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Orzanik bilesildderin vapiginda yer alan arbon atomlar:y

- Birbiriyle diiz veya dallenmig zincirler halinde birlegerek

cegitli kararll bilegikler meydana getirirler .

CH

CH 5 ~CH,~CH,~OH 3™ eon
CH3
Propil allol fzopropil alkol

Alifatix (I) , olefiniX (II) , asetilenik (II1) , H ile

(IV) ve heteroatomlarla (V) baZ olusturabilirler.
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Meydana getirdixleri pilesitlerin yapisinda met
durabilir.Bunlara OrganometalilXk bilesikler de denir.
~CH
CHy———=N__7 3 -
k ‘\CHfﬂh—Na

- CHy—

1
CsHs
Novaljin

QeATX BILSSIXTIRIN ELENINTEL ANALIZI

O
Organix pilezicte <arvon ve nidrojen varliZi gcx 22 nictardia
ilegiZi TYiraz Cul ile zarigtirarak ve <uru birT tiipte xzdirar

mlarinda 3u danlacil'¢laris

talleri de bulun



Su damlacixian

Crganik bilesik
ve CuO

Kireg suyu bulzmr

Orgaenik bilegikte C ve H aranmasil

C ve H Yiizdeleri ise yakma analizi ile bulunur, fslemin dayan-
di1%1 esas , bilegiZi oksijen aciminda yakarak karbondan olusan
co
2
olmasi1 icin asagida gorilen cihazda yekma borusuna biraz Cul0 konur.

ve hidrojenden olugan HZO miktarlarinl bulmaktir,Yanmanin tam

Belli miktardaki bilegik ozel bir kayixgix i¢ginde yalma borusuna
yerlegtirilir.Flrlnda uygun sicaklikta ckgijen a'ramliyla tamamen
yakilarakx gikan gazlar giiriilklenir. HZO , CaCl2 dolu U tuplinde ,
Co
2
tnce ve sonrs tartilarak , su ve 602 miztarlari ve bundan yararlsa

ige KOH ¢dzeltisi dolu tliplerde tutulur. Bu tlpler , deneyden

nilaras ¢ ve H yizdelsri bulunur.Oxsijen ylizdesi , € , H ve
di
vilzden gikarmax suretiryle bulunur.

— A Tarumh Cadl o, ey

03¢

er elementlerin ylizdsleri dulundulktan sonra bunlarin toplamini

Havadaki nem
tutan CacCl,

)

Yawma tibu

Qrgantk dilesik

Wuru Cu0

Tartrmil KOH
cozeltist wuplert

¢ ve H Yiizdelerinin bulunmasi igin
yakma analizi cihazi
Azot ylizdesi , Dumas veya Xjeldanl vontemiyle bulunur.lumas
vénteminde , Cu0 ile dolu bir yaima borusu vardir ; bir ucu CO2
akimina baglanmrstir, difer ucu ise derigik YOH g¢bzeltisiyle dolu
bir gzez blretine paglidir.Sistemdeki hava CO, ils siliriiklenerex
uzaklastirildiktan sonrsa velli miktardaki organilc bilegik yaxilir
ve yanme lriinleri XOH czeltisinde tutularak azot , gaz bireti
iginde toplanair.
Tjeldanl ydnteminde ise orzani% bilesik , d.I-EzSO4 V2 Susuz

I‘IazSOdr ils kaynatilarak azot , (NH4)250

[

ige NaQH ¢dzeltisi 1ile pargalanarak agiZa ¢iikan HH3 mi'

son iles oulunur ve puradan azot ylizdesine gegilir,



Gaz bliretl
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" Geviye kabt
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WOH gozeltist

S

Qesitlenmis Daxir
tet kaies

CcQ. awaml

| gakir kafes P
Organik bilesik i ¥
ve CuQ

Civa tuzadi /
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Organik bilesikte azot ylzdesinin bulunmasa
igin Dumas yodntemi

Tl Ll et

Organik bilesikteki S ve halojen ylizdesinin bulunmasi ig¢in
Cariug yontemi kullanilar.Bunun i¢cin madde , %apali bir tapta
d.HNO, ile 1satalir . Daha soara Ba(OH)2 ¢tzeltisi ilave edilerel
BaSO4
1irsa halojeniir iyonu giimiis halojenlir halinde ¢okturilir.

"in ¢dkmegi saZlanir.Isxima d.HN03 ve AgNO3 herabsrinde yepa

ORZANIZ BILEZsIxTariy ORMULLENDIRIINESI

- Bagit (empirik) formil : 3ilesiEin elezment Dbilegimini ve element
lerin paefil atom seyilarinl varen formildiir. (Elementlerin ylzde- :

leri bulunarakx bu formil velirlenir )

- Molekiil formiilii : BElementlerin gergek atom gayllarini veren for-

mtildir. (Molekiil kiitlssine gdrs dbulunur)

— Yap1i formillii : Molekiildexi elementlerin teker teXer uzaysal

xonumlarini gdsterir.

.

Ornek : Bir organik bilesziZin yakma analizi gonucu %40,11 C ,
™

%6,8 H igerdifi belirleniyor. Bilegik , ayni zamenda karboksIil-

1i asit tanisina pozitif cevap vermextedir. Buna gire bilegiZin
basit , molekiil ve yapr formiillerini tayin ediniz. (M.A=60 g/mol,)

3ir organik bilesiZin tamamini %100 kxabul edersex , oixsijen
yizdesi - 100-(40,11 +6,8) = 53,09 olacaztar.
Uer pir elementin mol sayilari hesaplanaral basit formil bulunur,

C : 40,11/12 = 3,34 mol Buna gore basit formil :

H =z ol
5 : 6,3/1 6,8 mol o 1 He g 0 5 olarakx gikar,
0 : 53,09/15=3,32 mol 3,34 7o, 3,3

Su Ug defer de en xiglk mol sayisi olan 3,32'ye bolinlrse

C H9 0 hasit formil olarax bulunur.



Bilegigin molexiul aZirligl 60 g/mol olarakx verildigZine gore :

n.(12 . 1)+(1 . 2) + (16 . 1) = 60
n = 2 dir.

Molelkiil formillili de C2H4O2 olarakx bulunur. Bu molexiil formiiline
sanip olan iki yap1 , CHBCOOH (agsetit agit) ve HCOOCH3 (formik
asitin metil esteri) olabilir.Maddenin, carboksilli asit tanisina
pozitif cevap verdiZi de gdztnlne alinarax asetik agit oldufu
bulunur.

Srnecte oldufu gibi , ayni molekll formiiline gehip organilk
bilegikler vardir. Organixg bilegiklerin ayni molekll formiiliine
sahip olma 6zelliZine izomeri , ayni molekiil formlliine sanip

pilegiklere de izomerler denir.

gfgTmaATIK ORZANIK MADDE ANALIZE

Organilk maddenin teghisi ic¢in yepilan islemdir.Bu islem igeri-
sinde yer alan meddeleri girasiyla ele alalim.

- r

1. MADDRNIN FIZIXSEL O TLELIXLAERT

Maddelerin renk , koxu , tat gibi fiziksel dzellikleri kimyasal
yapilarl hakiaanda bilgiler verebilir.Ornefin azo , nitro gibil
wromofor gruplari tasiyan yapilar renklidir. {(loramfenikol ,nitro
grubunun vapiginda bulunmasi nedeniyle renkli bir maddedir .

o, YAXMA DENZYI (Metal tayini)

Yapilaisi : 100 mg madde ¢elik bir spatil ucunda yakilair.
vietal varga spatiil ucunda beyaz veya igli bir artik xalir.Metal
varlifinin kesin kaniti , spatill sofutulup,distile su ilave edi-
lere't numunenin x1rmlzl turnugol kaZidini maviye gevirmesgidir.

Yaima girasinda metal 5 metal oxsite , su ile tepiime sonucun-
da da metal hidroisite déniiglir.Metal nidrokxsitler aligali Ozelli-

Zinden dolayi turnugolu maviye ¢evirir,

5!

METAL (lie) __(_O)__y e 20———> Me (0H) 5

vetal cinginin tespiti: =Iir miktar numune suda cidzlilersk
Hzerine $3,5'11k (NHd)QCOO4 (amonyum o<salat) g¢dzeltisi ilavs
edilir.Beyaz bir g¢dielti variigl alsiyumun ¢Greltinin olmama-

g1 ise sodyumun obulundufunu gtsterir,



Metal var ise yapilacak difer iglemler : Hetalin tuz olugtur-

YRR X

duu asidin sudaki ¢oziinlirliigline bakmakx igin , 100 mg medde
suda ¢oziiliip -%25'1ik HC1 ilave edilir.
Coxme var ige : Serbest asidin suda ¢dziinmedizi anlasilir.Bu

durumda , toz maddenin 3/4'i# suda ¢dziillir ; 4.HCI ile asitlen-
dirilir.Cokelti , kloriir iyonlari xalmayincaya kadar distile su
ile yikxanir.105 %C'lik etiivde kurutulur.Brime derecesi , elemen
tayini , ©devli grup reaksiyonlari gerbest asit lzerinden yapi-

lar.

Coxme yok ige : Serbest asit gude c¢dzlnliyor demektir,Bu durum_

da Srnek , asaZidaki suda ¢dziinen asitlerin ‘tuzu olabilir :

COCH C‘H3 ?OOH ?HZCOOH
COOH 0 C—— (00H _ ?H—FOH HO—u?-—COOE
T ?E——OH CH;COOE
H ¢o0H
Oksalik Tal ik Tartarik Sitrik
asit asit agit agit
?OOH CH3
(CH—-OH)5 HO-CH nC ”ﬂ CO- WH-CﬂE—an—COOF
CH?OH HBC OH
Glukonik Pantotenik asit
asit
,/CH3
CH3 N
~C H2" 503 iNa
CH3"N
~N" 0
!
C5H5

Novaljin(Sodyum tuzu olarax yazilmigtir)

Maddeler , eleman tayini , ddevli grup ve gmel reaksiyonlari-
na gore elimine edilir( Metal tagiyan organiz bilegsixlerin erime
dereceleri yapilmaz)

3. TLIMAN TAYINI (Azot , kilklirt ve halojen)

Azot tayini : 100 mg madde , 200 mg sudlu kireg (¥aCHE + Ca0)

ile iyice karistirilersk bir tipe lkonur.fexer ocak altinda tTlp
ezic tutularax ergitilir.Glxan bunarlara tiipln tenarlarina degme-
yecek gzxilde distile suyla 1sglatilmis kirmizl turnuzol zafidl

.
tutulur, Mavi renk azot vartiZini gidsterir,

-5



Organik bilesikteki azob (NaOH + Call, ypy

3 buharliari
Bn buherlar da bazik oldukxlarindan turnusolu maviye ¢evirirler.

Alkali ergitim metodu ile Kilikiirt wve Halojen tayini

Bu islem , kuru ve temiz bir xrozede , ocak altinda yepilar.
50 mg KN03 , porselen krozeye tartilip bek alevinde ergitilir,
roze , 1 - 2 dk. sofutularak ergimis xiitle {izerine onceden kagit
izerinde karigtirilmis olan 100 mg KNO3 - 100 mg N32003 ~ 100 mg
srnek karisimina ilave edilir.Unce hafif , sonra sgiddetli alevde
10 4. 1sitilar.Brgitim sonucu elde edilen artik sogutulur.Kro-
zenin 3/4'lne kadar distile su konur . Bir baget. yzrdimiyla
iyice karigtirilar.Pileldi siizgeg <aZidindan silizlilerek elde edilen
giizlintl lge ayrilir.
Kikiirt aranmasl . Siizlintinin birinci kxasmi %12,5'luk HCL ile
asitlendir lir.Bu igleme 002 ¢c1k1isi bitinceye kadar dsvan edilir
(Amac , ortamdaxi 003 iyonlarinl uzaxlagtirmaktir).Ortama BalCl,

c8zeltisi ilave edilir ; oir pulani'tlix veya buzlu cam gdrinimi

wijciirt varlifinin ispatidir,Tipln afz1 kapatilarak birikag dk. bex
letilir.Xikirt yox ise gorinim bozulur. -

Bu deney yapilairien HC1 ile asitlendirme yeterli gelmez 1ise
ortamda xalan GO§ iyonlarindan dolayl Ba.CO3 cokecectir ; bu da
natall olarak kilkirt bulunmasina neden olur.

Kilkiirt bulundu'ctan sonra iyonize ya da noniyonize oldugunun
oelﬂrlenmeSL gerelir,Bunun igin kati numune distile suda ¢ozllur.
Coziinme tam olmazsa. siziiliir.Cozelti %12,5'1uk EC1 ile agitlendiri-~

lizr ve BaCl gozeltls1 1lave edilir.Gd%elti olmasi , molekiilde

Halojen aranmasi i Siizintinin ikinci <ismindan bir miktar alina-
rak ilizerine 3 damla %25'lix HVO3 xonur.Bu <arisima 1-2 damle
A5V03 gtzeltisi ilavesiyie ¢dkelti olusuyorsa halojen vardir.
Klor , Brom , i70%t Aranmesi 0,5 ml siizlintiys 0,5 ml CCl4
ve 2,3 ml d. HI:O3 ilave edilerek tiip kuvvetlice galkalenir.OTga-
nik fazin kirmizl oimasl bromun , MOT olmas: iyodun , renksiz

st

olmasi ise klorun varlifini gosteris,

Yalsjan bulunup cinsi tay: :n edildicten sonra 1yonize ya da
noniyonize olduiunun peliriermesi lazimdir.Bunun igil n organiz
itlendiriiir,

pilesik distils suda gfzlilerek %25'1ik FNO5 ile asitle



AgN63 Cdzeltisi ilave edildizinde ¢Okelti verirse iyonize , ver—
mezse noniyonize olduZu anlasgilir.

Organik maddenin yapisinda bulunan halojen noniyonize ise
alkali ergitim islemi sonucu iyonize hale geger.Nitrik asitli oxr-
tamda AgNO3 ile ¢Bkelti verir.Ergitim sonunda iyonize halde olan
halojen , HNO3 ile okside olarak noniyonize hale geleceginden ,

CC1l, tabakasina geger ve renk verirler.

4 -----

iyonize ve noniyonize !iikiirt ve halojenlere drnekler

CH3
HoN S0, NH; CH-~ CH-NH-CHy | - SO
: o 2

Stilfanilamid Afedrin sllfat
(Noniyonize ) (iyonize)

H-N (:) COOCH,CHoN . HCI
‘ ~CaHg
. [:i:]_Cl Prokein hidrokloriir
Klonazepam (Iyonize)

(noniyonize)

COZUNURLUY SINIPININ BILIRLEMMESI

Yapidaki elementlerin ( N, 8, X) saptanmasindan sonra ¢ozlinlir
1ikx sinifinin belirlenmesi gerekir.Bu deney , bilegizin tamami '
hakkinda polarlik , nonpolarliik gibil ipuglary vermesgsinin yeanisira
molekiiliin agidik , bazik veya amfoter olusu , yapida oksgijen bulu-
nabilecegi gibi molexiiliin bir tismina ait gzellikleri de agiZa ¢i-
xarabilir.,

Coziinlirlik tayini yapilirien lzlenecek yol agagida sematik
olarak gosterilmigtir.gexilde varilen sira taitip edilerek maddenin
degisik g¢dzliclilerdeki ¢céaliniirlizi kontrol edilir.3unun i¢gin yakla-
g1t 0,1 z madde bir tlpe alinip Uzerine 3 ml g¢dziici ilave edilir,
Bu mlctarlarda ¢ozinme olmuyorsa maddenin ¢izlinmediZi xabul edi-

lir,



Madde

l a
I 1
Cdzinmez Gozmiinlr
|%5:ml | eter
| . ] I ]
Coézunir Cozinmez Cortindr Cozdnmez
I3 sinth (amloter Sy simift Sz siufi
karakter fcln NaO}l da s :
da kontro(f‘ edilir). %5 NaOH
(Bazik maddeler} r .
CozOanur Cozanmez
| %5 NaliCOs r 1 ,
I i Azot ya da kﬁfkﬁrt pzot ya da
- o varsa M sinif kiokuart yoksa
g?iﬁg?f: E:ZSL:S;ECZ [notral maddeler] derlsik
(kuvvetll asidler]  [Zanf asidicr} . ?LJSO“
Cozanar Cdzanmez
N siuf I simf
(nttral maddeler)  {inert maddeler}
lmnx
Cé i C(‘)?.j]']mez
dztnar LUr
N, My

Deneyler bagit olmakla beraber birkac hususa dikkxet edilmeli-~
dir : -

~ Suda ¢dziinen bir maddenin seyreltix asit ve baz ¢dzeltilerindexi
(%5 NaOH , %5 NaHCO3 , %5 HC1) ¢ozinirliZi <ontrol edilemez,Gunki
madde bu ¢bzeltilerdexl suda ¢cOziinecextir.

- Gene suda ¢hzlinen maddelerin , eterdezi ¢dziintirliiZiine bakilir-
can kullanailan tifp curn olmalidir.Aksi halde tlptexi dbirsag damla
su bile maddsyi g¢dzerek hatali sonug alinmasina naden olabilir,

- Su , agit veya alkali gtzeliilerinde«d ¢Ozliniirligin belirlenmesi
girasinda bazi maddeler hidroliz olebileceginden , 1sitmadan xa-
¢inilmaladlir,

~ Miiplin galtalama slresinin iki dakitay:r cegmemesi gerexir.

- {rigtalize yspidaui maddelerin ¢ozlintirliix denemesinden tnce toz
edilmesinde yarar vardir,

- Suda ¢ozinmeyip % 5'lik HC1l'de ¢¥ziinen bir madde igin , amfoter
1ix olasiliZina xarsi %5'lix NaOH de @enenmelidir.NaOH'de de ¢35zl
yorga %5'1lik NaECO3 ¢ozeltisinde maddenin ¢ozlinlirliifi denenmelil-
dir . Bunun sonucunda maddenin ¢ozinirlik sinifi  A43 veya As3

olaralc hulunur.

ol

TUIYASAT, YAST 1.3 GOZUNURLUK ARASINDAYI ILIST

linmesi gereken birinci ve en basit wural "benzer benzerl

T
)

¢Bzex" dir.Dolayisiyla Dbio madde nonpolar ise nonpolar gozlicllerds
¢ozi

necel nolarite arttizga da polar céziclilerdexi g¢izlnirlix

o)
[{H]

e
1=, Genel olarak bir fikir vermesi acisindan bazi mad
n

sruplarinl ve gok rastlanan gdzlictileri artan polaritelerine gbre

‘__.I
iJ

}
—— e ded @

=
o]
bir zcala tizerinde sdyle sirslayebdl



Madde grubu Gozlcller
Hidrofobik Penten , hekzan , petrocl
Hidrokarbonl Lipofilik ateri , benzen
rokarbonlar
Nonpolar Dietileter , diklorometen
Eterler
Kloroform
Halojenli hidrokarbonlar A
Teralyer aminler g Aseton
Esterler ~ Etil{veya metil) asetet
Ketonlar ve aldehitler - Etanol
Fenoller §
Alkoller i‘é Hetanol
Xarbokgilll agitler v
Stlfonik asitler ] Hidrofrilik Su
Organik tuzlar Polar

Bir maddede polar ve mnonpolar gruplar birarada ise ¢ozlnlrligi
bu gruplar asrasindaki denge belirler.0Ornegin , daha biiyik bir hid
rokarbon artiZy tasiyan «~naf-

toliin suda ¢ozinlrligli fenole

H OH .
ghre daha dlsgliktir,3una kargin
nonpolar ozellifi aZir bastiia
izin eterdeki ¢ozinirlizli daha

Fenol o« —-Naftol fazladir,

Genel olarak kiiciiz molexiillil maddelerin ¢ozinlrlizi blylk mole-
iilliilerden fazladir.Bunun nedeni daha kolay solvatasyona ugZrama-
taridir.0rmeZin glukoz suda ¢dzlnlir ; fakat onun polimerleri olan
nisasta , glikojen ve selliiloz suda g¢dzlinmez,

Noniyonize olmak kaydiyla yapiya giren halojenler de suda ¢z~
niirliiZzinli azaltir.

Intermolekiiler H-baZlarinin olusumu da solvatasyonu dnledifin-

den , ¢8ziniirligli olumsuz yonde etkiler.Bu durumu bir crnekle

aglklayacalk olursak: ?1 .
o < H i R
R _”_ ~H N R!_‘C_'N/ R‘]_"C—N 2
17 C—N ~ TANT R

~
\\H - H Hh"mm:Q : 3

L —
Sexilde gbrilen primer amidlere (I) oranla daha blylx bir yap:
olmagina rafmen tersiyer amidlerin (IZ) ¢dziinirliZi , H-bafi olug

turaczx  axti” nidrojeni bulunmadaZindan daha fazladir,



SUDA  QOZUNURLUK

iyonize yapida olan tuzlar ve polar 6zelligl g¢ok belirgin
olan yapilar suda ¢ozinlr.Bir yapida polar Sdevli gruplarin sayi
g1 molekiiliin hidrofobik kisimlarina oranla fazla ise suda ¢ozunme

ihtimali fazladair.

COOH (I:HZOH
0
H
OH H 4 Glukogz
' H e
Salisilik asit H H OH (Suda g¢bziinir
(suda ¢dzlinmez) | OH

Polar ddevli grup tasiyan bpir maddenin geri talan Yigmi bijylik

nidrofobik ige suda ¢bzinmeyecektir,Bununla beraber , bu ddev-

ve
ii grup tuz haline donlistirilirse madde suda g¢dzlini:,
CH3 fH3
CIH_'COOH CH-CCONa
CH30 CHL

Naproksen Naproxsen sodyum
(suda gBzinmez) (suda g¢oziiniir)

~CyHs N COOCH RIS
HoN C 0-0CH CH—N H CRCHIT
~CoHs CoHs

Prokain Pro'tain hidroklorur
(guda ¢dziinmez) (suda ¢dzinlr)

=l

RTERDE GOZUNURLUK
Yalniz bir 6devli grup tagiyan noniyonize yapilar eterde ¢dzi-
niirler.Odevli grubun iyonizs hale ddnigmesi veya saylsinin artmasi

dururunda madde eterde ¢Ozlinmeyecektir,

CHy CHy ]
C~H C
A2 ~~205
NH—CO-CHy-N NH—CO = CHyN_ - HCL
CHy Lidokain CH; Lidoain hidroxiorir
(etepde ¢dzinir) (etarde ¢bzlinmez)

5 5 Bl 'D3IXE ¢OZUNURLUK

tagiyan alifatik primer , setonder ve tergiyar

Sazic Ozellix
aminlzr ve nigpeten daha az bazix olan aromatic primer aminlzr
11e gexonder aril-alkil aminler , %5'1liXx BC1l'de tuz vererey ¢gizil-
niiple-.Yani , ¢dzinen , HCL tuzlaridir,

..]O_



Diaril eminler ve triaril aminleT 7% 5'1ik HCl'de c¢Ozlnmeyerek
M sinifina girerler.Bunun gebebi azotun ortaklanmamis elektron

giftinin aromatik halka mezomerisine katilmasi ve bu sekilde ba-

zi%k1liZinin azalmasidir. O
I
N

4  Humareli maddeler N

‘ AN N N
- : H H T H "y '
EZltde gdzlinmezler. | 2 O
3
= 4 '

(e
<3
D

QA
wn

pRa, > pKaZ > PKa > PKa,

vucaridaxi ornekte de goriilecegl gibil, azota ba

art>Z1 tagiyan tersijyer amidler de

o
<
s1 arttikxca baziklik de azalmaktadir.Azot lizerinde iki alkxil
B sinifina girecek kadar ba~

Il
5 NaOH VE % 5 NaHCOB'DEKi CHZUNURLUK

¥arbokgilli agitler ile siilfonik asitler , uvvetll agit dzel
14

™

{

21 gdstererek hem %5 NaOH!'de Them de %5-NaHC03'de coziinlirler,

-

i
enoller , tiyofenoller , D&Z1 enoller , nongibstitie imidler |
1e

+

apil glilfonamidler , oxsim godyum nidroksitte gozinilirler ,

ancax NaHCOB'de ¢ozlinmezler. - -

Chye H-N___”“T¢

CH
_ 3 no Cetls
Thuprofen Fenitoin
(NaOH ve NaHGOB'de (NaQH'de ¢Ozlnlr,
¢Szinir) _ NaHCOB'de ¢cozinmesz)
NHCOCH;3
HeN S05—NH
O
07 CHj
CH _
Paragetamol Slilfametoltsazol
(NaQH'da ¢ozinlr, (NaQH'de ¢dzinir ,
NaECOB‘de ¢dzlinmez) NaHCOB'de gﬁzﬁnmez)

Zam asit hem de bazik gruplar igeren amfoterix maddelerse
Zrmet olarak amino agitler ve giiifanilamidler gdsterile
Suda c¢hzlinmeyip amfoseric yapida olan maddeler
g1in271ina gi;erler,x";ux molekiilli aminc agitler dipoler tuz Ozel

sgterdifindasn suda ¢coziinlirler.Sterde qézinmediklerinaen

_]I._



Stilfonamid grubu ilaglar gozunlukla A2B sinifina girerler.
Ancak Sitilfaguanidin , yapisinda bulnan bazik guanidin grubundan
dolayl NaOH'de ¢Oziinmez ; HCl'de ¢OziineceZi igin B sinifina

~

girer.

NH
Slilfazuanidin

DERISIK sULTURIK ASITTE GUZUNURLUK
M Sinifina girmeyen ve suda gozlinmeyen notral maddeler ig¢in

«H,S0
a.Hy50, |
nizma ile olmaktadir.Sdzgelimi , kolay sllfonlanabilen aromatik

wullanilir. SHlflirik asitte ¢oziinme , birkag deZigit meka-~

yap1lar , slilfoniik asit tlrevierini varerek ¢oziniirler,

R = Siibstitisyonu
H-+ H»50 () —S02H ¥olaylagtiran bix
R@ 274 @ 3 grup olmaladar.

Giic siilfonlanan beazen ve toluen 1ise d.H2804 'de ¢ozinmezler,

Olefinik ya éa assiilenik bag tasiysn yapilar da katim reaksi-

yonu vererek d.34504' de ¢dzlinirler,
[l

N ~ A -~
P N +  H2S04 i-/\T"—-(ij\
H  0SO3H
Bundan bagka oksijenli bir ddevii grup tasiyan bilegikler de
d.H2804 tarsisinda kuvvetli baz gibi davranarak protone olur ve

bu =zekilde ¢dzinur.

R—O—R + HpSO4 ———> R—0—R.HSO,
i

Siilfiric asidin kuvvetli su gekici etikisi ile molekilden su
giimasl durumunda da madde 4.H,30,'de ¢dzinlr.

_.]2_.



c ,H,0

o DISINDAKI GOZN,
B.D. (7C) MADDE BLEMANLAR SINIFI
A0-41 l-Efedrin N B
41 Fenol S1
41-43 Fenil salisilat N
42-44 Hentol N
50-58 Klioral hidrat Ci S1
51,5 Timol A,
57-60 Leptazol M Sq
60-61 Prokain N B
66~69 Lido%ain N B
72-T74 Tiyoridazin N, S B
76-T79 Lidokain HC1 N, ClL S2
81-83 Vanilin Ay
84-86 Glutetimid 1} A,
88-92 Benzokain N B
92-93 Xetamin N, Cl B
96 w-Naftol A2
96~97 Propil paraben A2
96-98 Kokain N B
100 Sitrik asit(monohidrat) S,
101,5 Okgalik asit{dihidrat) 82
102-103 Maltoz S,
102-105 Terpin hidrat N
103~-105 Fruktoz 82
103-107 Meprobamat N M
105 Fenilbutazon N A2
106~-109 Siklizin N B
107-109 Aminopirin R Sl
109~-111 Rezorsinol S1
111 Nipabenzil A2
113 Antipirin N 82
114-115 Asetanilid A kil
115-118 Atropin N 3
115-113 Xalgiferol N
118-1290 gGalaskxtoz{monornidrat) S,
121-122 Benzoilkx asit Al

t
()
I



¢c,E,0
DISTNDAXL GO,

E.D. (°C) MADDE ELEMANTAR SINIFL
123 B-Naftol A,
128-131 Nikotinamid N 82
128,5-12%,5 Tolbutamid N, 3 As
130-134 Diazepam N, ClL M
131 Metilparahen A2
132-~135 {lorfeniramian maleat N, Cl 82
132-135 Ure N 52
133-134 Pirogallol Sl
134-136 Tenasetin N M
135 Tritromisgin N
136 Asetilsalisgilik asit Ay
140 Saligilamid N A2
141-144 Fenilefrin EC1L ¥, Cl 82
142-145 Neogtigmin metilslilfat N, S 52
145-150 (b) p.Aminosalisilik asit N A.B
145-147 Heksobarbital h A2
147~150 Xolesterol I
147-150 Ametokein HCL N, 2L 32
147-150 Bromiiral N, =z Ay
149-151 Yloramfenikel N, 2L A2
153-153 Prokain HC1 N, C2 82
154157 Piridostigmin bromir N, =z 82
154-158 Kodeiln N B
156 Sitrikx agit (anhidr) 52
156-~159 Amilobarbiton N A,
158-~160 Amodiakxin HC1 ¥, Cl S,
158~160 Tiyoridazin A0 N, 5, Cl 82
158-162 Indometazin N, C1 Ay
158,5~161 Saligilik asit Al
160~186 (b) Sak'taroz S2

162,5-163,5 Detatropropcxsifen HCL N, Cl 82

164,5-167 gijl7anilamid ¥, S A,3
155-159 Snorainanid ECL N, o2 5,
166=-170 Di“enhidramin HC1 N, T2 S,
167 (o) Nacgtigmin bromir N, == S,
lo7 1aaktoz (anzidr) S5



¢, H,O
DISINDA cOzH.
E.D. (°0) MADDE ELEMANTAR SIHIFI
168-170 l1-Tartarik asit S,
169-172 Paragetamol N A,
169-172 Siilfametokgazol N, S AgB
170-171 Hidrokxinon Sl
170~173 Tfzoniazid N 82
171-173 Allobarbital ¥ A2
171,5-172 {(b) Stilfatiyolire ¥, S ASB
174-178 Fenobarbital N A2
174-178 Pilokxarpin nitrat N 82
176-178 Kloroproxailn ¥, Cl 5o
177-179 Amilosain HCL N, CL Sy
178-185 Proparaxain HC1 ¥, Cl 52
179--183 Siilfafenazol ¥, S AEB
180-183 Siilfametoksgipiridazin N, S 325
182-184 Slilfagetamid 1, S "28
185-186 v.Aminobenzoik asit k] A.B
186-139 Meperidin HC1 g, C1 S,
1838-192 RBarhitel a — RN
189-192 Stilfazuenidin i, 8 B
189,5 Oksalik asit (anhidr) 82
191--193 Siilfapiridin ¥, 8 A2B
191-194 (b) Askorbik asit 82
194-197 {lorpromazin HCL ¥, 5, C1 S,
194-199 Sﬁlfisoksazol N, S A2B
197 Amitriptilin HC1 ¥, Cl 82
197-200 Slilfamestazin ¥, 8 AgB
200 (b) Morfin EC1 ¥, Cl 82
209 Trimetoprim y 3
200-204 Silfatiyazol N - A,B
201-202 Latoz S,
2C05-206 Ygazeram ¥, Cl bt
205-211 (b) Piridozsin HC1 ¥, Cl S2
228 (b) rurosemnid Y, S, Cl
212-215 (b} Tannik asit 5,
212 Adrenalin N 4,8
212-218 (b) Klordiezepogsit =ZC a1, CL S,

_]5 -



¢C,H, O

DISINDAKT GOZN,

250~295(giinlimasyon il2)

—]6..

BeDa (OC) MADDE SLEMANLAR SINIFL
216 ¥lorgsixlizin HC1 N, Cl 82
217-220 (D) Efedrin HC1 N, Cl 5,
218 Florozlusin AZ
218-224 Griseofulvin N
219-221 Propiltiyourasil N, S A2
220 (b) Galli¢ asit (monohidrat) Aq
223-225 Prometazin HCL N, 5, C1 82
226-227 Xloraiklizin 2HCL ¥, Cl 82
226=-230 Salkkarin N, 5 Al
231237 Nikotinik asit ] AlB
234-238 Siilfererazin N, S AnB
- 235=237 Yafeln N B
236-240 Nitrofurazon N
236 (b) Antazolin HC1 ¥, Cl M
245 (b) 1-Bfedrin siilfat N, 82
245-251 (b) Gallix asit (anhidr) Ay
248 (b) miamin HC1 Y, s, €1 S,
250 Morfin silfat N, S 82
255 (b) Siilfaiiazin N, S AgB
255 Furazolidon N
258=263 Fenol®talein A2
258-259 Asetazolanid N, S A2
260 Nalorfin Hir N, Br S2
260-263 Nalorfin HC1 N, Cl S2
269-274 Teofilin N A,B
273-275 Hidroxzlorotiazid ¥, 5, C1 A2
281 (b) Metiyonin N, S S5
281-285 Riboflavin 2 A2
285 (b) Sixlizin HCL N, Cl SQ
290-295 (b) Difenilhidantoin 2 As
300 rotropin N S,
308  (b) Merkansopurin X, S
330 (b) Metiltiyourasil N, S A,
342-343 Xlorotiazid N, §, C1 A;
350-357 (o) Teobromin | A,



PONKSIYONEL GRUPLAR

AXTIP DOYMAMISLIK ! |
—C—C——=C—C—

[ N R

CHyp———H o M
— e N
CHy=CH-CH,
0 \H 7

Antipirin Allobarbital

# Benzendeki ¢ifte baglar kxalize (rezonang-stabilize) oldu

delo
fundan aktif doymamislik dezildir ; dolayisiyla iyotlu
rengini gidermesz.

suyun

. . |
KARBOXSILLI ASIT ——C%—g—oH
i
| 0
CH,~COCH
COOH |
HO — C — COOH
. |
OH CH,~COOH
Saligiliik asit Sitrik agit
AMINO  AsiT |
—C—C— CCCH
|
NH,
_COCH
_-COOH <::j>—CH2~CH\
CH3—S—CH,CHy=CH NH»
NH 5
Metiyonin 7 Fenil alanin
ESTER P9 |
L —2—=C—0—C(-—
| | COOCH3
COOH | | A




Alkoller , sadece karboksilli asitlerle dezil , inorganik

agitlerle de ester olugturabilirler :

N
OzN"O”C CHé‘O‘NOZ

Amil nitrit Penteseritritol tetranitrat

CH3(CH)~0-NO

Bagter Sdevli grubu halkalli bir vapida ise , LAXTON ( d¢ ester)

adini alar, Qﬂ
. C
\ / Rl | v WU
— 2 [ C—¢ ~C CTe
TN ] ]
—C C=0 (’:}_,__ ¢--O f‘/C\ /C:O A:C\ /C:O
/o7 T O 0",
Lakton B-TLekton ¥ -Lakton a-Lakton
Y o o
,_C_Hé__“/’ R—CONH, R=CONH-R’
I e
Genel amid yaplisi Yonaiibstitie emid Monoglibstitlie amid
g : : CONHy
R--CO- N <C:j>—CO—NH2— (:) )
R N

Digiibatitlie amid Benzamid Nilkotinamid

Amid s5devii grubu , azot lizerinde aromatix yapl tagiyorsa

(hidrolizle primer aromatix amin veriyorsa) _ANILID ismini

alir; NHCOCH,
@NHCOCH3 <(D>NH 9), O
CH
Agetanilid Benzanilid Pzragstamol
{¥- Agetil p.zminofenol)

Amid , halkalzl bir yadz icindeyse ZAXTAY adina
lar da laitonlar gini zincir

sexlinde isimlendirilir,

..18-



0 N ~C——C—
N
~ |
(CHyhn W, f N
H
Lactamn P-Laktam 1 -Lakctam

TMID

fii defa acillenmis amin , veya bir defa agillenmis amid ola-

rak da diiglintilebilir.

0 o
Cf COOH K \
—C—C ) _
/ N N-H E (N H /N Br
> d COOH
0 0

AN
Genel imid yapisa Siikginik asit Stiksinimid M-Bromo-
gsliksininmid
COOH K
@ N CHZ
COOH (
0
Ftalik asit talimid J—Ben21lLta11m1d
URE 0

~ i ~
SN—C—NT_

Ureyi slibstitile olarax da duglnebiliriz;

Cl—<C:i>%SOg—NH—CO'—NH —C3Hy

X lorpropamid

URZID

Agillenmis ire olarax da diiglinilebilir:

\ /
0 —C—NH—C—NH—C—
/ n 8

fire halkali bir yapinin iginde de bulunabilir( Ig lreid )

o) —H
CH3=CH, a
0
HgCa
Pennobarhital o) riH



GUANIDIN HoN—C—NH)

1l
NH

NH

Slilfaguanidin

Yapigindati maddedir.

HIDRAZID

A¢illenmis hidrazin olarakx da dlslinlilebilir,

Nl i
-?——C——NH—NH2 Qgi;i}—c—NH—NHZ

Genel hidrazid yapisi izoniazid

Hidrazid ddevli grubu da halkalil bir yapi i¢inde bulunabilir.
Bu duruméa I¢ HIDRAZID olarsk adlandirilir:

CHy

/iy S T
N O '

i¢ nidrazid yapisi
Novaljin

URSTAN

Yarhamik agit esterlerinin dzel adaidair.

H,N—COOH H,N—-COOR

Xarbamik asit Uretan

CH3__CHy0-CO-NH,
L
CHyCHpCHo CH5-0-CO~NH,

dleprobamat

SULFONT L ASIm

voR B
il -‘pﬂ”_OH
HO—S—CH =3
i e
0
SUlflinik esit Stil<oni asit R=S0zH  veya R-350,5-0H

_20 -



Orsv O

Benzensiilfonik asit Stilfanilic asit
SULFONAMID
8 - H,N S0,~NH O
-8 HN S0, NH,
|l ~
0
Genel yana Stilfanilamid Stilfadiazin
ATKXCL \ \é_
\ —C— CH-0OH —C— C—0H
/\ . /'l
Primer alxol Sekonder alkol Tergiyer alkol
Hs CH3
H \ H
CH CH
/N / N\

CHy CHy Criy CHy
Mentol(sezonder alkol) Timol( fenol ... alkol de3il)
ENOL “‘?::?‘“

H OH
ENDIOL
—==C—
éH gH Yapisindadair,
HC CH
HO—CHz—CH‘T\—;j:O _
[ ' - :
CH Askorbix asii
BTER l |
e ol '
/ o7 N

Zenel yapisi



H3C"‘ 0

O

N=Cs

CH
i O”CHZ_!CH—CH2~NH__CH/ 3
HO-~2 OH CH,
Lodein Propranoclol
TIYOITER

dterdaki oksiijenin yerine kiikiirt atomu relmistir.
g g g

_-COOH
CH3=S—CHyCHp-CH
‘ TNHy

| !
e -
C C

Metiyonin

o o0,

’ﬁ—Naftol

Genel yapi

FENOL

Genel vapl detil paresben

HCég::j>—CH2HCH2—NH2
H

Dopamin
AMIN
N/ \
C c
S C—RH 20 |
I 2 1 C
H \
Primer Sezonder Teraiyer
amin amin amin
I | A P
s
/C\+/C< /C\+/C\
N N
VAN 7N
>(,: H H H
Tersiyer anin tuzu Sexonder amizn tuzu
(cxaternar degil; (taterner deiil)

_22 -
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Zaterner
amonyumn



<::i>—CHZ~%HﬂNH2 <::i>f?Hﬂ%H“NHPCH3
OH CHjy

CHy
Amfetamin Efedrin
(primer. amin) (gekonder amin)
CHB\"‘ +/CH3
CHo Cg@i>N““‘(CHZ);O‘—‘N:TCH3 L2
O N\ Rt H3 CHy
~CHy~CHy™
N CHmCRZ "oy
Tripelenamin Dekametonyum iyodir

(tergiyer amin
nalka icgi azot)

OoH
= {(O)-co-cz-crrCiiz-

Haloperidol
(nal'ca icgi azot)

(kxaterner amonyum)

9
ASIT ANHIDRITI K
l e
~C—C- 7
e AN
0 {(CH3 c0),0
Sc—C - 0
/1 \\
Genel yapisi Agsetic anhidr Ftalit anhidr
. CH=0
ALDEHIT
) ~H
N OCHj
CH
Genel yapisi Vanillin
{ETON )
I TS _ - o~
C\:l CH3—'CO CHs @CO CHj <O/ L,O—CHZ—-CH3
G
Genel yapisl Ageton Asetofenon Prozirofenon
(:)r—c
i
Tetoprofen C
CH=CCOH
CHa



R et U Tl

FONKSIYONEL GRUPLARIYN TAFIMNMA ZFAXSIYONLARY

AEPIF DOVIANISLIK

Brom deneyi

de glasiyel asetik asitte ¢fziiliir.Uzerine dam]
damla brom ¢ozeltis o]
1

2ktiT doymamisl

100 mg madle uygun 2ir ¢fziicide ¢Xzililyr , “zerine % O,1'1ik
1

KinOg ¢Szeltisl damla damla ilave =223ilir,llor reni kayboluyorea
aktif doymamizlzk vardir,

| ]
3 C—C‘“+2‘«1n04 4 HyO—3—C—(C—+ 2NMn0p + 2CH

ZARBOKSLLLI AS IPLER

Iyodiir~iyodat denzy

20 mg madde,20 mg XTI ve 20 mg XI03 karistirilarak bir hav
czilir ve Uzerine bir damla nisgasta ¢fzeliisi damlaiilir,.lor =
meydana géliyorea karboksilli asit wvardar,

COp galagz ile gZzinlrlex,

2~CCO0H + XadC03 —» R-C0CNa + CCz + =z

PR,

-24 -
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_LI O ASTJJJJ

¥inhidrin densyi

20 mz madde I mL distile suda coziiliir.zerine % 0.1'1i1x
kz kaynamada sy

-

ninhidrin ¢Bzeltisinden 1 mI, ilave edilip ixi dax

tnlur.Mavi-mor renk meydana gelirse amino =zsit vard:
wavLTrYs

0
OH -2 Hy0
HoN~CH-—-COOH 27y, N —CH —COOH

H
O R R

€02 B ~R-CH=0
—=CH—R + Hy0 ———P NH,

0

-2H-0 .
HO 2H0 '
NH
2 HO@ *N
0
OH Q " 0]
LN B
=== O
O 0

0 (mor )

L=t
4
&
-
s

Hidroksamat Aeneyi

# Du deneyl ! varbonik,karbanil ve siilfonik asit esterleri v

0,5 mL A nidroksilanin HC —metanollil ¢izeltisd 3) mg madderyle
vapistirilir.2 ¥ alkollil KOH ile surnusolg £2TSL alkalilendirils
r
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Puriuvranilin asesas
ATLKOLIER
Xeantat deneyi
25 mz madde bir tlote toz edilmig 200 mg HKOH 1ls mrastiralar,
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A20

H—0H" + HCl—p CHi—C1  + HO

0o 4+ HOL—— R-CHp-CL + 120

rdvell~Vellman deneyi

Loyulur,galkalanir, rimer ve S¢

30 mg madde 1 mL aseionda cBzilliir,lizerine 2 damla belirteg

8)
mavi-yegil bulaniklik verir.lersiyex alkoller bu reaksiyonu Vermeg

1

M

M
i .

3 R-CH,~0H + 2003

+ 232504

"

B o I
a0 + 20703 22208 g /Cmu + Crp(0g)g + 6H 0

Ho 2
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100 mg redde suda g¢fziililr, 1-2 damla iyoflu su danmlatilar.

Tyotlu suyun rengl kayboluyorsa deney olumludur,
, I
| H20 j !
—§—R" + Ip ———b R—F—R'—5—% R—S-R+2HI
T

ey

FENOLIER

Liebermamt deneyil

50 mg madde, 1 mL der.d2f04 bir tipe koyulur,izerine 20 mg

112if0s 1lave edilir,calkalamr,hafifce 1exfilir,Yegil,mavi ,Demos
renk olusurszs deney olumlndur.su xaf101" 5

5 mL su igine pogelitilar
ice renk kirmizi veya maviye dénsr,Orvanm [VaOH 2lkalil

ise venk mavi viya yegil olur.

Bu deneyi para meviii agik olan fenoller  1ile Gifenollerd
+alniz rezorsinol verlr

. HONO——>© @

NaN02+H25QQ N-OH

OH

H~S0 —
o
"Hzo —

H S0y,

N-OH

NEAEY

v
+

O@ZN—@—O} Na' HO@-N:\/_E}OH HSOy,
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Ferri kloxriir deneyi

50 mg maddenin 2 ml sudaki ¢dzeltisine Gor1ik

F5613 ilave edilir, ¥or,mavi,yegil,kirmz1l renkler Tfenocl grubu

g
o
o)
—)
o

nun varlifim gosterir,

ilor Fenol,rezorsinol,salisilik asit, o -naftol

3 o CH + FeCl — :ﬂ Fe + 3 HCL
o wme — (e, e o

a
3 54 3 <7 = - -~ - : =
olan diazonyum tuzlari , Dara veyz orio fonumlarl 2¢1l o-an 2T0
1 o T - - - —— 3 A
watic aminler verys fencllsrle fenetlansrer ard 0OYar zddeleri

HO HO
S NENCU _HCl N=N
X | i
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INFRARED SPEXTROSKOPIST

Elektromanyetik spekXtrumun 0,78 - 1 mm arasindaki bdlgesi
Infrared (IR) alan olarax bilinir.IR alandaki radyasyonun ener-
Jisi , Ultraviyoleden (UV) daha az olduZundan molekiiliin elektro
nik enerjisi lizerine etkxili defildir.Sadece rotagyonel ve vibras
yonel enerjiyi degistirir, '

Bir molekiiliin toplam enerjisi su sexilde bulunur :

Etoplam - Evibrasyonel+ Erotasyonel

5 -
“elektronik

Bu enerji sekillerinin bliyitklixleri de su gekilde siralanabilir

Eelektronik :> Evibrasyonel:>’Erotasyonel

k] :‘ -
———, \-2520 z3 - TTTT7 -1 el _
7 T 7 N/ 2,73 um 43C0ex N 367 2m 12 en —
10 =nm ZCO am “39 oo T_Eq an 2,5 pa V1S pa -} 30 an
A e v 7 7 Sl
Y Uzag gv oo or S0RINUR , YAXIN IR v I | ¥2a IR 1 WIKRODALsA 4
TAXUN U covaRs g7 | LFrainle) i i
‘ Hu At ' 30252 ! | f
Ig¢ =lektronlarin | Jedesliz slazronlari- ’ dolaziler vibreayon ,l dolavijler . Eiiilclee;-
trangisyonu ain Trangisyonu | Ve T=tesyon | rotasyon j Yenyetil
! ! Nezonans

Yakin IR ve IR alanda enerji absorbsiyonu , molekiiliin vibrasyo-
nel ve rotasyonel ererjilerini etkilerken , uzak IR'de enerjii
absorbsiyonu sadece rotasyonel enerjiyi etkiler.

IR spextrogxopisgiyle organik bilesiklerdeii birtakim Sdevli
gruplar veya atom gruplarina ait karakteristik band'lari tanimak
mimktindlir.Bu karaktéristik bandlar bilesiZin yaplisiyle ilgili
ipuglari verir, Basit yapidaki maddeler bile komplike bir IR
gpextrumu veredbilmektedir., Bu durum calitatif analizler igin bizx
aventajdir ; zira eneatiyomerler diginda ixi ayribilegigin aynz
spektrumu vermesi olanaksizdar,

Bandlarin gpektrumdaki yeri , dalza boyu (pm) veysa dalga sayi-~
g1 (em™ ) olarak karacterize edilir.

Dalga sayisi (V) vaya dalzga boyu (A ) , vibrasyon ernerjigiyla
orantilidir ve modern aletler agpettrumlari cm_1 olarak vermekte-

:
-

£
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Planck egitligine gore

E=h .vu=h. —h .. cC n=6,62 . 1072 erg sn

1s1c hizi 3 . 1010 cm/sn

c
+ dalga saylsl(cmﬂl)
A+ dalga boyu (yam)
v ¢ frexeans

Dalga sayisl (V) siklixla frexans ile karistirilir , ancaXk

I's) -
— Sy A4 -5 -
D] x ve QL"TT' dir. 1 Pm::lo ° m= 10 4 cm oldugundan ,
| L z.
dalga sayisi ve dalga boyu pirbirine P (em l):=ﬂ}$nﬂe$itliéiyle

gevrilebilir, .
Bandlarin siddeti ise UV'deki gibi transmittans ya da absor-

bang olarak bhelirtilir.

A= -log T——loglo(l/T)
IR'de band giddetleri semi-<antitatif olarak ravvetli (s)
orta (m) ve zayif (w) sgexlinde gbsterilir.
IR soehtrumlallnda -1 pandlari tanimlamak igin gegitli titre-
gim sekillerine verilen igimleri bilmekgerekir,
MOLEKULZR PITRESTMLER

Gerilme titresimlexri : fxi atomun misterex eksenleri boyunca atom

lararasi mesafenin artmasl veya azalmas: ile mevdana gelen ritmil
o

harecetlierdir. //
Simetrik Agimetrik
gerilme S gerilme
Ay Ay
\ hY
Ay \
‘ Y pY

Tzilme fitresimleri : Atomlar arasindaki baZ agrlari deZisimleri-

dire.
+ -
Makaslanma allanma Burkulma Sallanma
l--Dl'.izlam igi— [: Dilzlem dlql::]
+ ve - , dizlem dis2 narecetleri gﬁstermektedir.
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Bir moleilin teorik titresim sayisi su sekilde hesaplansbilir:
N gayida atom igeren ve dogrusal olmayan (agisal) molekiillerde
3N-6 , dogrusal molexlillerde 3N-5 sayida titresim gdzlenir,

Ornefin agiseal vapida olan H,0 molekiiliniin(3 , 3)-6=3 esgas

titregimi vardir.

~_ P \\‘H P{’/’ o ¥
H\O/ H \O/._,.._.__ H\o/é\
| (3652 en™) (3756 cm™ 1) (1596 em1)
Simetrik gerilme Agsimetrik gerilme Makaslanma

Dogrusgal bir molekiil olan COz'nin ise (3.3)-5=4 esas titresi-

mi vard:zr,

» e _

O0=C=0 0=C=0
gimetrik gserilme agimetrik gerilme
(1340 cmT ) (3250 cm™l)

. f

0=—C==0 ch:jy
makaglanma (dizlem igi) makaglanma (diizlem disi)
(666 cm' ) (666 cmt )

IR gpektroskopisinde sadece moleliiliin dipol momentinda degigik
lixle sonug¢lanan vibrasyonlar gdzlenir.Bu nedenle karbondioksit
molekiiliniin simetrik gerilme titregimi IR'de gBzlenemez, clinkii
molexlilin dipol momentinde deZisilklik meydana getirmez,

Organix bir yapidaki —CHZ— grubu ise , molekiiliin gadece bir
<1gmini olusturduZundan bu kurala uymaz.

Bir bagin gerilme titresimine uyan frekans Hooke kanunu ile

hegaplanabilir.3urada iki atom , aralarinda bir yay ile birlesgik

bir baz bulunan iki kilitle olara’c kabul edilir,

1

P cm — | titresim frei:ansa
= £ :dyn/cm :baZ uvveti gepiti
1
— 1 £ c=3.10"%mn/sn 1s1% hiz:
2T ¢ VI M. =M . 1,65 . 107°%
= 7 X,y e
-'i]. + "1
X J 14 o . 5 -
f'degeri 5 ., 10“dyn/cm olup ,
¢ift we Ug¢ll 2aZlar icin Zu deie-
rin izi ve lg xatidrr,
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Hooke kanunu ile yapilan hesaplamalarda agazidaki atom gruplari

igin su degerler bulunux :

C—C , C—0 , C—N .. .. ....... 1300-800 em™t (7,7-12,5 pm)
Ge=¢ , €==0 , C=N , B=0... . ... 1900-1500 cm™*(5,3-6,7 um)
g=¢ , ¢=N ... .. .. .........2300-2000 om™ T (4,4-5,0 pm)
G—H , O—H , N—H.......... . 38002700 em 1(2,6-3,7 pm)

a3zl edilen titregim bandlari, asagida belirtilen nedenlerden
ptiirti yukarida verilen alanlar ic¢inde deZiskenlik gdsterebilir.,
Bir ezilme titresgiminin enerjigi , genellikle Dbir gerilme titresi~
minin enerjisinden daha zayiftir. uvvetli dipole sahip fonkisiyonel
gruplar IR'de kuvvetlil asbaorbsiyona neden olurlar.

RANDLARIN FREKANSLARINI VE $EXILLERINI BTCILEYEN DYRUMLAR

1. Maddenin fiziksel durumu : Bir maddenin kati , sivi , ve gaz

naldeki spektrumlari , eZer bir hidrojen bagi olusumu sizonusu
defil ise pek farxlilix gdgtermen.

- (az halin IR spekxtrumundaki bandlar givilarinkinden daha kise ve
valindir. )

—~ Sivilarin IR gpektrumundaxi bandlar dsha dar ve simetrixtir,

- %stilarin IR spektrumundaki bandiar ise dahra keskin ve bslinmisg
tiir.Bu durum , kelitetif analizler ig¢in avantajdir.

—- S1v1 ve kati haldeki spextrumlar dsha ¢oX tercih edilir,

2. Rezonansg : Bir molexll , Tezonans durumunda sistemin toplem
enerjisinin enaz olduZu vargayilan dayanikli birxag durumun catcl
siyla kararli xilinir.

tarbonil gerilme frekansina xomsu gruplarin etkisi , rezonans
nedeniyle olmakta , ve R-C0-A gzenel yapisindakxi bir moleklilde
0—0 gerilim frelansi R wve A'ya baZli olarak degigmektedir.

IO :O- -'O-
. )
Rl — j +——> R— C==A «—>=R—C—A

+

(2) (b) (c)



A FORMUL C=0 g. abgorbgiyonu
-0H R-CO-0H (ix.,agit) 1650 }b

-NH R—CO—NH2 (amid) 1670

-R! R-CO-R' (keton}
-0OR! R-CO-0OR' (ester) 1735 :}_*
c

~X R-CO0-X (a=zit 1800
halojenir)
Orzanik bilesik ;b yapisinda ise A'nin elektron verici etkisi
ile(A= -0H , -NHE ) tekx baf karakteri artar , =0 gerilme frekansi-

diser. ¢ durumunda ige TC—0 baZanin yliksek elektrostatik karaixte-
rinden dolay:r €20 gerilim frekansi artar.(A= -OR' , ~-X)

3, Indakxtif etki : Bir atom ya da atom gurudunun hem elektron geze-

bilme , hem de elettron itebilme glici indakxtif etkiden 1ileri ge
Buradali etkilesme kantitatif olarakx ifade edilebilir.0rnefin asit
hidrojeninin iyonizasyon Hlglisii olan pK& ile karboksilli asidin

-0H gerilme fresiensi arasinda doZrusal bir iliglki vardair.

4. Hidrojen baZlari : Bir sistemde hem procon verici , hem de pro-

ton alici gruplar varsa vs protonun m"ghorpitali , protonu alacar
grubun 'p" ya da "TW" orbitalini belirgin bir gekilde agabiliycr

ige hidrojen bazleri olusur.

Proton verici grupnlar Proton alici grunlar
~-COOH Azot , okgijen , halojen
~0H ] gibi ortallanmamis elestron
¢ifti tagiyan atom veya bun-

-NH2 veya -NH-R lardan olugan gruplar.,
-CO-NH~
- —NH~

802 NH

Hidrojen bafi olusumu , her 1ki grubun paZ kuvveti sabitini
deZistirerek , zerilme ve efilme titregimi frekanslarini etikilex,
Proton vericil 5ruoa A-H dersek , nidrojen baZi olusumu sizonusu
oldugunda bu A-H "pandinin siddeti artar ; band genisler ; fre-
vang diiger

Temparatlir ve konsantrasyonun da hidrojen baglar:i Uzerine gnex-
11 et'cisi vardir.didrojen bafinzn cinsinia belirlenm 23i ig¢in ana-
lizi yapilsn madde g¢dzeltisginde seyreltme yapilir ; bunun sonucun
da adzconusu band esii yerine geliyorsa molexliller arasz gbgort
siyon bandinin yeri deZizmiyorsa molelil igi hidrojen D

pulunduzu anlagilir
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Bir maddenin IR spektrumu lig serilde alinebilir :

1.Digk ydntemi
KBr veya NaBr iginde ¥kata maddenin spektrumu alinabilir

Bunun icin 100 mg XBr ve 1 mg trnex karigtirilarax iyice toz
edilir.Ince bir film seklinde teablet hazirlanir.Aletteki yerine
vonarak spektrum alinir,
2, Cozicll i¢inde gpektrum alinmasi :

Zati maddenin spekxtrumu , hig su igermeyen CCl4 N 082 s CHCl3

gibi organix ¢Oglicliler iginde alinsbilir,Burada maddeyle ¢Ozilicli—
niin reaksiyona girmemesine dikiat edilmelidir.Hazirlanan ssyrel-
tix cozelti tabaka ¥alinli#l 0,1 mn olan NaCl'den yapilmis pla¥
lar araginda alete yerlegtirilir.

3, Niijol icinde spektrum alinmasi

Analizi yapilacak numune ( 5 mg) 1 damla nitjol(yliksekx moleikiil
afirlikxlil alkanlar varisimi)ile karistirilir,Alkzli halojeniirden

vapilmig plaxlar araginda glete yerlestirilerek apexirum alinar.
Ancex niijolin 3000 cm t'de xuvvetli bir C—H g. , 1460 ve 1375

cmpl'de daha az kuvvetli vir C—H e. bandil vardir,Bu ylzden onun
verine hi¢ hidrojen igermeyen Hekzaklorobutadien de (bu alanda

absorbsiyon gdstermez) tullanilabilir,

Spektrum alirken dikkat edilecex noxtalar

- Madde , yeteri kadar saf olmalidir.

-~ Spektrofotometrenin xalibrasyonu yapilmig olmalaidarr.

- Qazﬁcﬁ'ile madde arssinda etkilesim olmamalidir,

- (bzliciinin ecingi , ¢dzeltinin xonsantrasyonu , xivetin xalinlig:
belirtilmelidir.

- Xullanilan KBr veya ¢dziicli gsaf olmalidir.

- Alinacak spektrumun , meddenin fizixgel durumuyla ilgili olduzu

unutulmamalidir.
IR SPEYTRUMLARININ DEGZRLENDIRITMESI
TR alanda enerji abgorbsiyonu sonucu g¢lxan pandlarin yeririn

dalga doyu olarak belirlenmesi ve absorbanslarina karsi kaydedilm
1

giyle =lde edilen grafiileTe IR gpextrumu deni»,IR spektrum

5devli =zrup (1) ve parmal izl (2) b3ilzesi olmax Uzere ikl ana

peslit altinda deZerlendirilir,

_[.O_



L. Odevli gruo bblgesi :2,5-8 pn arasinda bulunur(4000-1250 op~1)
-OH , -NH- , -C0- gibi “nemli gruplarin karakteristiik bandlar:

bu bdlgede gdriiliir.

l.a,Hidrojen gerilme bolgesi ¢+ 3700-~-2700 cm_l araginda yer alir,
~0H , -NH~- gibi hidrojen tasiyan gruplarin gerilme titresimleri
3700-3100 cm_l aras*ndadlr. Alifatik (3000-2850) ve aromatil
(3100-3000 cm” ) C~H gerilme titresimleri de by bdlgededir,

l.b.lUgli baZ bblpesi : -C=N grubuna ait (2250-2225 cmﬁl) gerilme
titregimleriyle -C=C- grubuna ait (2260-2190 cm—l) zerilme
titregimleri bu boilzede gbriilir,

lic.Cifte baZ bdlgesi : 1950-15350 em™t bolgesinde gdzlenir.Xarbo-
nil gerilme titrezimi ile —gZ:?— ve »QZIN- gerilme titresim-

leri bu bdlgede yer alar.

: s oy . -1 .. . D e e .
2. Parmak izl bdlgesi : 1250-650 cm bolgesine parmzs'c izi bolgesi
denmeginin nedeni , buradaki bandlarin fonkgiyonel gruplardan

g¢ox molekiiliin tamami ic¢in kara<teristil olugudur.Bu yiizden

bu bblgede gbzlenen bandlar »2r madde i¢in degisikx olacaxtar
Bununla beraber , C-0 , (=X £ibl atom gruvlarinin gerilme ve
aromatic yapilarin C-H eZilms titres g$imleri de bu bdigede gdzls

nir.

ORGANIK :MADDRLERIN ITARAKTZER-STIK ABSORRSIYONLART

ALEANLAR
C~H g. ve C-H e. titresimleri <arakterigtiktir,
~CH3 gruplari C-H z. 2962 Asimetrik gerilme
C-H z. 2872 Simetrik gerilme
C-H e. 1450 Asimetrid egilme
C-H e. 1375 Simetri: egilme
-CH,y- gruplary C-H z. 2926 Asimetrik gerilme
C-H 3 2853 Simetrik gerilme
C=-4 =2 1465 Ma'taglanma
C~-E =, 720 Sallanma ; 4'ten fazla

metilen wvar ise

- 3
\CH3 gruplari C-H z 29C0-2830 Zayif
C-E = 1395-1365
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STKLIK ALKANLAR

=B g.frekansi

(3100~-2840)

Madde
Siklopropan 3100-2995%
Siklobutan 2990-2875
Sikxlopentan 2950-2850
Siklohekzan 2940~2840
¢-H e. 1468-1442
ALKEENLER

c=0C g. 1667-1640
?I:C 2. 1786~-1754
X

—C-H g 3100-3000

=C-H e. 1000-650 n

Yapl gerginlifi artiikxga

C"'H ga

Halojen girince gerilim frekensi artar

Pum olefinik yepilarda

3] n

frekansi da artar.

gTKLIK ALXENLER

/KI:\\ ¢=C g. 1645 0lefinik tarbonda aliil
siibstitiisyonu C=C g.
Ry R, frekensinl ylkseltizr.
XONJUGE CI®TS BAGLAR
Dienler ¢c=C g. 1650-1600
Tyrienler C—=C &g. 1650-1600
<::>—c::c 2. 1625 Tuvvetli
o—C¢—(C=C * C=C g. 1660-1580 Kuvvetli
KUMULE GiFPE BAGTAR ( Allenler)
¢==C¢=C c—C g. 2000-1900
—CH,, c—H e. 850
AIXINLER
C=C z. 2260-21C0
=C—H g. 3333-3267
==¢—H e. 700-610

C—H z.
== e
g—H e.
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Siibgtitlie benzenlerde C-H e. titregimleri

© © <@ -©

770-730 T70-735 725-680 840-790
710-690 810-750

ALXOLLER VE FENOLLER

0-H g. 3650-3584 Serbest ~0H.Sadece buhar fazda ve nonpolar
gozliclilerdexi seyreltik ¢bzeltilerinde
gozlenir,

3550~3200 Intermolekiiler H- ba¥1i yapmis
—C(:OH 3600-3436 Intramolekiilser H- ba¥a yepmig.Seyreltime
A ile agilmaz.

(A= ~-NH, , ~OH ,-X )

0-H e, 1420-1330

C-0 g 1260-1000 Xuvvetli

0-H e. C-~0 g. kombinasyon bandi 1390-1330 Fenollerde gBzlenir

1250-1180
ETERLER

Bandlari ¢ok karakteristik degildir.

C~~0—C g. 1125
0—C g. 1275-1200 Aril , alkxil (asimetrik)
1075-1020 Aril , alkil (sgimetrik)
KETONLAR
C=0 g. 1670 Polar ¢éziicilerde diiser(H~ baglari)
C—C—C g. ve e, kombinasyonlara 1230 Alifatik

1300 Aromatik

C—C~—C=C— ! ¢=0 g. 1685-16656 x, B -Doymamis ketonlarda
C-0 arasinda tek baz karakteri

artar.
ALDEHITLER
¢—0 gz. 1740-1720 Ali7atik
_ 1705-1685 «,p-Doymamyg
1715-1555 Aromatilk
C—H z. 2830-2595 I%i band gorili-,
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KARBOXSITLT ASITLER

0-H g. 3520 Buhar faz ya da nonpolar g¢oziliclilerdeki
gox seyreltik gbzeltilerde,
3300~2500 Konsantragyon 0,01 M'dan bdlylk veya
xat1 durumda ixen.
3300 Solvent ile H~ bagi olusursa.
C=0 g. 1760 Serbest
1720~1706 Dimer
1680-1650 Intramoleikiiler H~ baZi
1740-1715 x-halojeno agit.
Xarboksilat anyonu
le 0- 20
—«C?; g —“C// -&—%v—~Cfi
~0- ! 0

Rezonans - gtabilize yapida C=0 g¢ifte baZ karaxteri ortaden

walictigy igin C~0 g. frerangi dilger.

C=0 Z. 1.650-1550 Agimetrik
1400 Simetrik
ESTERLER
C—=0 g. 1750-1735 Doymug , alifatilk.
1730-1715 o, p -Doymamig.
1650 o.~-Hidroksi-«,B~doymanisg.,
¢—0 g. 1300-1000

ASIT HALOJENURLERIL
C==0 g. 1815-1785 Alifatik ~
1800-1770 Aromatik

ASIT ANHIDRITLIRI

¢==0 z. \1818—1750 Agiklik

1865-1782 5 iiyeli , nalkalx
C-—0 Z. 11047 A3iklik

1299-1176 Siklix
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AMIDLER

Primer amidler N-E g.
Sekonder amidler  N~H g.

cig formu

trang formu

C=0 g. Amid ~ I banda
Primer
Sekonder
Tergiyer
N~-H e Amid - TT bandl
Primexr ]
|
N-H e. Sekonder
C"'N go
&\C/O “H\N/RZ
R{/N\\Hmwmgofﬁ\\R§
s
LAKTALITAR
C=0 z. 1760-~-1650

3520-3400
3350~-3180

3440-3420
3180-3140
13460-3440
|3330-327o

Primer ,

Primer ,

Setonder
Sekonder
Seltonder

Sekonder

gerbest.
bagzli(H-bagir).

, derbest.

) baéll.

, Serbest.

, baZli(H-beZ1)

= e

A

0- Seyreltik ¢dzeltide.
Zatyr , H- baifi yzmpis.

Seyreltik ¢dzeltide.

Yati, H- bazi yapmis.

azda
Frelti
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AINLER

N-H g. Primer 3550-3330 Asimetrik.
3450-3250 Simetrik.

Sexonder 3350-3310

H- baglarzyla berabar N-H g. frekansi diger , baZ yapmisg
N-H g. Dbandi ~0H g. bandina gore daha z1sa ve daha kes'cindir,

N-H e. Primer 1650-1580
Sekondar 1500

Aromatik primer 1330-1250
Aromatikx seikonder 1340-1260
Aromatilt tergiyeT 1380~1330
Alifatix primer 1090-1070
Alifatik sekonder 1190-1130

Cx
l
)
8]

AMIN TUZLART

N~ 2. Primer 1 3000-28C0 Kuvvetli
{ 25:00-2000 Tombinasgyon bandleri.
Sexonder 5000-2700
2000
Tergiyer _ 2700-2250
N-H e. Primer 1600~1504
Sekonder 1620-1560

aMino ASITLER

N-H g. 3100-2600 Cift tuzden(ic tuz)
Cc=—0 g. 1600-1560

NITRILLER

C=N =. 2260-2140
TVINTER - IZOSIYANATLAR - T70TTYOSIYANATLAR
—N=c_ -N=C=0 ~N=C=S8
c=N g. 1689-1471
N—=C= ve -N==C—=%g. 2273=-2000 zumule ¢ifte baZ.
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470 BILESIKLERI

N—N g. 1570-1555 Non-simetrik alkil azo.
150¢ o ,p-Doymamig alkil azo.
1420 MNon-simetrik aromatik azo.

NITRO BILESIXLERI

HVO? £ 1565-1530 Agimetrik
1355-1340 Simetrik,

RUKURTLU BILESIXLER

Tiyoalkol S~-H g. 2600-2550 zayif.
Tiyokerbonil C=S5 g. 1250-1020 Zayif.(Xarbonilden daha
bilegikleri az polar)
Stilfonamidler =-S0,- g. |1350-1300 Asimetrik.
1160-1120  Simetrik .
N-H g. 3390-3330  Primer , asimetrik.
3300-3247 Primer , simetrik.
3265 Sekonder,
S=0 g. 1370-1335
1170-1155
ORGANIX HALOJEN BILESIKLERL
Alifatik Aromatik
C—F TZ00-T30 1250-1100
c—Cl 850-550 _ 1096-1089
C—Br 690-515 1090-1025
c—I 600~500 1060

HETEZROAROMATIK YAPILAR

c—iH z. 3077-3003
N—H g 3500~3220

~J



{ ASET A3 INOFEN |

pet ACE TANMLENPHEM
o HO—<::3}~NHCOCH3
=0 e /f:’/W\/ \ )
o .
; /" /
by VA )
£y - | 1\ ‘ i
q \ﬂi I
1;1"11 \\1"/ j |
£ a b i ¢
o cr—1 ©
0
C'; - T T T T T T d T T ¥ T T 1
N'i a00 IECO 3200 2800 2460 2000 &SGENUNL%%g 1223 1200 [Nulpie] 8C0 BO0 7': co
[ Band —‘fmaks.(cm‘l) - Degerlendirme]
a : 3350 ., O~H g. Fencl
b : 3205 . N-H g. Anilid
c : 1680 , C=0 g. Anilid
4 : 1610-1415 . C=C g. Aromatik haltayea ait.Gene bu alanda

¢ikan(1562 ve 1505) pikler , N-H e. ve C-N g. kombinagyonun-
dan olugan Amid - II bandadir. '

C-0 2. Fenol

>
w0
d
=i
e
=
o

ASPIATN

@ECOOH
CCOCH3

o
o
8 et A
= S/
3 \ .
o \ /1
ui @ | iR I
= | Erl
[ [ | !
EO, ) I'\ |
Y, . \[
@ a :
2 :
Z0 l d f
o |
T .
— O
>
g by 71— e
o | B U A — .
N‘i cea 3800 2200 2800 2400 2000 LEE?ENUHE%%% 14CcQa 1200 1Q0C0a aco 800 =G0
a : 3300-2500 . O-H z. Karboksil iifler hidro-

jen baglarinin etikilsiyle gox genis ve olmasz

grudbu.lntermolel
gere'zenden dara

diisiix freranga 'waymis durumda.
n : 1752 . C=0 gz. Iater
¢ : 1630 . C=0 z. Yarboksilli agist
d : 1510-1410 . C=CT z. ATomatik nalkaya ait.
e : 1220 ve 1190 ,—C—0g. Asit ve Isnollk esters ait
£ ¢ C-d e, o.Disiibstitiie benzene ait
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ISONIAZID

S 1s0NIAZID CONHWHZ ¢
: MWWM / "
S8 I Sl g |
= .
28 7 b ci'd
;
I‘jU[JU BE;JO BZIUD ZBIOD 2‘2{00 20:]0 &gégiu.%%lg!._u l‘!IC]O JZ'SU TDED 8:30 E:’:O TDC
a : 3500-3250 , N-H z. Hidrojen bagi yapmis.
b 3 3100-2900 . C-H z. Aromatik
c : 1668 ., C=0 g. Hidrazid grubu
d : 1640 . N-E e. Hidrazid grubu
e : 1560 . N-H e.+(-N g. Kembinasyonu(Amid -IT bandi)
£ : 1610-1410 . Aromatix C=C g. ve C=N g. titregimlerinin
gdzlendigi bdlge .
g : C=-H e. Aromatik halkaya ait .
SULPANILAMID

.00

‘SmfﬂNHHMDE H2N_<::>_SOZNH2

- g

7% TRANSHMITTANCE
20.00 40.0C &0.00 80.00 100

/ W‘Wﬂ |

Y000 3800 0 G I :
3200 2800 2400 2560 &gegNUré%%% 1400 1200

™ T "
1000 8OO ECO 4990

a : 3450 . N-H g. Primer aromatik amin(Asimetrik).
b : 3410 . N-H gz. Primer aromatik amin(Simetrik).
c ¢ 3220 . N-H gz. Silfonamid grubuna ait

d : 1650 . N-H e.

e 1510-1420 , Aromatik C—=C g. bvdlgesi.

£ 1310 . S=0 g Siilfonamid zrubu(Asimetril),

g ¢ 1180 . S=0 gz. Stilfonamid zrubu(Simetrilk).

h C-E =. Aromatiiy halitaya ait
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NUKLEER MANYETIX REZONANS = SPEXTROSKOPIST

Niikleer Manyetik Rezonang Spektroskopisi (NMR) , numunenin
etrafinl saran bobinden verilen radyo frekans enerjisinin absorb
lBC 19, 15N

lanmasiyla bazi kimyasal elementlerin ( "H , , ,
3lp ) nicel olarak gozlendiZi bir ydntemdir,
MMR spettroskopisinin temeli , c¢ekirdeZin manyetik Szelli-

fine daysnmagidair.Atom gekirdefindexi manyetizmay:r gbyle agilkla-

3

vabiliriz:

Atom geirirdegzi kiire bigiminde ve merkezinden gegen eksen etra-
finda ddnen bir cisim olarak diglinlilebilir.Ce'tirdekte vrotonlar
bulundufundan , cekirdek pozitif yikliidir.Cerirdekx ‘*endi ekseni
etrafinda dondiiglinden pozitif ylik de bu eksen etrafinda bulunan
dairesel yodringelerde hareket etmektedir. Bu yukin belli bir yo-
riinge lUzerinde hareketi eledtrik aikaimr meydana getirir.Her elek-
trit akaimi cevreginde manyetik bir alan olusturdugundzan ekseni
etrafinda ddnen bir atom gexirdeZi de manyetilc bir alan meydana
getirir.Bu nedenle , atom gexirdexleri bir mixnaiig gibl davranir-
lar.Manyetik alanin da many2tik bir momentl vardir ve “ﬁ" ile
gdsterilir.

Atom gezirdezinin kendi ekseni etrafinda ddnmesginden dolayi -
bir de agisal momenti vardir.GekirdeZin ekgeni etrafinda ddnme ola

vina '"gpin nareketi' denir.

H

Atom gekirdezinin hareketi

Atomda esnerji diizeryleri , bag xuantum sayisi ile ifade edi-
len ftabakalara ayrilmistir.3u tabakzalar da dana alt tabakalara
ayr1lir ve rer biri yan kuantum sayisi ile ifade edilir,Her alt
tabaka da bir veya dana Tazla yoriinzeden oluzur ve ner bir yorin
ze de manyeiix ‘muantum sayisi olarag ilade edilir.Uc ruantum

gayigsing e olarax , protenun 2k%gsenl etrafinda ddamesi sonucu

gpin “uantum saylsy ortaya ¢rLLar.
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Cekirdegin spin xuantum say1si1(I) , g¢ekirdekts bulunan proton
ve notronlarin saylisina gore dezigir.ve bir elementin izoteplarl
igin farilyi dzgerler alir.Atom cekxirdekxleri igerdikleri proton ve
ndtron sayilarina gire Ug grub altindz toplanir:

1. Kiitle numarasi ve atom numarasi ¢ift olan elemesntler

Bu izotoplarain proton ve notron sa 1lari c¢ifttir ve gpi
tum sgayaist gifirdir,CrneZin 6C ve 80 bu gruba dshildir.
2a, Kiitle numarasi ve atom numarasi tekx olan elementlel

Bu gruba dahil 1zotonlar1n proton sayilari tex , noiron gayllary

cifttir. OrneZin lH ( p=1 , n=0) , 19“l ( p=9° , n=10)
op. Kitle numaragl tek ve atom numarasl ¢ift olan elementler :
Bu gruptaki izotoplarin proton sayilari ¢ift , ndtron sgyilari

tektir.0rnegin %C (p=6 , n=7) bu gruba girer

oa ve 2b grubuna dahil olan izotoplarin I deferleri 1/2 ve bunun
tek katlaridir.

3, ¥itle numarasi ¢ift , atom numaresi tek olan elementler :

Bu gruptaki izotoplar da tek sayida proton ve n3trona sehinti
. "y 2 il . . -
ler.Ornedin SH ( »=l , n=l) , %N ( p=7 , n=7) ou gruba dahil olup

T degerleri temgsayilardan olusur,

Gekxirdekteki proton ve nstron sayilari ¢ift is= bu nargasixla-
rin dsniiglimleri birlegir ve gekirdek toplam net ddniigiin gbstermez.
Bu nedenle birinci gruptaki izotoplarin I de’ferleri gifirdir ve
NMR'da gézlenemezler.

Manyetit kuentum sayilari ile spin kuantum sayilari arasinda:

# m= (2L + 1) " geklinde bir baglant:r vardir.Buna gore T
% igotopunun "m" degeri ikl tane edir( I=+./2 ve

[~ $~

degeri 1/2 olan

-1/2). -

Bir atom cexirdeZinin menyetik alenda fari¢li enanii

1]

T .

ayrilmasinin proton izerinde aciklanmagi :

Protonun bir manyetik momenti vardir ve bu moment bir vektirdlr.
Proton homojen ve statik bir manyetilc alana zetirildigi zamen man-
yetik moment , m&l nyetile alanin yoni ile parazlel ve entiparalsl ole-

rax ysnlenir. Bdylece , protonun manyetix alanda ixi farkli ydnlen-

mesi de meydana gelir.Protonun farkli 7%nlienmesinde snariile—i dezi

i
o
=
fs
|4
[
D

sig olur., zfer , protonun manyetik momenti dxs many=ti:

paralsl igs , protonun notangiyel enelj 11gi  dlsixtir,
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Hy nti—
_+‘pamm[ m=+% g

—f— paralel m= _—%- 7

Manyetik alan olmadigy zaman protonun manyetik momenti her
ydnde yonlenebilir.Bir numune manyetik alen igerisine getirildizi
gaman , protonlarin bir kisml manyetik alana parslel , bir Xismi
antiparalel olarak ydnlenir, Ivi geviye arasinda bir enerji faria
var ise termal bir denze olugur.Seviyelerin doldurulmasi Boltzman
dafilaim yasasina gbre olur.Bu yasaya gdre paralel ve antivaralel
enerji seviyelerinde bulunan protonlarin orani incelenerex sapta-
nabilmektedir.Paralel ysnlenen protonlarin sayis: antiparalel yon-
lenen protonlarin sayigindan ¢oX 8z fazladir.

REZONANS KOSULYJ - RZZONANS OLAYT

Piim NMR deneyleri alt enerji seviyesinde bulunan bir gakirdegin
(manyetik alan ig¢inds) disaridan verilen bir enerjiyle Ust erji
geviyesine gegmesiyle gergelkles iir.Proton , menyetik alena getiril

diZi zaman , iki farkli enerji geviyeginde bulunur.ilt se vm;ede
bulunan proton (manyetil momenti menyetik alan ile paralel olan)
enerji alarask antiparalel hals geger . Bu olaya spin gevrilmesi
veya genel olarak Rezonans denir.Rezonans olayi i¢in disaridan
verilen enerji miktari , iki seviye arasindaki enerji kYeder olma-
l1dir.Verilen ererji bir radyasyon enerjisi olup , verilen ener-
jinin frexansi nemlidir. Yani ; belirli bir manyetik alands
rezonans icin gerexli radjasyon enerjisinin frekansi belirlidir.
Manyetix alan siddeti defigstirildi#i zaman rezonans igin gerekli
frekans da degisir.Bir protonun rezonansa ugramasil igin gersien
radyo frekang enerjisi 14100 gauss oldugu taidirde fre<ansi
60 MHz 'dir.

Bir manyetix alan icinde ddnen proton , yerge'tdmi et'kisi altin-
da topag harexetine benzer zecilde bir © agisi yaparak dig
manyesik alanin ekseni etrafinda ddner. Bu harecete Pressasyon

(yalpalama hareketfi) denir.

P oPrassyen exséru

Fresesyon .-":"».,
o LNgEH \.:-‘] Hukizes daapenk Dpal 1)

ey Prasesyon hareketi

\{b‘j Jonen segion
Zanme i

LT l

© o, My Zis Tanven 2an
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Diigiikx enerjili cexirdexlerin cofgu , radyo frelkans alandaki
enerjiyi absorblayarakx , yliksek enerji dlizeyine g¢ikmak suretiyle
belli bir zaman sonra absorbgiyon yapmayacaktzr ki , bu duruma
doyeunluk (saturation) denir.Protonlarin antiparalel iken
fazla enerjilerini digariya vererex paralel hale ddnmelerine
dinlenme olaya (relaxzation) , gegen zamana da dinlenme zamanl

denir.Dinlenme zamani ile pik genigliZi arasinda ters oranti var-

dir.

NMR SPEXTROMETRESININ CALISMA PRENSIBI

NMR spektrumu , enserji absorbsiyonunun ele'ctromanyetik dalga-

.

nin frekansina godre kaydedilmesinden meydana gelir,

Radys rrakans RHadya Frekans
Alwcisi

vericis

T i —

Numune

NMR spektrometreleri genel olarax 4 ana bdllmden olusur :

1. Kutup uglari arasinda ylisek derecede homojen alan ~igeren
miknatis.

2., Qox kararli bir radyo freians vericisi.

3. Radyo freians alicisi .

4, Xaydedici.

Numune , miknatisin kutup uglari arasinda bulunur,PDana iyi
homojen alan elde edebilmeXx igin, numune ddndiriliir.Manyatik
alanda protenlar , farkli enerji geviyelerine dafilirlar.Xadyo
frelkans vericisi tarafinden olusturulan *deZizken alan , drnek

tizerine zdnderilir, DeZisten alanin freizangl razonans cosulunu

P -

o]

ga?ladifl zaman enerji absorblianir. Biylece xaybholan enerji ,

radyo frekxans alicisi tarafindan dlgllerex xaydedici tarafindan
0

ginyal olarai saydedilir,

1
(82}
L}
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Alan glddetl(H } ve elektromanyetikx dalganin fre<ansl (#)
deZigtirilebilen parametrelerdlr Rezonans kosulunu saflamak lig¢in
her iki parametreyi de degistirmek mimxiindlr.Buna gdre @

1. Alen sabit tutulup, freians taranir: Frequency-Sweep yontemil

o, Frekans gabit tutulup , alan taranir : Field-Sweep yontemi

NMR Spelctroskopisinde Xullanilan Coziiclilerin Ozellikleri:

1. Proton icermenesi .
2. Xaynama derecelerinin dislikx olmasi .

3, Polar olmamasl .

4. inert olmasi .

En gok kullanilan ¢dzlcliler , d6tero~gbzﬁculerdir.Ddtero~gézﬁog
ler %100 ddterolanmisg olmayip , ancak %98 -~ 99,8 dﬁterolanmls ¢co-
ziicii igerirler.Bu nedenle cbzlclilerin doterolanmamis gekxillerine
ait pik de goriliir.Urnezin CDOl, (d6tero xloroform) igindeki
CH013 tden ileri zelen pik 7,25 ppm 'de pik verir.

Zn fazla ‘tullanilian dBtaro~-¢gdziicliler :

CDCl3 Dotero kxloroform
CD,50CD, " dimetilsilfoksit -
CDBCOGD3 " aseton
_CDBOD " metanol
D5N " piridin

KIMYASAL KAYMA

Rezonang olayini incelerken yalniz dis manyetik alanin gexir-
d='r lizerine olan etkisinden bahsedilmisti.Bu arada gekirde'tlerin
cevresinde bulunan e ectronlarin bu dig manyetix alana etzigi
olup , bu etxiyi azaltir veya artirirlar. B

Tle'ttronlar 7ild cisimler olduklarindan , manyetik alana eti

~ildileri zaman ilave harexetler vaparlar. 3u haretetleri , ele

-

tric akimi oldugundan , elextronlarln cekirdex etrafinda meydana
zetirmig olduklari dsnme hareteti gekxirdex etrafinda itinci bir
manyetikx elan zmeydana zetirir.Cetirdex etrafinda bulunan eleitron
larin olusturduzu nanys stiy alanin yoni,dig menyetik a‘anln:ine(Ho)
z1%T olduZundan 30 , ¢exirdex etraiinda azalir,Yani HO , elextron
1ar tarafindan gdlgelenir.Bu olaya gblzeleme (ghielding} denir
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EZer elektronlarin gekiraek etrafinda olugturduZu manyetik
alanin yonii , dig manyetik alan (HO) ile ayni yonde ise gekirdex
Ho'dan daha siddetli manyetik slanin etkiginde kalir.Normal Xosul
larda HO siddetindeki bir alanda rezonans olabilecex protonun

rezonansl ig¢in Ho'dan daha kiiglix giddette bir manyetik alana

intiyac duyulur.Bu olaye gdlgelememe {deshielding) denir,
Cekirdek

— Manyetik kuvyet
R gizgiteri
g . 5

pER

L]
o )

Donen

elekironiar

Protonlarin fartli bolzelerde rezonans olmalarina ximyasel

kayma denir.NMR gpektrumunda piklerin yerleri bir i¢ referans
atandart ile kiyaslanmak suretiyle &lgilir.Bu standartin , te:
ve keslkin bir pik vermesi istenir.Bu amagla tetrametilgilan

(TMS) %ullanilair.

cH
CHy=Si~CHj
CH3
By standartin ozelligi:Silisyun karvondan deha az elextrone-
gatif oldufundan THS protonlarinin timi diger organi't madde - _
protonlarindan daha fazla gflgelenir.3u nedenle TMS , bilinen
bittiin organik maddelerden daha ylisel alanda absorbsiyon yaper.
TS pikinin ¢iktiZy yer se1fir Hz olarak kabul edilir. ’

{imyasal kayma degerleri ngn  ye "Th  gxalasiyla gbsterilir.

Bugiin en ¢ok "&1" gtalasi wullanilmaxtadair,
& Q
5 Youm ~ V sta ‘ & :Ximyasal ‘tayma
= . 10 ,
. «Numunenin rezonans
1) ¢ihaz Y num (5%

frezansi

:Standartin TFezonans

A
Vsta rrovans:

Yukarida goriilen formilin payl naydasindan gox <liglk olduZur

arler _milyonda bir

£
l._h -
'__J

0

5
oy

D

dan , pay 10~ ile gerpilir.3lde e
oldufundan kimyesal xayma deferleri pin (parts per million) cla-

rac i<ade edilir.



CIMYASAL KAYMAYI BTCILEYEN FA{TORLER

1. Protonlarin g¢evresinde bulunan elektronlarin olugturdugu manye-
2., Yomsu atom ve atom gruplarinin meydana getirdiZi manyetik alan-

larin etkisgi

Cekirdek etrafinda bulunan elestronlarin olugturduZ: manyetik
alanlar dis manyetik elanin giddetini azaltlrlar.Ho alan giddetin
de rezonans olmasl gersken bir protonun rezonansi igin daha <uvvst
1i bir alana ihtiya¢ duyulur.Protonun rezonansl yixgek alana kayza>.
Bu kxaymaya diamanyetix kayma , azefl alana dogru olan xeymaya da -

paramanyetilc kayma denir,

«

4 B
Diiglx smenjili =slan Yikaelk ene:‘;:.li alen
Pgremanyetii karyna Diamanyetit Xayma
Golgelememe etikisz Gblgeleme =t¥isi

10 S 3 7 5 3 4 3 2 ! 0 rom

<imyasal kaymayl etzileyen faktsrlerden biri de elestron yoZun

lufundaki degigixlixtir,

FAZLA BLEXTRON YOGUNLGU ZJ A7 TLTRON YOEINIUE]
CUVYETLI MANYETIK ALAY ZAYT? MANYETPIK ATAN

ZUVVETLLI GOLGELZME : RUVVETLI GOLGELEMENMS
YUKSEK ALANDA RZZONANS - ASAGT ALANDA RIZONANS

Karbona bagli olan protonun ximyasal kayma degeri cevresindeii
silbgtitiientlere gore deZismektedir.Bunlar elektron gcekxici gruplar
ise , proton ¢evresindexi elextron voguniufuiu azaltirlar , protg
nun Tezonans frekansil gBlgelememeden dolayl agagl alana kayar.
Blektron verici gruplar ise , artsan elektron yogunlugundan dolay:z,
protonun rezonans frexansinin siicgek alanda g¢gilimasina neden olur

{imyasal kayma ile elertronegatiflik kavrami arasinde yarin
pir ilisxi verdir ve opu iligxi elektronegatif atomlarin etkigiyle
nroton gtrafindaii elekxiron yoFuniuZunun ve elextronlarin gdlge-
leme etkisinin azalmas:na , buzun sonucunda da protona uygulanan

manyetic alandan daha disik degerlerde rezomnansa gegmesine necsn

olur

]

in

(&3]
1



C-CH3 Protonlari 0,9 ppm'de Tezonans olurken halojen gibi
vuvvetli elektronegatif gruplarin ve aynl etkiyi yapen oksijenin
metile baglenmasiyla metil protonlari 0,9 ppm'e gdre dansa agazl

glanda rezonans olurlar.

e+ s34 30DM

OH.CL +...3,10ppm CH,F +...4,30ppm CHy-0-CH

3 3

3

Benzen haltasginda tum protonlar esdeZer olduklarindan alta
proton da 7,27 ppm'de rezonans olur.Halkaya siibstitilent baglaninca
aromatik protonlar , 6,5 - 8,0 pom'de rezonans olup slibstitientle-
rin etkisi goyledir :

1. Elektron veren giipstitiientler protonlarin gblgelenmelérine
neden olur, bunlarin etzisi de 0. >p. >u. seklindedir.
2, BElektron gelkicl giibstitilentlerin etkisi de aromatiz protonlarin

g5lgelenmelerini engeller , bu et<l o€>>p{>>m. gekiindedir,

Kimyasal kaymayl etkileyen pir diger faktdr de hicrojen bazla-
radir.Hidrojen bajilari , proton cevresindeki elektron yvofunlugunu
azalttiZindan ilgili protonun Ganha diisiiz alanda rezonans olmasina
neden olurlar.Hidrojen baZlary , molekll igindeki Gdevli gruplar
ara51nda(intramolek&ler) , aynz maddenin molelkiilleri arasingda

(intermolekuler) veye madde ilse ¢ozicil arasinda meydana gelir,

\7}~R Karboksill 5
Ot o ;Q¢ H-baZ1 ( dimeri

o.Hidroxsiasetofenonda fenolix ~0H ,intramolekiiler H~ bail nadeni
ile 12,05 ppm'de (gerbest fenol -OH sinyall 4-7,5 poa'de gdzlenir)

pik verir . CH3
t=0:
0—H
fntermole ciler H- baglari de alkollerdexd -0H proitonunun daha

diisiik alanda rezoneans olmasina naden olacakiir.

o
‘,J
i
O
ol
|-
|,.

DMSO—d6 (ddterolanmls 13iilfoksit) gzibi poler gdzlicll Zginde
to

13

alcoldexi ~0H pret

}.l.

MR spektrumu alinirsa , jrme

13

araginda intermolesiler g-

| &)
o

Uy g

il

olusur; bu durumda sczonusu oroto-

nun pixi disik alana xayarl.

O3

shie



BOLUNME SI

STRALERI

1. Komsu rarb
derecesi n+l
CH

ona bagli '"n"
seklinde olur.,

-CH

3 2~COOH

Burada,CH3 protonlarinin bdlinme derecesi :(2+1)

CH2

2, Bir multipleti olusturan piklerin birbirlerine gbre , relatirs

n n 1

:{(3+1)

sayida proton varsa protonun bdlinme

3 (triplet) ,
4 (ruartet) olur,

giddetleri komsu rarbon Uzerindeki proton sayisiyla (n) 1lgili

olup (a+b) ™

CH

3

formiiliiyle saptanir.

-CH cl

2

LMetil proion piklerinin birkirlerine gire relatirl

Komsu karbon olan metilen protonlarinin saylsina gdre b
Metilen protonlarinin da proton sayisi
+22b + b

(a+b)2 = a2

2

sexlinde ifade edilir.

n=2 oimasi

reklinda olup kxatsayilari clan

3. Piklerin altinda kalan alan piklerin gayisiyla orantil:dair,
I ) J

4. Dubletlerde pikler arasincaxki mesafe , etitilegmeyls orantiiz

olup , etkilegme
Ha J(O.) = 6—10
Hp J{m.) = 1-3
J(p.) = O—l

NMR SPRYTROSKOPISININ VERM

bt

sabiti(J) olarax ifade edilir,

9 Hz
3 Hz
0 Hz

OLDUSU 3BILGILER

1, Molzxiildekxi tlm protonlari tanimlar. .

2., Siny=al gruplarinin yerle—ri , proton taglyan organlix yapinin
aromatic , olefinit , alifati: ve. olabileceZinl gisterir,

3. Sinyal gruplarinin altinda kalan alanlarin integrasyonu , »To-
ton sayirlari haiizinda bilgi wverir, i

i, Sinyal gruplarinda gdzlezen billnmeler xomsu gruplarin protcn
gayilarinl gostardifi zibi,zel §zelliirleri nartiinde da bilgl veriz,
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ORGANIK YAPI PROTONLARININ KXIMYASAL XAYMALARI

ALIFATIK PROTONLAR

Genel yap

Siklopropen

Doymusg bir hidrokarbondaki

Metil protonlari
Metilen protonlari

Metin protonlari

Metil protonlari karbonile

komgu ise

lMietil protonlari fenile
komgu ise

Heteroatomlaras bagli
metil protonlari

Olefinik protonlar

Asetilenik protonlar

AROMATIX - PROTONLAR

SRTEROATCMLARA BASLT

Ar-H

PROTONLAR

Alkoller
Fenoller

(Intramolekiiler H-baZx
-0H »rotonunun pikinz
diigiik alana <ajd1r1

oller

I'_IJ

R-~-0OH
Ar-0H

|
=

1
OH

.§{ppm)

0,22

0,9
1,2

1,5

2,1-3,0
2,1-2,8
3,3_4-,0

6,5-8,0

1,0=-5,5
490_715
10,0-12,0

15,0



Genel yapi $ (ppr)

Alifatik ve siklik eminler R-NH, 1,0-3,0
Aromatik aminler Ar—NH2 3,0-5,0
Amidler R-CO~NH, 5,0-8,5
Merkaptanlar R-SH 1,2-1,6
Ar-SH 2,8-3,0
Karhokgilli asitler R-COOH 10,0-13,2
ALDEHITLA]
R-c§;H 9,2-19,0
O
57 | | H-0-H 4,5-5,0

R-ZH + D2O sa——3p R-Z2D + HDO

ya da

2 R~-Zi + D2O + 2 R-2D + HZO
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CHy CHyCHp-NCy
(a) {B (2)

2 3
Nitroprepan 5 & TMS
C '
J i
H[ I
JJi ‘le{_J'J;
15 14 13 12 11 w0 9 8 7 6 5 3210;;m
3
il
H ~CH7CH;y
" (2
W (2)
Propiyofercn
3 3 )
H 2 B ™S
o |
! H !
L_ tlz':iJ, u“ .
15%‘15121‘1‘10'9'8765 3210,'3pm
(o) (O
H H
o o= S-t-ocHy (@)
H o OH
— (B)— {2
Metil paraben 3 !
B - T™S
I e
- ) :
511321‘.598"554 2 1 Saem |




(bl ()
H H
Q
(2) HZN C-CH (&)
H
(b)Y (o)
PABA .
™S
2 2 2
1 C b \
d b i
A e
% % 112 1 109 & 7 5 5 & 3 2 1 0opom
()
HoH
{d} fe) i3y .
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e i
J
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b)) {f)
H:N@SOINH Q H o) alf
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Q) 2y i2) ]
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| |
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CONHNH 3

HHD
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3 —[(Benzil)tiyo] ~4-metil-5-(4-aminofenil)~4H~
1,2,4~triazol 'Un 1H~NMR Spektru:u.*

a
TMS
<
b
: \*— N AV

i T [ L T - T =

® ° + 3 B [ 0 PPH
tdy (f) SR -
H H - 3 H l \

i.Kiiglikglizel , §.G.Komlired and S.Rollas , " Synthesis and
: s
Characterization of Some Novel 1,2,4-Triazoles as Potential
timicrobial Agents" , 44 International Symposium on

- 5 o= R
Pharracentical Sciences , -une 27-30,19%5 , AngLera Turkey.



ALTSTIRMALAR
Aga¥ida “H-NMR spektrumlari verilen bilesiklerin yapalarini

aydinlatiniz.
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KUTLE SPEXTROMBETRISI ( Ms )
1. ¢IRIS
Yiitle Spektrometrisi , Ultraviyole (UV) , Infrared (IR) ,
Nixleer Manyetik Rezonans (NMR) spektroskopikx metodlariyla
bereber organik moleziliin yapisinin aydinlatilmasinda kxulla-
nilan bir yontemdir.Bu ydntem sayesinde bilegizin moleXkiil
afirlifl ve bunun yaninda molekiildexi pargalanmalarin saptan

masiyla odevli gruplar hakkxinda bilgi sahibi olmak mimkindir.

Bn g¢ok kullanilen Electron Impact (BI) yonteminde mole-

viiller gaz fazinda yliksekx enerjili elektronlar tarafindan
bombardimana tutulur , ve bu iglemin sonucunda meydanz gelen
pozitif yiikld iyonlar , kiitle/yik (m/2z) deferlerine gbre kay
dedilir. ,
Enerjisi 10 eV'dan az elektronlar genellikle moleliilde
valicl bir defigiklik olusturmazlar.Bu enerji , bilegiZin iyo
nizasyon potangiyeline lkadar yikseltilirse molekiildexi bir
elextronun eyrilmagi sonucu pozitif ylxll bir iyon olugur ;
bune molekiiler iyon ismi verilir( Mt ile gBsterilir ) JBlek
tronlarin enerjisi daha da artairilirsa,bu iyonlarin belirli
bir bagi Ugerinde biriken bu enerji bagi koparacak , biylece

difer bir pozitif yiikll iyonla ylxslz bir pargacii olusgacaktir.

+e o + + .

Xiitle Spektrometrisinde olusan pozitif yiiklii iyonlarin daha
{leri bir par¢alanmaya ugramasil yaninda atomlarin yeni ovir di_
zenlemeye girmesi de milmkiin olabilmektedir.

bzetle , kiitle spektrometrisinin esasi , bilegikxleri elek-
tron bompardimenina tutarak ¢esitli iyonlari olugturmax ve bu
pozitif yiiklil iyonlary Xkiltle/ylx (m/z) degerlerine gdre xanti
tatif olarak ayirmak ve baZil bolluklarini saptayarak zaydetmel

tir.Bu kayda xU%tle gpektrumu denir.
2, XUTLE SPIXLTROMET=2SI

‘v iitle gpekxtrometresi temel olarax bes ana k1g1mdan olu-

-

—
-

guzi;



- Analiz Srnefinin verildigl kisim

-tyonlagtirma kaynagi ve hizlendirma k1smi

Analiz tlipll ve magnet
iyon toplayici ve kuvvetlendiricl
-~ Kaydedici

5.1, Ornegin verildiZi kisim ve uygulanmasi

Brnelklerin kuvvetli vasum altinda buharlastirilabildikleri
bir girig , Ve pompa gisteminden olugur.Madde , gaz , 21Vl
veya kati halde verilebilir.Sivi Srnekler Ozel enjektdrlerle
tatbik edilirler ; burada buharlagirlar ve kiiglix biT delikten
iyonlagma odasini gagerler.Xata maddelerle uguculugu az olen
givilarin ugucu hale getirilmesi ig¢in 181 tatbiki gerekebilir,
By durumda .siyla bozulan maddeler doZrudan iyonlagma odasine

gdnderilir,
2.2. tyonlastirma kaeynafl ve hizlandiricl

Giris kismindan iyonlagsma odasina gegen gaz halindexi madde,
hasincl 10"6 - 10"5 torr. olarak ayarlanmig bir ortamda k2zgin
pir tungsten filamentten g0%11ik bir agiyla elde edilen gelektron_
1ar tarafindan bombardimana ugratilir.Elextron bombardimanl Sonu
cu olusan pozitif iyonlar , diglx elaktrostatik alanli 1. yariz
tan gegmeye zorlanir.Daha sonra kuvvetli bir elektrostatik alan
iyonlari son hizlarina ula@tlrlr.iyonizasyon igin 15 eV'luk bir
poctangiyel veterli olmakla peraber 70 eV'luk slektronlar ullany
11r ; bdylece iyonlasmanin yanlsira par¢alanma da (fragmentasyon)
gagZlanir.

Degigik iyonlagiirma yontemleri vardir :

5.2.1. Elektron Impact (EI)
Dogruden dogZruya elektron pombardamaniyla zergeilestiriliz.
5.2.2, Alan iyonizasyonu (FI

Tuvvetli elektrixsel alan vullanilarax iyoniesma gazlanlir,

2.2.3, Alan Dezorbsiyonu (D)

. —

\Madde , ¢oX 2z ucuculuia veya 1g.ya 4ayenlisiz ige
; bs)

2 ,
at ve (m+l iyonlari elde edilir.

b
(2]

doZrudan ancda uygu-znar



2.2.4, Kimyasal Iyonizasyon

Tvonlagtirilacak maddenin atmosfer basincina yakin bir ba-

gingta metan , etan , propan gibi bir gazla beraber elextron

bvombardimanina tutulmasi esasina dayanair.Xiiglik molekiil agirla
=] —

#ina sahip olan bu gazlar , analizi yvapillacak maddeden once

iyonize olur

CHy + €& ——~* CH4+' , CHy + H
T + e + *
CH, +  CH,—> CHg + CH,
cut + o4, ——» C_HY + H
"3 B4 275 2

CH;‘ ve CZH;' iyonlari organik maddeyle g¢arplgir ve bir

yiik trangferi meydana gelir. Yiik transferi reaksiyonunun enerji
si az oldufundan , molekiilde pargalanma olmaz v olusan su

eni ivon molexiiler iy ibi edzlenir. {(m+L) Pikini ve-
y ¥ 23

= O
13
o}
[N
Py
i_l
0q

)
ren bu iyona “ussi Molekiiler Ivon ada veriliz,

:é: B + CHy

b |
CHy~ O T ch,

2.3, Analiz Tiipi

Bogaltilmig (lO"7 - 10°°% torr. basinca sahip) , yarim daire
seklinde kivrilmig , metal bir tuptur.iyon kaynagindan gelen
iyonlar buraden gsgerien uygulanan manyetik alan gayesginde 3a)

maysa uZrarlar.ziyik ciitleli iyonlar , Xkligiiklere oranla daha

fazla sapmaya ugrarlar ; bdylece olusan iyonlar Xkiitlelerine gore

birbirinden ayirdadilersk cihazin detektori tarafindan tespit
edilir ,

2,4, Iyon Toplayici ve fuvvetlendirici

Manyetic alanda wiitle/7Ui% oranlarina gdre ayrilan iyonlar ,

nir ayarlayici yarisvan gegtikten sonra toplayiciya garparax
nwurada sayilirlar.Deha sonra bu sinyal xuvvatlendirilerex (ay-
dediciye gbnderilir.

_69_



2,5. Kaydedici

Zitle spektrumu , m/z oranlari biyikten kiiglie dogru veya
tersi gsekilde alinabilir.Sonuglar , cihaza bagli bir bilgisa~
var yardimiyla bag1l bolluklari da gbdsteren bir tablo gekxlin-

de veya g¢ubux-grafik olarak alinabilir.
3. XUPLE SPEXKTRUMU |

Organik bilegizin 7O eV'1lukx enerjiye sahip elektronlar
tarafindan bombardimanl Sonucu elde edil:n iyonlaran m/z de-
gerlerinin baZ1l bolluklarina ¥argl kaydedilmesidir.

Olabilecekren bagit sey , gaz fazinda molekiilden bir elex-

tronun ayrilmasiyles bir radikal katyon olan molekiiler iyonun

(M**) olugmasadir. Bu olayl metanol lizerinde = gdsterelim

0-H + & ———> CH3—+_C5‘-H + 28

mfz 32
Hrmelkte gtrildizid gibi , yiikiin hangi atom ilzerinde lokalize

Cd3

oldufu biliniyorse , o atomun {izerinde gosterilir.

Molelkiiler iyonlarin ¢oZu 1070 - 1072 sn. iginde pargala-
nir.Eger 10-6 sn, pargalanmadan valasbilirse detekttre ulasarak
gaptanir j dolayigiyla biz de M pikini gdrmis oluruz.Mole-

killer iyonun pargalanmasiyla gegitli pargaciklar ( fragment )

olusur.Gene metanol srne?i ile devam edelim :

+
CH30H+' ——— CH0H  + g
CH30H+° ——— CH; + OH"
+ +
CH,OH " ~———* CHO + H,

Olayil su sgekilde genellestirebiliriz :

At B

/’/,,/////,,rAf + 3%

AR®* > f' + 3
::::::::::::j;_A + 3%
Avc o+ 3%’



Burada hemen belirtelim ki , ¢ogunlukla molekiiler iyon pik
lerinin pegisira m+l ve m+2 pikleri g¢ikar. Bu pikler , mo
lekiildeki atomlarin izotoplarainin varligi neticesinde ortaya
¢ikar ve bazi dzel durumlarain disinda molekiiler iyon pikine
oranle gok kiiglik piklerdir.Bu Gzel durumlar da (yapaida C1 ,
Br , S bulunmasi gibi), yap1 aydinlatmada Onemli ipuglari
verir.

Molekiiler iyon pikinin siddeti , onun stabilitesine bagly
dir.Bu , diZer fragment iyonlar ig¢in de gegerlidir.Genellikle
gaf aromatik bilegikler , konjuge olefinler gibi yapilarin bl
yiix molekiiler iyon piki vermeleri , rezonans gekillerinin goXk
lufu ile stabilite arasinda bir dofrusallik olduguna iseret
eder . ) '

Spectrumda bagil bollufu en fazla olan (en giddetli ) pik,
temel pik olaralk bilinir.Bu pixin bollugu %100 olarak kabul
edilir ; diferlerinin siddeti , temel pikin yizdesi olarak
pelirtilir.

Bazen molekiiler iyon piki g¢o't klicUktlr veya madde hig mole-

wiiler iyon pikivermez ; bu durumda sunler vapilabilir

a. Madde miktari artirilip maksimum hagsasiyetle yeniden spek-
trum alinir.

v. m/z Degeri , molekiiler iyon pikine en yakin olan , giddeti
fazla pikten yararlanlllr.ﬁrneéin alkoller zayif molekiiler
iyon piki vermekle beraber , molekiilden su atilmasiyla olu-
gan iyonun (m-18) siddeti daha fazladar.

0 r T4e

=
_— m— HEO

~-H

R-O-H *° 2

{m-18)

c. Maddenin tiirevi hazirlanabilir.Bu , aynl zamanda analizi ya
pilacak bilegigin uguculugunu artirmak igin de yapilabilir,
Miirev olarak secilen madde , daha stabil bir molekiiler iyon
vermali ve par¢alanma sekli onceden tahmin edilebilmelidir,
Byma olarak amin ve hidroisi bilegiklerinin asetat tlrev-
lari , karboisilli agitlerin de metil gaterleri hazirlana-

r Ot ~ o
R—-O—CO—"H3 > m- CH.COCH
Alkol gerine {m=-60)
agetat sgteri

..7‘_



4. Molekiiler iyon piki , birkag izotop piki digsinda genellikle
gpekxtrumda en son gtziiken pik olmakla beraber bazen diger
piklerle karigtirilmasi mimkiindlir.Bunu dnlemek igin elektron
hombardimaninl saglayen 1siniln enerjisi , molexller iyon
potangiyele kadar azaltilir,Spek-
Mt

Bu ydntemin uygulenabilmesi igin

pikinin gérilebilecesi

trumdaki blitiin fragment iyonlarin pikleri kiiglilirxen

pikinin giddeti artar.

M-V}

maddenin saf oldugundan olunmalidar.

e, Bir diBer yontem de iticl voltaja azaltarak iyonlarin ,

iyonlagma odasinda dana fazla kalmasinin saZlanmagidir.
Bylece gaz fazindaxl moleciiller birbiriyle dahe fazla ¢ar-
yiiklil iyonlarini olustururlar.Bunun

pigarak pozitif m+L

olapilmesi icin de molekiilde O , N , S gibi tir hetero-

atom olmasl gereXir.

Joe +. -
R—CHzﬂO—R' +  R-CH,- O R ' —m-—p R=CT Q + R-CH-Q-I
H
(m+1)
f, Bgter , eter , amin , nitrit , ve nitril bilesiklerinde
M*¥*  piki hir zam voleyca belirlenemez.Bir Snceixi metod

da ige yaramaz

t1lmig olan Ximyasal Ivoni

ige daha once

gal lyonizasyon

girasinda olusgan Ch5

zasyon yontemi

Ve

iyonlastirma sekillerinde an’la-

wullanilir.Kimye~

givi iyonlar

+
Hg

analizi yepilan molexiille carplsarax m/z deferi m+l olan
Yuasi molekiiler iyon pikini verir :
+ ) A + ~
CH5 + R-H R, + VH4
+
(m+1) Yuaal molelkiler iyon

Bu iyon da daha sonra Drov +onlariny kaybedere m—-1 pilkind
verir
“51+ > ?+ + =
2 - =2



4. {PLE SPEXTRUMUNIN HOLEXUL AGIRLIGI VE MOLEXULER
PORMUTUN TAYININDE KULLANILMASE
Lfer hassas Olg¢im yapabilen ylxsex rezollsyonlu bir alet ile
caligsiliyorsa , pratik kiitleleri ayni fakat gergek kiitleleri
birbirinden farkli yapilar birbirinden ayrilabilir. Ornegin ,

O olan ( her ikisinin de

kxapal: formilleri C7H6O3 ve 7 10 s
pratilc kiitlesi 138 ) iki farkli bilesik , gergeXx Kkiitleleri s
rasiyla 138,0315 wve 138,0791 olacaZindan birbirinden ayrila
cektir.BilegiZin hassaskiitlesi cihaz tarafindan belirlendikten
sonra Ozel olarakx hazirlanmis tablolardan (bdyle bir tablonun
bir %ismi Srnex olarax agaZida verilmistir) yararlanilarek kapa

11 formil bulunur.

138
C,HpeN:O, 138.0641 CiHoN;0 138.07%+
N0, 137.5940 CHeN, 138.1032
CHNLO: 138.0i78 CyH o0 138.0631
CNO, 137.9527 C,HLND 138.091%
CHN, O, 138.0065 CaHpN, 138.1158
C,HLN,O, 1380304 CN, 118.0093
C.HN.0 138.0342 GHLO 118,105
C.H,0, 137.9953 CiH,N 138.1284
- - CHUING, 138.0191 C.NO 137.9980
CH N0, 138.0429 CGH,N, 138.0218
CH,N,O 138.0658 CiHau 1381409
CHiN, 118.047 CH;0 138.0106
G0, 138.03:7 CioHuN 138.0344
C,HNO, 138.055% Cut, 138.0470

(Bu teblonun tamami , "SPECTROMZTRIC IDENTIFICATION OF
ORCANIC COMPOUNDS- Fifth edition-R.M.Silverstein , G.C.Bassgler,
T.0.Yorrill™  isimli Yitepta bulmabilir)

Diistix rezoliisyonlu bir aletle galigiliyorsa molexiil afirliZl
nin bu <adar hassas bir sekilde hesaplanmasi mimkiin olamaz ,
izotop daZiliminin farkli olmesindan yararlanarak moleili-
ler formiili m+tl ve m-2 pilklerinin vardimiyla tayin edilebi-
1ir.Bu pikler , molexiildeki izotoplarin varlizindan dolayl mey-

ancax

jd

e

‘g
1.

l}_l.

dana ze elmektedir.Ilc olarak Beynon tarafindan nazirlanan b
ilerde m+l ve m#2 piklerinin vazil belluklarz , MY

olarek verilmistir; bununla Zeraber a azxdaci for-

nin yizdeszi
er yardimiyla Zzotop pixklerinin baZ2l bolluxiar: bulunepilir.

% (m+1) = 100.(m+1)/m=(1,22.¢)«0,013.h)+0,37. ﬁp(o 037.0 )
(m+2)::100.(m+2)/m:(o,oooz.c.hp{o,004.c.ny(o,006.c.(c-1D+(o,2.o)

@

h, n carbon , nidrojen ,
2

]
zet , v

TN
w O



Azot kurali : Molekll agirligyr ¢ift seyada ise moleklilde y=
¢ift sayida azot vardir , ya da hig yoktur.Bununla beraber ,
tek gayida molekll afirligina sahip bilegiXkler ige tek sayida

azot tagirlar.Rastgele segilen birkac Srnek bilesiZin molekiil

.

a%irligina balkilarak bu wuralin dofruluFu gdrilebilir

CooH NHCOCH;
H N—<C:j>—50 NH
0COCH3 2 27
M.A. = 180 on
o g/me! M. A. =151 g/mol MA= 172 g/mol

Bu bilgilerin 1siginda gozzelimi mo-

ekiil aZirlizy diitle gpektrometrisi ile

+
211 olarak bulunmusg ; M=211(%100) , +1 Miz
Cyplly WO, 1276
M+l =212(%16,78) ve M+2=213(%1,32) olan o, sz o CeleiO 4TS
sHeeba : - -
_ VI vim s rx ' - . CypilagN ‘451
bilesigin kapali formiillnt pulmaya gali- CilnMO L0 bl 2
= * ¥ CyfysNyGp  L1.ST 101 CpaltiOs t4.28
gallm: CailNyn 1208  1.°7 C NGy 1455
) . . ChpilyNiOy 1246 112 CoHp0 1508
Beynon cetvellerinden kaba molexiil ColigNO,  31.35 14t ?ﬂrin ;?f
o w . CaltpsiN 11.93 125 S pre
afirlizi 211 olan yapilar iginde m+1 dhﬁ@&’ tas0 1o CuifaNO 1437
$ 7 N . " . . w N C!OH”N‘O 12.68- 0.94 C”rf”Nz 15.24
ve m+2 pikleri 1¢in verilmis bagil bol- ., CyHN 16.29
CHNO, 12.44 1.5t C»t'! 10 1539
1luklari analiz sonucuna en yekxin olan CypilyMe0p  12.82 136 (it R .
CyHsNy0p 1319 1.2 teilid 15.55
madde aranir.Yanda bir xismi 3rnek ola- CylhN0 1356  1.05 Cutyst 18.13
. ) ) CHy40 1228 1.4g Culli© 15.50
rakx verilmig tablo incelenirse exn yakin cyigNo, 12.66 134 Sl 15.87
w . , Cullyyy0y 1303 118 Cy5HNO 15.65
m+l ve m+2 degerlerine sahlp olanlar ¢ j,no 1341 103 Cuth™ 17.02
. . d, t 1 l - 1 k ot _t CqHaa Ny 13.7 0.38 Cysitiy50 16.49
iglnde 820 rpralina uyzuhluk gos eIme- € afla, 1317 1.80 E”HHN 12_:49
. 3 €1 1sNOy 13.55 1.45 ?ﬂu 16.71
Jen C15H3N2 3 Clbdlso ve ClSHBl C[?E['“\':O! 11.92 1.70 :!‘[[30 lz-z—q
maddeleri elenerex bilesigin Cl H, N CulehOo 1430 115 Suedtsd 17.75
o 5717 RINE 14.57  1.40 Zulfpy 17.5%
yapiginda oldugu bulunur. CpligsOy 1329 143 il 19.49
(Bu cetvelin -tamamil "ILACLARIN TANINMA-
ST Vs KANTITATIF TAYINI-N.Ergeng ,
A.GUrsoy , O.Ateg” igimli %itaptan
temin ediledbilir)
7ijtle speitrumundan yararlanaras mole<iilde zlor brom
?
ciiclirt ve silisyum atomlarinin pulunup bulunmadiZl anlasilabi-
1ir. Bunun igin atomlarizn , a+l  ve m+2 pirtlerinin ¢ixmasinda
rol oynayan izotoplarinin paz1l bolluZundan yararlanilir. AsaZz-
zal uklar:

daxi tabloda bazl elementlarin ve izotoplarinin pazil boll
verilmigtir.3urada en gox pilinen izotopun {(drneZin =S7 Y hollud

7 100 xabul edilmistir.

[
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Element izotop| BaZil |[Izotopi BRafil izotop | Bagil
bolluk bolluk bolluk

Karbon 124 100 | 1,11

Hidrojen g 100 °H 0,016

Azot Ly 100 | On 0,38

Oxsijen 164 100 | 7o 0,04 | *2o 0,20

Fluor 19F 100

Silisyum e8gy 100 | 9si 5,10 | -Ysi 3,35

Fogfor 31P 100

Kixlirt 325 100 | 27s 0,78 | °%s 4,40

Klox 3501 100 3Tc1 | 32,5

Brom 95y 100 Blay 98,0

tyot 1271 100

Tabslodan da anlagilacaZl gibi , kiixlirt , Xlor wve brom g¢ekirdek-
lerinin yapi tayini igin Snemi biyliktlr.Zu elementlerin , m+2 piki
nin ¢ikmasina neden o6lan izotoplarinin baZil bellukxlara C , H , N
ve okgijene gdre gok danha fazla oldufundan bilegiZin yapisinda
bulunup bulunmadi'<lari m+2 Dpirine baxilarax anlagilablilir.Sdzge-
1limi bir klor atomu tasiyan bir meddenin xiitle spextrumunda m+2
piki , MY pikinin yaixlasik 1/3'Ud siddetinde olur. Gene molexiilde
bir adet "Br"bulunmasli hemen hemen mt pikiyle ayni giddete sahip
pir m+2 pikinin g@riilmesine neden olur.Molelklildexi Cl1 ya da Br
sayilarinin artmasi ise dogal olara< izotop piklerinin orantili ola-
rax bliylimesiyle gonucglanir.0rneZin , yapisanda i<i tane Cl atomu tasl
van bir bilegikte m+2 piki, M™ pikinin 2/3'ii giddetinde (% 65) go-
rilecektir.

Moleciilde C, H , N, O diginda birtakim elementler bulunabilir,

i

Oysa Beynon cetvallier sadece du elementlere gfre digenlenmigiir.

B8571e bir durumda molexiilsr formililn belirlenmesZ Igin ne 7api1labi-

lacefini bir Zrne:le agi layailm :

Bir bileszizZin kiitle speirtrumunda m=191(5%100) , m+1=192(%11,83) we

m+2::l93(%4,60) 'd1r.3u yapinin molekliler formilini bulunusz.
Zlementael analizden , veya m+2 pikxine bakilara: molerxlilde Xl it

atomu bulunduZu séylensdbilir.lioleil aZzrlifindan zidrtin atom

afirli®y gixartilarakx 153 deferi bulunur, m+]l. FPirinin bafal bol-~

: ind = - -
= olan 0,73 gilrarzlara:

!(

-
~u

\Je

lugundsn da  JJS izotopunun beiil bol

~3
n
|



11,05 degeri bulunur .Bu deZer , beynon cetvelinde molekll agZir
111 159 olan yapilar arasinda aranir. Pratikte bulunan m+l (ba:
11 bollupu) degferine engokx uyan i%i maddeden 010H702 yapist ,
azot kxuralinden dolayi elenerek maddenin 69H9N3 kismil belirlenir.
Molekiilde kiikiirt atomunun varlig: da bilindiZinden , %apali formiil

C9H9N38 olarax bulunur,.

5, MOLEXULUN PARCALANMASE ( PRAGMENTASYON)
Cenel olarak su temel kurallarla Yzetlenebilir. _
- Diiz zincirli hidrokarbonlarda molekiiler iyonun k=2Z1l bolluzu ,
dallanmls olsnlardan daha fazladir.Dallanma afttlkga molegiiler

iyonun bagil bolluzu azalir.

» I3 + o e .. ] s
~ Bir homoloz seride M~ 'nun bagil bollugu molekiil agirliZi arttix

ca azalir (yag asitlerd harig).

~ Dallanmis ridrokxarbonlarda xopma dellanmis xarbon atomundan olur.
Dallenma arttikca bdlinmede artar.Dallanmisg hidroxzarbonlarda bl-

yilk siibstitiient oOnce ayrilir.Katyonlarin stabiliteleri

R,C > RyCH > RCH, > CHy  gexlindedir.
r ok . [
- Qifte baglar , siklik yanilar , ve dzellikle arcmatitc {(veya he-

teroaromatik) yapilar molekiiler iyonu gtabilize ederek gorilme
olasilifini artirirliar.
- @ifte baZli yapilar rezonans-stabilize allilik karbonyum iyonu

vermex lizere pargalanirlar.
r e + ,/\
CH2ZIU+—5;;¥R——~—>CHZ—CHzﬂ}i¢-~+ Cszgaziéhz
- Doymug haltalarda yan zinc¢ir radital halinde ayrailir(d-baZinda

zopma); pozitif yik halkada ¥xalir.Doymamis halizalarda ise

Retro Dielg-Alder reaksiyonu ylrir.

..'76,..



~ Alkil siibstitiie aromatik bilesiklerde kopma , f—bagindan olur,

Rezonansla stabiiitesi artmis benzil katyonu veya tropilyum
iyonu olusur.
R!

-CHy* CH3
‘ benzil m/z 91
-
CHy~R' e

~R' H H

Y p— H tropilyum myz 91
g H H H
- BiT heteroatoma kxomsu C~C bagl kolayca pargalanir{ «-bilinmesi),
Boylece heteroatomun izerindeki ortavlanmamis eleiktronlarinin
saflad13y rezonans-stabilize pozitif iyon olusur

+ + + .
CHy— CHy~Y—R S8, CHy=Y—R @—— "CHy—Y~R

+ ’ = + ’
R—C—CHy-R ———— 0ZC—CHy—R «——» 0=C—CHy~R

+0:
~ Bazen molexiil CO -, olefin(etilen) , su , HCN , Z,55, NH,, R-5H ,
CH;7=C=0 (teten) ya da alixol gibi iiiglikx stabil pargalar(nftiral

s
pargalar) atabilir.Bu tir ayrilmalardan sonra genelliicle mole!

i¢gi bir gevrilme olur.

-~ Hetercatom tagiyan yapilarde iyonizasgyon heteroatomun ortaklan-
mamis elektronlarindan birinin atilmasiyla gergeklesir ; bu
nedenle pozitif yiik sdzkonusu atomun Uzerinde gbgterilir,

6. CBEVRIIME REAXSIYONLARI

Basgit baZ bdlinmeleri ile agiklanamayan reaksiyonlardir, Genel-
lixle bir baZin par¢alanmasl , aynl anda bagka i baZin olusumu
ve bu sirada bir nidrojenin gdglini kapsar.in bilinen gekli 1ise

Mc Lafferty g¢evrilmesidir, Bu g¢evrilmenin olabilmegi i3in mole-
kiilde : -

- Heterocatom vz/veya paZ1l sistemi(olsfinik veyz aromatixs vyap1l) ,
- Alti  iiyeli bir zincir ,

- -

- Zincirin altinc: kxonumunda ayrilabils

W3
o]
|J
-
13
l.l
9]
k
@]
[N
[{3]
i3
O
j
!D
J
Q,.
I
[}

Qevrilmonin mekanizmesi su seizilde gdsterilebili=z

1\CHM R]\CH r H O RS

G
_
//CQJ\CHI/E R—CH C~

m'



7. PARCALANMALARA BAZI GENETL, ORNEXLER

IR

- Olefinlerde‘@—bﬁlﬁnmesi

4

_— 1 .
CHy= CH— CHy—Cy Hg |~ CH7=CH—CH + CiHg

A1%il siibstitile aromatik bilegikler :

H+

m/z 106

Mz 108 myz 91 myz 55 m/z 63

A1%il zinciri yeterince uzun 1ise Wie Lafferty gevr11m931

g@rgeklegir

r - CH _]+. CHZ
[CAAES S
\\CH “

CH
H 2
m/jz 120 m/jz 92
- Alkoller : Zn bliylx radizal dnce atilizr.
. H
+ —'H ) | 4+ "CZHS i’? +
CHy{}u—Czoé———“—CH?CH{?*QH——mw——%(F:OH
o - . T
CH, vz % O3 CHy
mfz 73 l—CHé myz 45

CHy—CHy—CH=0

Alzollerden su ¢lilsil ile nalkalil yapi olusabilir

(CHz}n\ ,;',-’ » (CHZ)H + HZO
CHZW‘H \\\CHZ

- Fenoller :

T oor1t”
y _ r 4+
= [ ) [
m/z % H H Ty e
Tz 86 35

Y
G

m/z

_78_.



-~ Eterler :

Le Ri
RpfCHy— O~ RZ—-—+CH2_O R«—————»CHZ—O —R;

- Karbonll bilegiklerinde o« -bdlinmesi :

1 eyt
H—CE_O_ <+ R R;c:
H
_+ -R’ R~ . —R
&~C:04~——~—~ /C 6 _“—L_*FF—OhO
R ' .
_ _ O™
Ri0—C=l) +——K— R>c:5'
R]O
~ Aromatikx Yetonlar :
+ . H H
Qe -R . —CO —CoHo
Ot Qe e @) 2
: + ryz 51
ryz 105 m/z 77 H f

- HXarboxgilli agitlerde zincir yeterizce uzun ige e Lafferty

¢evrilmesi gergeklesir :

L ~a . R r CH 7t
V) @f g |
| ]

+ 4§C
R» CH{N R/CH CHZ\OH
CH2 OH 2
mfz 60
- Alifatik aminler :
_R' + R3 R Ro R R
R—~CHpy—NH,——>CH,=NH, ch g 1_""s 3\C____+N/ 1
\ - ~
R R i R2
~ Aromatil aminlier :
T\JH
\ —7
nv? g2 ey I
m/z qa .
—_-__*——_-—@'_'—"‘“-—P m/z 56 H H H T miz 85

N=Alwil 8.:‘3.. inle

@T\J'H@C,H —R — e S (O)f=cx,

mjz 106
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- A@idler : N

AN ~R° b LN
R—C =" O=C—NHp«— 0=C=RH,
NH>
m/z Lb mypz b4

~ Tizotiyosiyenatlar

Alifatic
» 37" R-CHy” =
N . e -CH» +0 % Ty T .
R-—-Ctl, CHy N—C—S'""———-—¢(}b:N—C—Sé——pCHZZN—CES4—-»EH2—N:5:S
my/z 72
Aromatik
. ta
 n=c=s| )
— NCS* R — HC=CH H\‘ I H
) +
miz 138 m/z 77 mjz 2
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Asetaminofen'in Kltle Spektrumu ve Pargalanmasis
ACETAMINOPHEN
' 199
Ot 00
® |
|
}’7](“} =1e]
NH—C—CH,
Q
191
a0
=3 ao
T e °
/ / ig2 1358
IJl!..:i”,“. I;L.~:*Tr,.':'l]!w,*., vt et ,..'/.,,, L E— S e e B
A0 60 as 100 120 _ 140 18C 130 200 220

vz 8 myz 80 myz 63
\/1/:& Ay
£ -
J
-
H
myjz 35
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Aspirin'in Kttle Spektrumu ve Pargalanmasi
ASPIRIN :
7 cooH t o0
i l o-c-cn, i}o
o oo
/43 53\ ER Lan . Q
74 / :?9 ?3 //
fl#r—r“‘lqlm—frldukrrﬂ*{%%‘jlq—h—rﬁLTLﬁ—ﬂ—:zo - e ﬁ-ﬁ—:l;:--ff—rr—v—rrai;. S .4,;—'0(') —_— 'E'a":ﬁrr_‘
e o = 4
o .0 ot Loon
@C:O -0OH g i CooH - CHZ—‘C_O . - l )}fs
m/z 163 myz 120 mi 138
+ r c=0 !
c=0 0 2 \+ . @U
OH N0 -
12
mz 121 m/z 93 my/z 120
.cO -—col
"'H. \ [ -CO T +e
I i -+ _ .
+ +» i
§ rn/z 52
m/z 65 tyz Sh
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Tsoniazid'in Kiitle Spektrumu ve Parcgalanmas:

ISONIAZID
137
,3/05 1 100G
ﬁ\//j |0
78 T
\ ':('_-,-HH—HH, .
o 60
S1 E;w
N /7_9 s L1a ) Eeo
!E:/g.|,1'/, b ol S :
5 .. 0 oo aso | ase e aeNTTIITTTTILITT®
I~ 9 e
C~NH- NH»
O — NHNH, @ ~ HCN f ” )
N +
myz 137 nyz 106 myz 78 m/z 51

+
.OEC‘"NH—NHZ
Mz 59
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Siilfanilamid'in Kutle

Spektrumu

ve Pargalanmasi

SULFANILAMIDE

[ss]
e
.
- a3
. yd
=2 .
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\\7 l,//
||1i|| -
10 [S1s] 10
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@ P HzN
N

160

miz 172

iz=3

s

1 e e e e e

120 140

=t

\A//\/ .
S0 ~ %
—<C::>+ - Hjﬁ*<:ij>—502

m/z 92

l-HCN

myz 53
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ALISTIRMALAR

Spektral verileri gtriilen bilegiklerin yapilarini aydinlatiniz.

@ IR :7Tmaxs(KBr) 3580 , 3120 , 2970 , 2850 , 1670 , 1600-1490 ,
860 cm“l

ly_NvR  SPEKTRUMY

T3

.a - +
MS(Kiitle): m/z 1s50(¥*) , 122, 121 ,93 , 65 , 63
- Ferri wlorlr c¢ézeliisiyle mavi-mor renk verir,
- 2,4-Dinitrofenilhidrazinle turuncu ¢tkelti verir.

@ IR :7 mexs(KBr) 2980 , 1710 , 1615 , 1390 , 1190 , 1150 , 1050 ,

860 cm-l
lH-NMR SPEXTRUMU

™S
" L : ! : i . ) , il!
" 10 3 3 7 35 S i 3 2 : 0 x'm
‘ot !
| - MS(Xiitle) SPEKTANY g
g :
i
20 ;
3
0 . "
¥ it
01 gy ; i
i d ji i ’_h . :l
0 «d 80 G GO 125 ) ‘50 20
mya

M= 154(%100) , (m+ii=165(8



@ IR : T maks(XBr) 3420 , 3320 , 3105 , 2970 , 2820, 1760 ,
1600 , 1580 , 1490 , 1220 , 860 om™*

LH-MMR SPEXTRUNU

o
[+ £

H

(93]
1
=TT N

T i oo 00 B e o uwS g T

T ¢ B I R VN P el

M*=151(%L00) , (m+l=152(% 9,30) , (3+2=153(%0,75)

@ IR : ¥ maks(¥KRr) 3100 , 2960 , 2925 , 2870 , 2850 , 1705 , 760 ,
T -1
690 cm

ly_NMR  SPEXTRUMU

]
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i = il
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! }r 8 i L
3 3 7 2 z & 7 i
i el i S

MS({ltle) : m/z 148(4%,%100) , 149(%11,0) , 130(% 0,80) ,
133 , 119, 92 , 91, 65 , 63

_86_.



© UV : Amaks. (0,01 N H,S0, ) 256 nm
2PV 4

TR : T meks. (XBr) 1660 , 1315 , 720 , 690 cm™t

=

HU-NMR : 6 (pom) 2,21(3H ,s) ; 2,81(6% ,s) ; 2,96(3H ,s) ;7,40
(5H ,s).

MS(¥Kitle) : m/z 231(u*) , 232(% 15,590) , 233(% 1,32)
m+l ve m+2 piklerinin baZil bolluklari ,
% 100 kabul edilerek verilmistir.

b

Mt opiki

-~ Dragendorff{ belirteciyle turuncu ¢dxelti verir.
- Bromlu suyun rengini giderir.

@ UV _: Amaks.(Metanol) 288 , 2380 , 226 nm
IR :Y maks.(XBr) 3020 , 2970 , 1750 , 1605 , 1500 , 839, 770,
680 cm™ -
H-NMR : & (pom) 1,20(3H ,t) ; 1,56(6% ,s) ; 4,18(2H ,q) ;
6,70(2H ,d) ; 7,15(2H ,d) .

1

MS(Kitle) : m/z 242(n%) , 244(%33,3) , 128(temsl pik).

#

M¥ pikine gbre ytizdesi

¥V + A maks. (Ztanol) 286 nm
. ¥ maks. (KBr) 3389 , 3279 , 3205 , 2564 , 2457 , 1639 ,
1600 , 1538 , 1511 , 840 cm ™~

1y-NMR : & (ppm) 1,04(6H ,t); 2,60(6H ,m) ; 3,46(2H ,t); 4,04
(2H ,yaygin s.) ; 6,59(2H ,d) ; 6,79(1H , yayzin 8.);
7,59(2H ,d) .

MS(Xiutle) : m/z 235(47,%100) , 236(% 15,57) , 237(% 1,33)
163 , 120 , 99 , 86(temel pik) .

Rzl

YV : Amaks (Ztanol) 228 nm
IR : 7 mexs (XBr) 3320 , 3190 , 2920 , 2850 , 1560 , 1400, 150C,
1466 , 1375 , 1335 , 1160 , 815 em T

(2% ,aq) ;3 6,37(1H ,yaygin t;; 7,33(2% ,d4,d= 2 Hz) ;
7,33(24,4,J3= 9 Hz) ; 9,7(1E ,s).
MS(Xitle) : m/z 270(M%, % 100) , 272(% 5).

LuaRr : 8 (pom) 0,88(3% ,t) ; 1,40(4E ,m) ; 2,43(3H ,s
1
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uv . Amaks(Btanol) 379 , 319 , 253 , 228 ,202 nm
IR . T maks (XBr) 3495 , 3350 , 3200 , 3050 , 2800 , 1620 ,16C0 ,
1530 , 1510 , 1440 , 1280 , 840 cm
Ip-NMR : 6 (ppm) 3,34(6H ,8) ; 5,71(2H ,s) ; 6,58(2E ,d) ; 6,70
' (2 ,d) ; 6,71-6,81(2H ,m) ; 7,4L(2H ,d) ; 7,63(2H,d),

8,13(1H ,s) ; 11,40(1H ,s)
HS(xiitle) : m/z 308(d7) , 120(temel pik)

- Diazo Teaksiyonuna pozitif cevap verir.

~ Bromlu suyun rengini giderir.

% S.G.KOmiirei , S.Rollas , M.Ulgen ,J.W.Gorrod and A.GQevikbag ,
Roll.Chim.Farmaceutico , 134(7),375-9(1995).

UV : Amaks.(Metanol) 261 , 244 nm _
IR + T maks.(XBr) 3448 , 3333 , 3226 , 3030 , 2857 , 1639 , 1337 ,
1493 . 1315 , 1265 ,1149 ,847 cm
Lo xug : 6 (pom) 6,025 ,8) 3 6,67(28 ,d4) ; 7,0(18 ,3) 5 7,70
(2H ,d) ; 8,50(2H ,d4) ; 11,30(1lE ,yaygin s).
MS(Xitle) : m/z 250(M ,%100) ,252(% 5). )

- Dragendorff belirteciyle ¢txelti verir.

- Diazo rsaksiyonu olumludur,

gV : Amaks(Btanol) 278 ,203 um

—

IR :7 maxs(KBr) 3380 , 3320 , 3210 , 2920 , 1620 , 1510 , 1533 ,
1559 , 1470 , 1330 , 1280 , 1250 , 1185 , 845 om *
lg—nuz : 8 (ppm) 3,49(3H ,8) ; 5,67(2H ,s) 5 6,64(2H ,d) 5 7,35
(2n ,d) ; 13,64(1H ,s)
MS(Xitle) : m/z 206(%,%100) , 208(%5)
- Dragendorff Dbelirteciyle turuncu gokelti verir.

- Diazo reaksiyonu olumludur.

% S.Ro0llas , N.Kalyoncuoglu , D.Slr-altimer , 7. YeZenoglu ,
Pharmazie ,48,308(1393).



. Amakg(Btanol) 302 , 258 , 200 nm
. { maks (XBr) 3340 , 2920 , 1610 , 1580 , 1545 , 1510 , 1480,
1450 , 1330 , 1270 , 1240 , 1180 , 855 , 840 , 725 , 690 cm”]

Uy
IR

Ly_wug : 8 (ppm) 1,1(3H ,8) ; 3,4273,45(2H ,q) ;5 7,18-T,64(%H ,m);
7,84(1H ,8) ; 13,98(1H ,s).
MS(Xitle) : mw/z 355(1%,% 100) , 357(% 10) , 310(temel pik )
263 , 160 , 133 , 119 , 106 , 78 ,77 , 65 ,51.
~ Dragendorff belirteciyle turuncu ¢okelti verir.

¥ T.Kiiglkglizel , S.Rollas , M.Ulgen , J.Pharm.Univ.Mar,,10(1),
17-25(1994) . 7
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