=5.87, 1.47, 2H, Ar. N-CH protonlar ), 9.34 (s, 1H, NH-CO protonu), 10.61 (s, 1H, N-NH-C=S 

protonu). 

2
1

3

N

2
1

4

O

NH
NH

5

NH

S

CH3

6

7 

 

ekil 3.3: 1a

 

n n 13C-NMR spektrumu  

13C-NMR (100 MHz, DMSO-d6, ppm) :  C5: 181.94, C4: 165.14, C1: 150.85, C3: 140.24, C2: 

122.34, C6: 39.24, C7: 15.13.    
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3.2.  2-izonikotinoil-N-fenilhidrazinkarbotiyoamit (1b)   

N

O

NH NH2

+
N

O

NH
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NH

S
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ekil 3.4: 1b

 

n n IR spektrumu    

Fonksiyonel Grup (cm-1) Titre im türü   IR Spektrumu (KBr disk) 

_____________________________________________________  

3272-3124       N - H gerilme titre imi  

3105  3030   Aromatik C - H gerilme titre imi  

1686    C = O gerilme titre imi 

1615    N - H e ilme titre imi  

1602 - 1448   C = C gerilme titre imi  

1255    C = S gerilme titre imi  

_______________________________________________________  
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ek

il 3.5: 1b n n 1H-NMR spektrumu   

1H-NMR (400 MHz, DMSO-d6, ppm) :  7.15 (t, J=7.34, 1H, H7), 7.32 (t, J=7.60, 2H, H5a, 

H5b), 7.37 (m, 2H, H6a, H6b), 7.84 (dd, J=5.87, 1.47, 2H, Ar. C-CH protonlar ), 8.76 (dd, J=6.23, 

1.47, 2H, Ar. N-CH protonlar ), 9.80 (s, 1H, S=C-NH-Ph), 9.86 (s, 1H, NH-CO protonu), 10.80 (s, 

1H, N-NH-C=S protonu). 
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ekil 3.6: 1b n n 13C-NMR spektrumu  



  

XL

 
13C-NMR (100 MHz, DMSO-d6, ppm) :  C5: 181.99, C4: 165.18, C1: 150.88, C3: 140.29, C6: 

139.80, C8: 125.92,. C7: 128.76, C9: 126.66, C2: 122.38. 

3.3.  2-izonikotinoil-N-(4-metilfenil)hidrazinkarbotiyoamit (1c)   
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ekil 3.7: 1c n n IR spektrumu  

Fonksiyonel Grup (cm-1) Titre im türü   (KBr disk)  

_______________________________________________________  

3285-3100       N - H gerilme titre imi  

3100  3010   Aromatik C - H gerilme titre imi  

2960 - 2840   Alifatik -CH gerilme titre imi 

1680    C = O gerilme titre imi 

1620    N - H e ilme titre imi  

1602        C = C gerilme titre imi  

1262    C = S gerilme titre imi 

_______________________________________________________   



  

XLI

  

ekil 3.8: 1c n n 1H-NMR spektrumu  

1H-NMR (400 MHz, DMSO-d6, ppm) :  2.26 (s, 3H, CH3), 7.12 (d, J=8.43, 2H, H5a, H5b), 7.28 (d, 

J=6.96, 2H, H6a, H6b), 7.84 (d, J=5.87, 2H, Ar. C-CH protonlar ), 8.76 (dd, J=6.23, 1.47, 2H, Ar. 

N-CH protonlar ), 9.75 (s, 1H, S=C-NH-tolil), 9.80 (s, 1H, NH-CO protonu), 10.83 (s, 1H, N-NH-

C=S protonu).  
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ekil 3. 9: 1c n n 13C-NMR spektrumu  

13C-NMR (100 MHz, DMSO-d6, ppm) :  C5: 181.82, C4: 165.18, C1: 150.86, C3: 140.30, C6: 

137.21, C9: 135.10, C8: 129.24, C7: 126.75, C2: 1230, C10: 21.26. 



  

XLII

 
3.4. N-benzil-2-izonikotinoilhidrazinkarbotiyoamit (1d)  
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ekil 3.10: 1d n n IR spektrumu  

Fonksiyonel Grup (cm-1) Titre im türü    IR Spektrumu (KBr disk)  

_______________________________________________________  

3278 3100       N - H gerilme titre imi  

3100  3010   Aromatik C - H gerilme titre imi  

2980  2820   Alifatik -CH gerilme titre imi 

1686    C = O gerilme titre imi 

1610    N - H e ilme titre imi  

1580        C = C gerilme titre imi  

1260    C = S gerilme titre imi  

_______________________________________________________  



  

XLIII

  

ekil 3.11: 1d n n 1H-NMR spektrumu  

1H-NMR (400 MHz, DMSO-d6, ppm) :  4.73 (d, J=5.87, 2H, N-CH2-Ph), 7.19-7.22 (m,  1H, H7), 

7.27 (m, 4H, H5a, H5b, H6a, H6b), 7.84 (dd, J=6.23, 1.47, 2H, Ar. C-CH protonlar ), 8.73 (s, 1H, 

S=C-NH-CH2), 8.75 (dd, J=6.23, 1.47, 2H, Ar. N-CH protonlar ), 9.56 (s, 1H, NH-CO protonu), 

10.72 (s, 1H, N-NH-C=S protonu).     

3.5. N-alil-2-izonikotinoilhidrazinkarbotiyoamit (1e) 
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ekil 3.12: 1e n n  IR spektrumu 

Fonksiyonel Grup (cm-1) Titre im türü    IR Spektrumu (KBr disk)  

_______________________________________________________  

3278-3100       N - H gerilme titre imi  

3073  2970   Aromatik ve allilik  C - H gerilme titre imi  

1686    C = O gerilme titre imi 

1634    N-H e ilme titre imi  

1598        C = C gerilme titre imi  

1262    C = S gerilme titre imi 

_______________________________________________________ 

 

ekil 3.13: 1e n n 1H-NMR spektrumu 



  

XLV

  
1H-NMR (400 MHz, DMSO-d6, ppm) :  4.08 (t, J=5.60, 2H, NH-CH2-CH), 5.03 (dd, 1H, Jcis = 

8.8, 1.47, NH-CH2-CH=CH2), 5.10(dd, 1H, Jtrans = 15.76, 1.47, NH-CH2-CH=CH2),  5.80 (dq, 

J=10.29 cis yap , 5.13, 1H, NH-CH2-CH=CH2 , spektrumda beklenen 12(ddt) pikten ikisi etkile im 

sabitlerinden dolay çak p spektrumda 8 pik gözlenmesine yol açm t r.) 7.80 (dd, J=6.23, 1.83, 

2H, Ar. C-CH protonlar ), 8.35 (s, 1H, S=C-NH-allil protonu), 8.74 (dd, J=5.87, 1.83, Ar. N-CH 

protonlar ), 9.45 (s, 1H, NH-CO), 10.64 (s, 1H, N-NH-C=S).  
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ekil 3.14: 1e n n 13C-NMR spektrumu  

13C-NMR (100 MHz, DMSO-d6, ppm) :  C5: 183.31, C4: 165.16, C1: 150.84, C3: 140.26, C7: 

135.58, C8: 115.96, C2: 122.36, C6: 46.62.        



  

XLVI

 
3.6. 4-etil-5-piridin-4-il-4H-1,2,4-triazolie-3-tiyol un Karakterizasyonu (2a)  
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ekil 3.15: 2a n n IR Spektrumu   

Fonksiyonel Grup (cm-1) Titre im türü  

_______________________________________________________  

3446  3330   N - H gerilme titre imi  

3130  3040   Aromatik C - H gerilme titre imi  

2980 2900   Alifatik -CH gerilme titre imi  

2944 2562   S-H gerilme titre imi  

1647    C = N gerilme titre imi  

_______________________________________________________ 



  

XLVII

  

ekil 3.16: 2a n n 1H-NMR Spektrumu  

1H-NMR (400 MHz, DMSO-d6, ppm) :  1.04 (t, J=6.96, 3H, CH3 ), 3.47 (q, J=6.62, 2H, CH2 ),  

7.79-7.80 (m, 2H, Ar. C-CH protonlar ), 8.73-8.74 (m, 2H, Ar. N-CH protonlar ).  

3.7. 4-fenil-5-piridin-4-il-4H-1,2,4-triazol-3-tiyol un Karakterizasyonu (2b)  
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ekil 3.17: 2b n n IR Spektrumu 



  

XLVIII

 
Fonksiyonel Grup (cm-1) Titre im türü  

_______________________________________________________  

3135  3015   Aromatik C - H gerilme titre imi  

2893 2565              S-H gerilme titre imi  

1614    C = N gerilme titre imi  

_______________________________________________________ 

 

ekil 3.18: 2b n n 1H-NMR Spektrumu   

1H-NMR (400 MHz, DMSO-d6, ppm) :  7.21 (dd, J=6.23, 1.47, 2H, Ar. C-CH protonlar ), 7.32-

7.39 (m, 2H, H6a, H6b), 7.50-7.53 (m, 3H, H5a, H5b, H7), 8.55 (dd, J=6.23, 1.83, 2H, Ar. N-CH 

protonlar ).  



  

XLIX
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ekil 3.19: 2b n n 13C-NMR Spektrumu  

13C-NMR (100 MHz, DMSO-d6, ppm) :  C5: 169.92, C2: 150.75, , C4: 149.01, C3: 134.83, C6: 

133.87, C9: 130.47, C7: 130.20, C8: 129.34, C1: 122.59.  

3.8. 4-(4-metilfenil)-5-piridin 4-il-4H 1.2.4-triazole 3-tiyol un Karakterizasyonu (2c)  
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ekil 3.20: 2c n n IR Spektrumu  

Fonksiyonel Grup (cm 1) Titre im türü  

_______________________________________________________  

3426  3320   N - H gerilme titre imi  

3160  3020   Aromatik C - H gerilme titre imi  

2940 2980   Alifatik -CH gerilme titre imi  

2932 2572   S-H gerilme titre imi  

1618    C = N gerilme titre imi  

_______________________________________________________ 

 

ekil 3.21: 2c n n 1H-NMR Spektrumu  

1H-NMR (400 MHz, DMSO-d6, ppm) :  2.35 (s, 3H, CH3), 7.23 (dd, J=6.23, 1.47, 2H, Ar. C-CH ), 

7.27 (d, J=8.07, 2H, H5a, H5b), 7.31 (d, J= 7.96, 2H, H6a, H6b), 8.56 (dd, J=6.23, 1.83, 2H, Ar. N-

CH). 
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ekil 3.22: 2c n n 13C-NMR Spektrumu  

13C-NMR (100 MHz, DMSO-d6, ppm) :  C5: 170.00, C2: 150.78, C4: 149.13, C3: 140.09, C6: 

133.93, C9: 132.25, C8:130.70, C7: 129.02, C1: 122.56, C10: 21.51.  

3.9. 4-benzil-5-piridin-4-il-4H-1,2,4-triazol-3-thiol un Karakterizasyonu (2d)  
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ekil 3.23: 2d n n IR Spektrumu 



  

LII

 
Fonksiyonel Grup (cm 1) Titre im türü  

_______________________________________________________  

3140  3020   Aromatik C - H gerilme titre imi  

2990 2900   Alifatik -CH gerilme titre imi  

2934 2565   S-H gerilme titre imi  

1644    C = N erilme titre imi  

_______________________________________________________ 

 

ekil 3.24: 2d n n 1H-NMR Spektrumu  

1H-NMR (400 MHz, DMSO-d6, ppm) :  5.45 (s, 2H, N-CH2-Ph), 7.04 (d, J=8.53, 2H, H5a, H5b), 

7.20-7.27 (m,  3H, H6a, H6b, H7,), 7.71 (d, J=6.24, 2H, Ar. C-CH protonlar ), 8.74 (d, J=5.47, 2H, 

Ar. N-CH protonlar ). 
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ekil 3.25: 2d n n 13C-NMR Spektrumu 



  

LIII

 
13C-NMR (100 MHz, DMSO-d6, ppm) :  C5: 169.67, C4: 149.45, C2: 149.12, C3: 136.06, C6: 

135.98, C8: 129.40, C9: 128.36, C7: 127.25, C1: 123.64, C10: 47.51.  

3.10. 4-allil-5-piridin-4-il-4H-1,2,4-triazol-3-tiyol un Karakterizasyonu (2e)  
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ekil 3.26: 2e n n IR Spektrumu  

Fonksiyonel Grup (cm 1) Titre im türü  

_______________________________________________________  

3110  3060   Aromatik C - H gerilme titre imi  

3010 2940   Allilik -CH gerilme titre imi  

2925 2560   S-H gerilme titre imi  

1662    C = C cis gerilme titre imi  

1624    C = N gerilme titre imi 

_______________________________________________________ 



  

LIV

  

ekil 3.27: 2e n n 1H-NMR Spektrumu  

1H-NMR (400 MHz, DMSO-d6, ppm) : 1H-NMR (400 MHz, DMSO-d6, ppm) :  4.63 (d, J=5.49, 

2H, N-CH2-CH), 4.83 (dd, 1H, J trans =17.23, 1.10, NH-CH2-CH=CH2), 5.12 (dd, 1H, Jcis=9.33, 

1.10, NH-CH2-CH=CH2), 5.80 (dq, 1H, J=9.90, 5.13 (molekül cis formda), NH-CH2-CH=CH2, 

spektrumda beklenen 12 (ddt) pikten ikisi etkile im sabitlerinden dolay çak p spektrumda 10 pik 

gözlenmesine yol açm t r.), 7.88 (dd, J=6.23, 1.83, 2H, Ar. C-CH protonlar ), 8.74 (dd, J=5.87, 

1.47, Ar. N-CH protonlar ),13.96 (s, 1H, -SH) 
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LV

  

ekil 3.28: 2e n n 13C-NMR Spektrumu  

13C-NMR (100 MHz, DMSO-d6, ppm) :  C5: 168.91, C2: 151.17, C4: 149.92, C7: 134.12, C3: 

132.36, C1: 122.85, C8: 118.00, C6: 46.67.  

3.11. 2-kloro-N-(4-klorofenil)asetamit (3a)  
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ekil 3.29: 3a n n IR Spektrumu 



  

LVI

 
Fonksiyonel Grup (cm 1) Titre im türü  

_______________________________________________________  

3263    NH gerilme titre imi 

3135  3015   Aromatik C - H gerilme titre imi  

1670                   C=O gerilme titre imi   

_______________________________________________________ 

  

ekil 3.30: 3a n n 1H-NMR Spektrumu 
1H-NMR (90 MHz, CDCl3, ppm) :  8.27 (br, 1H,-NH), 7.23-7.82 (m, 4H, Ar-H), 4.21 (s,2H, -CH2-

Cl).  

3.12. 2-kloro-N-siklohekzilasetamit (3b)  
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ekil 3.31: 3b n n IR Spektrumu  



  

LVII

       

Fonksiyonel Grup (cm 1) Titre im türü  

_______________________________________________________  

3288    NH gerilme titre imi  

1670                   C=O gerilme titre imi   

_______________________________________________________

 

ekil 3.32: 3b n n 1H-NMR Spektrumu  

1H-NMR (90 MHz, CDCl3, ppm) : 7.31 (br, 1H,-NH), 4.00 (s,2H, -CH2-Cl), 3.92(m, 1H, Siklohekzil N-

CH), 1.25-1.75 (m,11H,Siklohekzil  CH2-).    

3.13. 2-kloro-N--(4-nitrofenil)asetamit (3c)  

NH O

ClN
+

O
-

O
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ekil 3.33: 3c n n IR Spektrumu 

Fonksiyonel Grup (cm 1) Titre im türü  

_______________________________________________________  

3277    NH gerilme titre imi 

3135  3015   Aromatik C - H gerilme titre imi  

1683                   C=O gerilme titre imi   

_______________________________________________________  

 

ekil 3.34: 3c n n 1H-NMR Spektrumu 
1H-NMR (90 MHz, CDCl3, ppm) :  7.59-8.66 (m, 5H, Ar- H ve -NH), 4.24 (s,2H, -CH2-Cl).     



  

LIX

 
3.14. N-(4-klorofenil)-2-[(4-fenil-5-piridin-4-il-4H-1,2,4-triazol-3-il)tiyo]asetamit (4a)    
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ekil 3.35: 4a n n IR Spektrumu 

Fonksiyonel Grup (cm 1) Titre im türü  

_______________________________________________________  

3450    NH gerilme titre imi 

3135  3015   Aromatik C - H gerilme titre imi  

1655                    C=O gerilme titre imi   

1410    C-N Amit gerilme titre imi 

1614    C = N gerilme titre imi   

_______________________________________________________   



  

LX

   

ekil 3.36: 4a n n 1H-NMR Spektrumu 
1H-NMR (400 MHz, DMSO-d6, ppm) :  10.66 (br, 1H, -NH), 7.05-8.54 (m,13H, Ar-H), 4.21 (s, 

2H, -CH2Cl)   

3.15. N-(4-nitrofenil)-2-[(4-fenil-5-piridin-4-il-4H-1,2,4-triazol-3-il)tiyo]asetamit (4b)  
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ekil 3.37: 4b n n IR Spektrumu 



  

LXI

  
Fonksiyonel Grup (cm 1) Titre im türü  

_______________________________________________________ 

3290    NH gerilme titre imi 

3135  3015   Aromatik C - H gerilme titre imi  

1665                    C=O gerilme titre imi   

1415    C-N Amit gerilme titre imi 

1614    C = N gerilme titre imi   

_______________________________________________________  

 

ekil 3.38: 4b n n 1H-NMR Spektrumu 
1H-NMR (400 MHz, DMSO-d6, ppm) :  10.33 (br, 1H, -NH), 7.25-8.58 (m,13H, Ar-H), 3.95 (s, 

2H, -CH2Cl)   

3.16. N-(siklohekzil)-2-[(4-fenil-5-piridin-4-il-4H-1,2,4-triazol-3-il)tiyo]asetamit (4c)   
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ekil 3.39: 4c n n IR Spektrumu    

Fonksiyonel Grup (cm-1) Titre im türü  

_______________________________________________________ 

3480    NH gerilme titre imi 

3135  3015   Aromatik C - H gerilme titre imi  

1620                    C=O gerilme titre imi   

1420    C-N Amit gerilme titre imi 

1614    C = N gerilme titre imi  

_______________________________________________________  



  

LXIII

 

ekil 3.40: 4c n n 1H-NMR Spektrumu 
1H-NMR (400 MHz, DMSO-d6, ppm) :  7.24-8.56 (m,10H, Ar-H, ve  NH), 3.85 (s, 2H, -CH2Cl), 

3.82-3.79(m, 1H, Siklohekzil N-CH), 1,89  1.25 (m, 10H, siklohekzil CH2 ).   

 

ekil 3.41: 4c n n 13C-NMR spektrumu 
13C-NMR (100 MHz, DMSO-d6, ppm) :  167.37, 155.05, 153.04, 150.57, 133.85, 133.41, 130.76, 

127.20, 48.86, 35.66, 32.80, 25.71, 24.80.        



  

LXIV

 
3.17. 2-[(4-benzil-5-piridin-4-il-4H-1,2,4-triazol-3-il)tiyo]-N-(4-klorfenil)asetamit (4d) 
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ekil 3.42: 4d n n IR Spektrumu 

Fonksiyonel Grup (cm-1) Titre im türü  

_______________________________________________________ 

3300    NH gerilme titre imi 

3135  3015   Aromatik C - H gerilme titre imi  

1660                    C=O gerilme titre imi   

1420    C-N Amit gerilme titre imi 

1614    C = N gerilme titre imi  

_______________________________________________________ 



  

LXV

  

ekil 3.43: 4d n n 1H-NMR Spektrumu 
1H-NMR (400 MHz, DMSO-d6, ppm) :  10.43 (br, 1H, -NH), 7.06-8.72 (m,13H, Ar-H), 5.31(s, 

2H, -N-CH2 ),3.99 (s, 2H, -CH2Cl)    

 

ekil 3.44: 4d n n 13C-NMR spektrumu 
13C-NMR (100 MHz, DMSO-d6, ppm) :  166.97, 154.68, 154.60 , 153.03, 153.99, 150.28, 140.89, 

138.79, 137.39, 134.90, 133.91, 130.02, 129.76, 129.44, 129.20, 129.14, 127.42, 52.38, 52.23, 

48.85, 47.46, 36.99, 29.92.      
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3.18. 2-[(4-benzil-5-piridin-4-il-4H-1,2,4-triazol-3-il)tiyo]-N-(siklohekzil)asetamit (4e)  
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ekil 3.45: 4e n n IR Spektrumu  

Fonksiyonel Grup (cm 1) Titre im türü  

_______________________________________________________ 

3300    NH gerilme titre imi 

3135  3015   Aromatik C - H gerilme titre imi  

1650                    C=O gerilme titre imi   

1410    C-N Amit gerilme titre imi 

1614    C = N gerilme titre imi  

_______________________________________________________    



  

LXVII

  

ekil 3.46: 4e n n 1H-NMR Spektrumu 
1H-NMR (400 MHz, DMSO-d6, ppm) :  7.00-8.69 (m,10H, Ar-H, ve 

 

NH), 5.22(s, 2H, -N-CH2), 

3.84 (s, 2H, -CH2Cl), 3.78-3.76(m, 1H, Siklohekzil N-CH), 1,23 

 

1.84 (m, 10H, siklohekzil CH2 

).  

3.19. N [(4-klorofenil)-2-([4-(metilfenil)-5-piridin-4-il-4H-1,2,4-triazol-3-il]tiyo}asetamit (4f)  
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ekil 3.47: 4f n n IR Spektrumu 
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Fonksiyonel Grup (cm-1) Titre im türü  

_______________________________________________________ 

3426    NH gerilme titre imi 

3160  3020   Aromatik C - H gerilme titre imi  

1645                    C=O gerilme titre imi   

1410    C-N Amit gerilme titre imi 

1618    C = N gerilme titre imi  

_______________________________________________________  

  

ekil 3.48: 4f n n 1H-NMR Spektrumu 
1H-NMR (400 MHz, DMSO-d6, ppm) :  10.40 (s, 1H, -NH), 7.13-8.58 (m,12H, Ar-H), 3.94 (s, 

2H, -CH2Cl), 2.50(s, 3H, CH3).             
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3.20. N-[(siklohekzil)-2-([4-(metilfenil)-5-piridin-4-il-4H-1,2,4-triazol-3-il]tiyo}asetamit (4g) 
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ekil 3.49: 4g n n IR Spektrumu 

Fonksiyonel Grup (cm 1) Titre im türü  

_______________________________________________________ 

3426    NH gerilme titre imi 

3160  3020   Aromatik C - H gerilme titre imi  

1680                    C=O gerilme titre imi   

1420    C-N Amit gerilme titre imi 

1618    C = N gerilme titre imi  

_______________________________________________________  



  

LXX

   

ekil 3.50: 4g n n 1H-NMR Spektrumu 
1H-NMR (400 MHz, DMSO-d6, ppm) :  7.11-8.57 (m,9H, Ar-H,ve -NH), 3.78 (s, 2H, -CH2Cl), 

3.73-3.71(m, 1H, Siklohekzil N-CH)2.47(s, 3H, CH3), 1.89-1.25(m, 10H, siklohekzil CH2).   

3.21. N-(4-klorofenil)-2-[(4-(etil-5-piridin-4-il-4H-1,2,4-triazol-3-il]tiyo]asetamit (4h)  
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ekil 3.51: 4h n n IR Spektrumu 

Fonksiyonel Grup (cm 1) Titre im türü  

_______________________________________________________ 

3330    NH gerilme titre imi 

3130  3040   Aromatik C - H gerilme titre imi  

1680                    C=O gerilme titre imi   

1420    C-N Amit gerilme titre imi 

1600    C = N gerilme titre imi  

_______________________________________________________  

  

ekil 3.52: 4h n n 1H-NMR Spektrumu 
1H-NMR (400 MHz, DMSO-d6, ppm) :  10.51(s,1H, -NH), 7.20-8.83 (m,8H, Ar-H) 3.97-4.09 (m, 

4H, S-CH2 ve CH2-CH3),1.44 ( t,3H, CH2-CH3  )   

3.22. N-siklohekzil-2-[(4-etil-5-piridin-4-il-4H-1,2,4-triazol-3-il)tiyo]asetamit (4 )   

N

N

N

N

NH
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CH3
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ekil 3.53: 4 n n IR Spektrumu 

Fonksiyonel Grup (cm 1) Titre im türü  

_______________________________________________________ 

3426    NH gerilme titre imi 

3130  3040   Aromatik C - H gerilme titre imi  

1680                    C=O gerilme titre imi   

1425    C-N Amit gerilme titre imi 

1610    C = N gerilme titre imi  

_______________________________________________________   

    

ekil 3.54: 4 n n 1H-NMR Spektrumu 
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1H-NMR (400 MHz, DMSO-d6, ppm) :  7.25-8.81(m, 5H, Ar-H ve NH), 4.03-4.09(q, 2H, CH2-

CH3), 3.85(s, 2H, -S-CH2), 3.82-3.81(m, 1H, Siklohekzil N-CH)1.25-1.86 (m, 13H, CH2-CH3

 
ve 

siklohekzil CH2).  

3.23.2-[(4-allil-5piridin-4-il-4H-1,2,4-triazol-3-il)tiyo]-N-siklohekzilasetamit (4i) 

N
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ekil 3.55: 4i n n IR Spektrumu  

Fonksiyonel Grup (cm 1) Titre im türü  

_______________________________________________________ 

3350    NH gerilme titre imi 

3130  3040   Aromatik C - H gerilme titre imi  

1685                   C=O gerilme titre imi   

1440    C-N Amit gerilme titre imi 

1605    C = N gerilme titre imi  

__________________________________________________  
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ekil 3.56: 4i n n 1H-NMR Spektrumu  

1H-NMR (400 MHz, DMSO-d6, ppm) :  7.43-8.85(m, 5H, Ar-H ve NH), 5.82 (ddt, 1H, N-CH2-

CH=CH2, spektrumda beklenen 12 (ddt)), 5.38 (dd, 1H cis N-CH2-CH=CH2), 5.12 (dd, 1H trans N-

CH2-CH=CH2), 4.61 (d, 2H, -N-CH2), 3.92 (s, 2H, S-CH2), 3.88-3.87(m, 1H, Siklohekzil N-CH), 

1.25-1.89 (m, 10H, sikloheksil CH2). 

 

ekil 3.57: 4i n n 13C-NMR spektrumu 
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13C-NMR (100 MHz, DMSO-d6, ppm) :  168.93, 154.68, 154.60 , 153.03, 151.28, 140.89, 138.79, 

130.02, 129.44, 129.20, 126.76, 119.99, 72.38, 59.23, 48.85, 47.46, 38.99, 37. 92,34.75, 26.81, 

25.73, 25.12.                        

4. TARTI MA  

NR1 = ,

Y=   C2H5NCS, 

N S N S

CH3

N
S

CH2=CH-CH2-N=C=S  

Hidrazit türevleri, substitüe izotiyosiyanatlar ile nükleofilik sübstitüsyon reaksiyonu 

vererek 1,4-disubstitüe tiyosemikarbazit türevlerini iyi verimle (75-90 %) olu tururlar.  
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R 1

O

N H

N H 2
Y-N=C=S

.. R 1

O

N H N
+

S
-

NYH

H

R 1

O

N H
N H S

NY

H R 1

O

N H
N H S

NHY

+    

Bazik ortamda, 1-açil-4-substitüe-3-tiyosemikarbazit türevlerinde 4 numaral konumda 

bulunan azot atomu ortaklanmam elektronlar n n, tiyosemikarbazitin bir numaral konumunda 

bulunan açil karboniline ata sonucunda halkala ma olmakta ve molekülden bir mol su aç a 

ç karak 3,4-disubstitüe-1,2,4-triazol-5-tiyon tveya tiyol ürevleri elde edilmektedir.  
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Sentezlenen 2a-c bile ikleri ile nükleofilik bir kat lma sonucu 3a-e bile ikleri ile 

etkile tirilerek hedeflenen 4a-i 2-(4H-[1,2,4]Triazol-3-il-sulfanil)-asetamit türevlerine geçildi 

Sentezi yap lan bütün bile iklerin IR, 1H-NMR, 13C-NMR, spektrumlar benzer yap lar için 

bildirilen de erlerle uyum içerisindedir. 

4-substitüe tiyosemikarbazit türevlerinin (bile ik 1a-e) IR spektrumlar nda; 1692-1680 cm-1 

aras nda C=O gerilimi, 1262-1240 cm-1 aras nda C=S gerilim pikleri görülmekteyken, 5-aril-4-

substitüe-1,2,4-triazol-3-tiyol (bile ik 3a-e) ve türevlerinde bu bantlar kaybolmakta bunlar n yerine 

1632-1608 cm-1 aras nda C=N gerilim pikleri görülmektedir. Bunlara ek olarak, 3440-3307, 3240-

3120 cm-1 aras nda NH gerilim, 3104-3002 cm-1 aras nda aromatik ve alilik C-H gerilim, 2994-

2753 cm-1 aras nda alifatik C-H gerilim bantlar , rastlanmaktad r. Ayr ca tiyol-tiyon tautomerli i 

gösteren 2954-2890, 2580-2556 cm-1 S-H/N-H tiyol/tiyon karakteristik gerilme titre imi mevcuttur. 

Ayr ca 3a-e bile iklerinin 1H-NMR lar ile uyum içinde olduklar saptanm t r. 

Bu çal mada toplam 5 adet tiyosemikarbazit, 5 adet 1,2,4-triazol, 3 adet aset amitklorür ve 

10 adet 2-(4H-[1,2,4]Triazol-3-il-sulfanil)-asetamit olmak üzere toplam 23 adet bile ik sentezlendi 

ve karakterize edildi. 

2a-c bile iklerinde IR spektrumlar nda ise amit karbonil bandlar n n varl ve 1H-NMR lar 

ile uyum içinde olduklar gözlenmi tir.  

4a-i 3a-e bile iklerinde IR spektrumlar nda ise amit karbonil bandlar n n varl

 

yan nda 

NH bantlar n n varl ayr ca bile iklerinin 1H-NMR lar

 

ve 13C-NMR, spektrumlar

 

incelendi inde 

en karasteristik S-CH2 protonlar n n varl ayr ca amit karbonilinin 13C-NMR 

tesbiti yap lar m z n spekturumlar ile uyumlu oldu u belirlenmi tir.            
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