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ÖZET 

 
Yüksek Lisans Tezi 

 
YENİ DİNÜKLEER VE TRİNÜKLEER SALEN-BOR KOMPLEKSLERİNİN SENTEZİ, 
KARAKTERİZASYONU, STEREOJENİK VE ANTİBAKTERİYEL ÖZELLİKLERİNİN 

İNCELENMESİ VE ANTİBAKTERİYEL TEKSTİL ÜRETİMİ İÇİN SALEN-BOR 
KOMPLEKSLERİ İLE FONKSİYONELLEŞTİRİLMİŞ MİKRO-, NANO-LİFLERİN 

HAZIRLANMASI 

 
Buse ÇAM GÜNDOĞAR 

 
Ankara Üniversitesi 

Fen Bilimleri Enstitüsü 
Kimya Anabilim Dalı 

 
Danışman: Prof. Dr. Selen BİLGE KOÇAK 

 
Bu tez çalışmaları kapsamında, SalenH2 tipi ligandlar (1a-1d)’nin 4-
hidroksifenilboronik asit ve borik asit/4-hidroksifenilboronik asitle tepkimelerinden bir 
seri yeni dinükleer (2a-2d) ve trinükleer (3a-3d) Salen-bor kompleksleri sentezlendi. 
Sentezlenen Salen-bor komplekslerinin yapısı; element analizi, ESI-MS, FT-IR, bir-
boyutlu (1D) ve iki-boyutlu (2D) NMR yöntemleriyle aydınlatıldı. Salen-bor 
kompleksleri, diastereomerlerin oluşumuna neden olan iki eşdeğer kiral bor merkezine 
sahiptir. Bu nedenle bor komplekslerinin stereojenik özellikleri, NMR spektroskopisi ve 
dairesel dikroizm (CD) ile incelendi. Stereoizomerler, dinükleer ve trinükleer olmak 
üzere iki farklı mimari tipe sahip yedi-, sekiz- ve dokuz-üyeli [(B–O–B)–(N–R–N)] 
hetero halkalara sahip 8 adet Salen-bor kompleksi için birbiriyle karşılaştırıldı. 
Komplekslerin NMR ve CD spektrumlarının birlikte değerlendirilmesiyle stereojenik 
özellikleri incelendi. Buna göre kompleksler (2a, 2c, 2d ve 3b) ve (2b, 3c ve 3d)’nin 
sırasıyla yalnızca bir cis-mezo (RS/SR) ve yalnızca bir trans-enantiyomer (RR veya SS) 
verdiğini gösterdi. Salen-bor kompleksi (3a)’nın bir enantiyomer (RR veya SS) ve bir 
mezo (RS/SR) olmak üzere iki diastereomer içerdiği bulundu. Salen-bor kompleksleri 
(2a-2d ve 3a-3d)’nin selüloz asetat (SA) ile elektroeğirme tekniği kullanılarak mikro-, 
nano-lifleri elde edildi. Lifler, FT-IR spektroskopisiyle karakterize edildi. Liflerin FE-
SEM görüntüleriyle morfolojileri incelendi ve liflerin çapları belirlendi. Liflerin termal 
özellikleri, TG/DTA analiz tekniği ile incelendi. Salen-bor komplekslerinin ve liflerin 
antibakteriyel aktivitesi, Escherichia coli ve Staphylococcus aureus bakteri suşlarına 
karşı disk difüzyon, sıvı mikrodilüsyon, JIS L 1902: 2008, tekstil ürünlerinin 
antibakteriyel aktivitesi için test yöntemi yoluyla araştırıldı. Tüm kompleksler ve lifler 
için farklı seviyelerde antibakteriyel aktivite gözlendi. 
 

Haziran 2024, 220 sayfa 
 
Anahtar Kelimeler: Bor kompleksi, SalenH2 ligandı, Spektroskopi, Stereojenizm, 
Antibakteriyel tekstil, Elektroeğirme, Mikro-, nano-lif, Selüloz asetat, Escherichia coli, 
Staphylococcus aureus. 
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ABSTRACT 
 

Master Thesis 
 

SYTHESES, CHARACTERIZATION, INVESTIGATION OF THE STEREOGENIC 
AND ANTIBACTERIAL PROPERTIES OF NEW DINUCLEAR AND 
TRINUCLEAR SALEN-BORON COMPLEXES, PREPARATION OF 

FUNCTIONALIZED MICRO-, NANO-FIBERS WITH SALEN-BORON 
COMPLEXES FOR ANTIBACTERIAL TEXTILE PRODUCTION 

 
Buse ÇAM GÜNDOĞAR 

 
Ankara University 

Graduate School of Natural and Applied Sciences 
Department of Chemistry 

 
Supervisor: Prof. Dr. Selen BİLGE KOÇAK 

 
 
A series of new dinuclear (2a-2d) and trinuclear (3a-3d) Salen-boron complexes were 
synthesized from the reaction of SalenH2 type ligands (1a-1d) with 4-
hydroxyphenylboronic acid and boric acid/4-hydroxyphenylboronic acid. The structures 
of complexes (2a-2d and 3a-3d) were characterized by elemental analysis, MS, FT-IR, 
one-dimensional (1D) and two-dimensional (2D) NMR techniques. The complexes have 
two equivalent chiral boron centers, giving rise to diastereoisomers. So, the stereogenic 
properties of the complexes were investigated using NMR spectroscopy and circular 
dichroism (CD). The stereoisomers were compared with each other for dinuclear and 
trinuclear, and a total of 8 Salen-boron complexes with seven-, eight-, and nine-
membered [(B–O–B)–(N–R–N)] heterocycles. The combination of NMR and CD 
spectra of the complexes showed that the complexes (2a, 2c, 2d and 3b) and (2b, 3c and 
3d) gave only a cis-meso (RS/SR) isomer, and only one trans-enantiomer (RR or SS), 
respectively. The complex (3a) contained two diastereoisomers as one enantiomer (RR 
or SS) and one meso (RS/SR). Complexes (2a-2d and 3a-3d) were formed into micro-, 
nano-fibers using the electrospinning technique with cellulose acetate (CA). FT-IR 
spectroscopy was utilized to characterize fibers, while FE-SEM images were utilized to 
study their morphology and diameters, and the thermal properties were examined using 
the TG/DTA system. The antibacterial activity of complexes and fibers was investigated 
by disc diffusion, broth microdilution and JIS L 1902:2008, testing method for 
antibacterial activity of textiles against Escherichia coli and Staphylococcus aureus 
bacteria strains. Different levels antibacterial activity was observed for all complexes 
and fibers. 
 
June 2024, 220 pages 
 
Keywords: Boron complex, SalenH2 ligand, Spectroscopy, Stereogenism, Antibacterial 
textile, Electrospinning, Micro-, Nano-fiber, Cellulose acetate, Escherichia coli, 
Staphylococcus aureus.  
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CD                           Dairesel dikroizm 

DMSO                     Dimetil sülfoksit 

d6-DMSO               Dötero dimetil sülfoksit 

DSC                       Diferansiyel tarama kalorimetrisi 
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MİK                        Minimum inhibisyon konsantrasyonları 
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1. GİRİŞ 

Enfeksiyon hastalıkları hastane haricinde (toplumda kazanılmış) ve hastanede ortaya 

çıkan (nozokomiyal enfeksiyonlar) hastalıklar olarak iki kategoriye ayrılır. Hastane 

haricinde ortaya çıkan enfeksiyon grubu genellikle antibiyotik ve aşılarla tedavi 

edilebilmektedir. Hastanelerden bulaşan ve Metisilin, Ampisilin, Penisilin gibi 

antibiyotiklere karşı dirençli olan bakteriler, nozokomiyal enfeksiyonlar nedeniyle 

ölüm, morbidite ve ekonomik kayıplara neden olmaktadır. Tıp dünyası, 21. yüzyıl 

başından itibaren bu enfeksiyon sorunlarına çözüm bulmaya çalışmaktadır. Bireyin 

hastaneye kaldırılmasından 48 ya da 72 saat sonra veya birey hastaneden ayrıldıktan 

sonraki ilk on gün içinde meydana gelen enfeksiyonlar ‘nozokomiyal enfeksiyonlar’ 

olarak bilinmektedir. Gram pozitif Staphylococcus aureus ve Gram negatif Escherichia 

coli, dünya çapında toplum ve hastanelerde enfeksiyonlara neden olan en yaygın 

bakterilerdir. Bu bakteriler deri ve yumuşak doku enfeksiyonları, osteomyelit (kemik 

enfeksiyonu) ve septik artrit, endokardit (kalp iç zarının enfeksiyonu), pnömoni, idrar 

yolu enfeksiyonu, üst solunum yolu enfeksiyonu, yara enfeksiyonu ve menenjit gibi 

birçok enfeksiyon hastalığına neden olmaktadır. Metisilin dirençli Staphylococcus 

aureus (S. Aureus, MRSA) nozokomiyal enfeksiyonlardan olan zatürre ve kan dolaşımı 

hastalıklarının temel nedenlerinden biridir. Nozokomiyal enfeksiyonların tedavisi 

zordur ve uzun süreli ve geniş spektrumlu antibiyotik tedavisi gerektirir. Bu nedenle 

hastanede yatış süresi ve tedavi masrafları artmaktadır. Dünya çapında olduğu gibi 

ülkemizde de yataklı tedavi sunan hastaneler ile ilgili enfeksiyonların kontrol 

edilebilirliğini sağlamak amacıyla bir yönetmelik takip edilmektedir. Bu yönetmelikte, 

bütün hastanelerde enfeksiyon kontrol komitesinin olması ve belirli bir sayıda yatak için 

onlarla ilgilenecek enfeksiyon kontrol hemşiresinin bulunması gerekmektedir. 

Yönetmelik, enfeksiyon kontrol doktorlarının görevlendirilmesi ve her yıl şubat ayı 

içinde hastanelerin sürveyans yaparak belirli bir formatta veri hazırlaması gerektiğini 

belirtmektedir. Refik Saydam Hıfzıssıhha Merkezi Başkanlığı, hastane enfeksiyonları 

birimini bu amaçla kurmuştur. Hastane enfeksiyonlarını azaltmak amacıyla, 

antibakteriyel özelliklere sahip tekstillerin geliştirilmesi, antibiyotiklere alternatif 

olabilecek etken bileşiklerin kullanımını sağlayarak maliyeti düşürme ve ilaç etkinliğini 

artırma potansiyeline sahiptir.  
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Bu nedenle tez çalışması kapsamında 7-, 8- ve 9-üyeli heterohalka içeren boraksan (RB- 

O-BR) ve boroksin [(B-O-B)-(O2BPh)] grubu bulunduruan dinükleer (2a-2d) ve 

trinükleer (3a-3d) olmak üzere iki farklı mimari yapıdaki Salen-bor kompleksleri 

hazırlandı. Salen-bor kompleksleri, SalenH2 ligandlarının [HOArCH=N–R–

N=CHArOH; R=(CH2)n, n=2 (1a), 3 (1b), 4 (1c) ve R=CH2CH(OH)CH2 (1d)] 2 fenolik 

oksijeni ve 2 azometin azotu yoluyla 4-hidroksifenilboronik asit bileşiğindeki bor 

atomuna koordinasyonu ile elde edildi. Bor atomları azot atomlarıyla koordine kovalent 

bağlar ve oksijen atomları ile güçlü kovalent bağlar oluşturmktadır. Tez çalışması 

kapsamında sentezlenen SalenH2 bileşikleri (1a-1d), iki oksijen atomu ve iki azot atomu 

içermektedir. Bu nedenle SalenH2 bileşikleri (1a-1d), dinükleer (2a-2d) ve trinükleer 

(3a-3d) bor komplekslerini sentezlemek için uygun ligandlardır. SalenH2 ligandlarının 

hem ana grup hem de geçiş metalleri ile kompleks oluşturduğu bilinmektedir. 13. Grup 

elementlerinin SalenH2 ligandlarıyla oluşturduğu kompleksler karşılaştırıldığında, borun 

Salen kimyası nispeten keşfedilmemiş durumdadır.  

 

Tez çalışması kapsamında elde edilen 4 SalenH2 ligandının (1a-1d) ve 4 dinükleer (2a-

2d) ve 4 trinükleer (3a-3d) olmak üzere farlı iki mimari tipine sahip yeni Salen-bor 

komplekslerinin genel formülü ve açık yapısı sırası ile Şekil 1.1 ve Çizelge 1.1’de 

sunuldu. Buna göre salisilaldehitin kuru Metanol ortamında 1,2-diaminoetan, 1,3-

diaminopropan, 1,4-diaminobütan, 1,3-diamino-2-propanol ile kondenzasyon 

tepkimelerinden SalenH2 ligandları (1a-1d) sentezlendi. Hazırlanan SalenH2 ligandları 

(1a-1d) ile 4-hidroksifenilboronik asitin toluen-CH3CN karışımında Dean-Stark aparatı 

kullanılarak tepkimesi sonucunda dinükleer Salen-bor kompleksleri (2a-2d) elde edildi. 

SalenH2 ligandları (1a-1d)’nin borik asitle tepkimeye sokulması ve ardından elde edilen 

ürünün izole edilmeden CH3CN’de Dean-Stark aparatı kullanılarak 4-

hidroksifenilboronik asit ile tepkimesinden trinükleer Salen-bor kompleksleri (3a-3d) 

elde edildi. Yeni dinükleer (2a-2d) ve trinükleer (3a-3d) Salen-bor komplekslerinin 

yapısı; element analizi, ESI-MS, FT-IR, 1D 11B, 1H ve 13C NMR ve 2D HSQC, UV ve 

CD teknikleri ile aydınlatıldı. Dinükleer (2a-2d) ve trinükleer (3a-3d) bor kompleksleri, 

diastereomerlerin oluşumuna neden olan iki eşdeğer stereojenik bor atomu içerdiğinden 

NMR ve CD spektrumlarının birlikte değerlendirilmesi ile komplekslerin stereojenik 

özellikleri incelendi.  
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Salen-bor kompleksleri ile aynı iskelet yapısına sahip olan disülfit (S-S) bağına sahip 

hem dinükleer hem de trinükleer kompleksler olarak meydana gelen bor kompleksleri 

(Şekil 1.2) üzerinde grubumuz tarafından yapılan araştırma, bu iki bileşiğin önemli 

antibakteriyel etkiye sahip olduğunu ortaya koydu ve başta Staphylococcus aureus 

olmak üzere birçok bakteri şuşuna karşı mevcut kullanımda olan antibakteriyel 

ilaçlardan daha yüksek antibakteriyel aktivite gösterdiği görüldü.  

 

Bu durum göz önünde bulundurularak genel yapısı Şekil 1.1’de verilen Salen-bor 

komplekslerinin de antibakteriyel özelliklere sahip olabileceği öngörüldü ve bu tez 

çalışmasında kullanılmasına karar verildi. Bor komplekslerinin antibakteriyel 

özelliklerinden yararlanarak mikro-, nano-liflerinin üretilmesi ve bu liflerin 

antibakteriyel özelliklerinin incelenmesi planlandı. Bu doğrultuda Salen-bor 

komplekslerinin antibakteriyel aktivitesi, modifiye edilmiş disk diffüzyon yöntemi 

(CLSI-M02-A11) kullanılarak Escherichia coli ve Staphylococcus aureus bakterilerine 

karşı test edildi. Diskler Gentamisin emdirilerek hazırlandı ve bu disklerin etrafında 

bakteri üremesinin sınırlandığı bölgelerin oluşması antibakteriyel aktiviteyi gösterdi. 

Salen-bor komplekslerinin minimum inhibisyon konsantrasyonları (MİK), broth 

mikrodilüsyon yöntemi (CLSI-M07-A9) kullanılarak bulundu. Daha sonra, 

elektroeğirme işleminde selüloz asetata katılacak bor kompleksi miktarı tayin edildi.  

Sentezlenen Salen-bor kompleksleri, biyo-uyumlu ve biyo-bozunabilir polimer olan 

selüloz asetat ile elektroeğirme yöntemi kullanılarak fonksiyonelleştirildi ve böylece 

antibakteriyel özelliğe sahip (2a-2d) ve (3a-3d) Salen-bor kompleksleri ile modifiye 

edilmiş selüloz tabanlı doğal polimerler, mikro-, nano-lifler halinde hazırlandı. 

Belirlenen miktarda bor kompleksi (drog) eklenerek meydana gelen mikro-, nano-

liflerin mekanik, kimyasal ve fiziksel olarak karakterizasyonu yapıldı. Elektroeğirme 

işleminden geçmiş liflerin termal özellikleri TG/DTA ve DSC ile ve morfolojik 

özellikleri FE-SEM ile incelenerek belirlendi. FE-SEM görüntülerinin yardımıyla lif 

çapları belirlendi. Liflerin yapısı FT-IR spektrumları kullanılarak aydınlatıldı. Kalitatif 

kumaşların antibakteriyel aktivite test metotu (JIS L 1902:2008), mikro- ve nano-liflerin 

antibakteriyel aktivitesini ölçmek için kullanıldı. Ağırlıkları başına eşit miktarda aktif 

madde içermelerine dikkat edilerek kesilip alınan mikrolifler, agar plakalar üstüne 

dağıtıldı ve 24 saat inkübasyondan sonra görüntülendi.  
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Oluşan değerler, Minitab 16 şeklinde isimlendirilen programda En Küçük Önemli Fark 

Deneyi (LSD) post hoc test olarak kullanılan varyans analizi (ANOVA) yapıldı. 

Farklılıklar p <0.05 seviyesine baz alınarak belirlendi [0.05 (p<0.05) olduğu düzey 

istatistiki açıdan önemli sayılmaktadır]. Liflerden elde edilen antibakteriyel aktivite 

sonuçları, Salen-bor komplekslerinin antibakteriyel aktivite sonuçları ile karşılaştırıldı.  

 

 
 
Şekil 1.1 Elde edilen SalenH2 (1) ve dinükleer (2) ve trinükleer (3) Salen-bor 

komplekslerinin genel formülü 
 

 

 

 
Şekil 1.2 Disülfit (S-S) bağına sahip dinükler ve trinükleer bor komplekslerinin yapısı 
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Çizelge 1.1 Sentezlenen bileşiklerin açık yapısı 
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Çizelge 1.1 Sentezlenen bileşiklerin açık yapısı (devam) 
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2. KAYNAK ÖZETLERİ VE KURAMSAL TEMELLER 

 

2.1 SalenH2 Ligandları ve Kompleksleri 

 

SalenH2 terimi, N,N’-bis (salisiliden)-etilendiamin adından ortaya çıkan, aynı zamanda 

2 azometin bağına sahip olan bis-iminleri ifade etmek için kullanılmaktadır (Baleizao ve 

Garcia 2006). Yaygın gösterimi [HOArCH=N-R-N=CHArOH, R=(CH2)n] şeklindeki 

SalenH2 ligandları, 2 kovalent ve 2 koordine kovalent bağa sahip olan 4 dişli 

ligandlardır. Böylelikle, SalenH2 bileşikleri belirli bir metal polihedrasının 

oluşturulması için en uygun ligandlardır. SalenH2 ligandlarının ana grup elementleriyle 

oluşturduğu kompleksler ile ilgili incelemeler çok az sayıdadır. SalenH2 ligandlarının 

genellikle geçiş metalleri ile olan kompleksleri incelenmektedir (Holm vd. 1966, 

Hobday ve Smith 1972).  SalenH2 ligandlarının geçiş metali kompleksleri, asimetrik 

yapıları bulunduran birkaç kimyasal tepkime değerlendirildiğinde katalitik aktif tür 

olarak karşımıza çıkmaktadır (Zhang vd. 1990, Jacobsen vd. 1991, Konsler vd. 1998). 

Bu tepkimelere olefin epoksidasyonu (Srinivasan vd. 1986, Jogensen 1989, 1993, 

Katsuki 1995, Vander-Velde ve Jacobsen 1995, Pospisil vd. 1996), siklopropanasyon 

(Fakuda, ve Katsuki 1997a), aziridinasyon (Noshikori ve Katsuki 1996, Du Bois vd. 

1997), sülfür oksidasyonu (Sasaki vd. 1991, Palucki vd. 1992, Bolm ve Bienewald 

1995, Fakuda ve Katsuki 1997b), katalitik oksidasyon (Jacobsen vd. 1991, Konsler vd. 

1998, Zhang ve Guan 2013), C-H aktivasyonu (Hollis vd. 1993, Yamashita ve Katsuki 

1995, Schaus vd. 1998), Diels-Alder (Kaufman vd. 1993, Larrow ve Jacobsen 1994, 

Hamachi vd. 1996) ve epoksitlerin asimetrik halka-açılması (Martinez vd. 1995, 

Leighton ve Jacobsen 1996, Jacobsen vd. 1997, Tokunaga vd. 1997) örnek olarak 

verilebilir.  SalenH2 ligandları geçiş metalleri ile mononükleer kompleksler meydana 

getirmektedir (Calligaris vd. 1972, Chong vd. 1977, 1981, Hohaus ve Fresenius 1983, 

Atwood vd. 1996, Wei ve Atwood 1997, Wei vd. 1999, Agustin vd.1999, 2000, Hill vd. 

1998, Singh ve Singh 2000, Atwood vd. 1997, Gurian vd. 1991, Rutherford ve Atwood 

1996, Muñoz-Hernández vd. 1999, 2000, Van Aelstyn vd. 2000, Shen vd. 1999, Hill ve 

Atwood 1998, Parr vd. 1996, Teoh vd. 1997, Mucha vd. 1999). SalenH2 ligandlarının 

13. gruptaki elementlerle oluşturduğu kompleksler dinükleer, trinükleer ya da 

tetranükleer şeklinde oluşabilmektedir (Hohaus ve Fresenius 1983, Ghose 1986, Kliegel 
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vd. 1994, Atwood vd.1996, Wei ve Atwood 1997, Wei vd. 1999, Agustin vd. 2000, 

Woodgate vd. 2000, Kunkely ve Vogler 2001, Sánchez vd. 2001, 2002a, Keizer vd. 

2002). Grup 13 elementlerinden alüminyum, bor, indiyum ve galyum elementleri 

SalenH2 ligandları ile dinükleer kompleksler oluşturmaktadır (Chong vd. 1977, Hohaus 

ve Fresenius 1983, Atwood vd. 1996, Atwood vd. 1997, Wei ve Atwood 1997, Wei vd. 

1999, Hill vd. 1998, Singh ve Singh 2000, Atwood vd. 2001, Keizer vd. 2002). 

Alüminyum, galyum ve indiyum elementleri bor ile aynı grupta yer almaktadır (Chong 

vd. 1977, Gurian vd. 1991, Atwood vd. 1997, Wei vd. 1999, Keizer vd. 2002). Aynı 

zamanda bu elementler SalenH2 ligandları ile mononükleer kompleksler de 

oluşturmaktadır. Ayrıca 13. gruptaki elementlerin SalenH2 ligandlarıyla dinükleer 

kompleksler oluşturması, Lewis asit katalizörlerinin geliştirilmesine imkan 

tanımaktadır. Asimetrik bor atomlarına sahip kompleksler, bu komplekslerin bor 

atomlarının türevlendirilmesi yoluyla da elde edilebilmektedir. Şekil 2.1, 13. gruptaki 

elementlerle (bor, alüminyum, galyum ve indiyum) SalenH2 ligandlarının oluşturduğu 

dinükleer komplekslerin yapısını göstermektedir. 

 

 
M = B, Al, Ga, Al/Ga, In; R = H, Me; Rˊ= Alkil, OR, Hal/Alkil, OSiPh3 

 
Şekil 2.1 13.grup elementleri ile SalenH2 ligandlarının oluşturduğu dinükleer 

komplekslerin yapısı 
             

Literatürde 4 ayrı çeşitte {I (Hohaus ve Fresenius 1983, Ghose 1986, Kliegel vd. 1994, 

Atwood vd. 1996, Woodgate vd. 2000. Kunkely ve Vogler 2001, Keizer vd. 2002), II 

(Sánchez vd. 2001, 2002b), III (Sánchez vd. 2002b, Vargas vd. 2004) ve IV (Wei vd. 

1999)} SalenH2 ligandınlarından sentezlenen bor kompleksinin (Şekil 2.2) meydana 

geldiği bilinmektedir. Kompleks I’de 2 BR2 ya da B(OR)2 grubu kompleks 

oluştururken, II ve III komplekslerindeyse dinükleer boraksan parçası (RB-O-BR) ve 

trinükleer boroksin parçası (B-O-B)-(O2BPh) kompleks oluşturmaktadır. Kompleks 

IV’de  diboradisilioksan halkası (B-O-SiR2-O)2, 2 ligand ile bağlanarak silindirik bir 

boşluğa sahip molekülü oluşturur. Tez çalışması doğrultusunda elde edilen dinükleer ve 
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trinükleer Salen-bor kompleksleri, yapı gereği Şekil 2.2’de gösterilen komplekslerden 

sırası ile II ve III yapılarına benzemektedir.  

 

 

 
 
Şekil 2.2 Borik, boronik ve borinik asit ile SalenH2 ligandlarının oluşturduğu dinükleer     

(I ve II), trinükleer (III) ve tetranükleer (IV) bor komplekslerinin yapıları 
 

2.2 Schiff Bazı-Bor Kompleksleri 

 

Şekil 2.3 ve Şekil 2.4, şimdiye kadar literatürde varolan ve yapısında sadece bir imin 

bağı olan Schiff bazları ve arilboronik asitlerin tepkimelerinden meydana gelen bor 

komplekslerinin yapısını göstermektedir. Schiff bazı ligandlarının fenilboronik asitle 

çeşitli şartlar altında tepkimelerinden, verimleri yüksek olan hem monomerik (VI ve 

VII) hem de dimerik (V) boronatlar elde edilmiştir. Bu boronatlar, etanolamin ve 

salisilaldehitin tepkimesinden sentezlenmiştir. Yapısında da yalnızca tek imin bağı 

(HC=N) içermektedir (Şekil 2.3) (Sánchez vd. 2002, Rivera vd. 2011). Çalışmalar, bor 

atomlarının tetrahedral geometrisi nedeniyle monomerik sistemlerde fazla oranda gergin 

olduğundan dimerik bileşik oluşmasının daha çok istendiğini belirtmektedir. Fárfan, 
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Hopfl ve Barba, diollerle boronik asitlerin kondenzasyon tepkimelerinden bazı 

makrosiklik bor bileşiklerini elde etmişlerdir (Şekil 2.3). Ayrıca Salisilidenaminoetanol 

ve fenilboronik asit türevlerinin [2+2] kondenzasyon tepkimesinden boronik asit 

makrohalkaları (V ve VIII) (Şekil 2.3) meydana gelmiştir. (Hopfl vd. 1998, Barba vd. 

2001, Hopfl 2002, Sánchez vd. 2002b, Barba vd. 2006). 

 

 

 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Şekil 2.3 Fenilboronik asit türevlerinin İmino alkollerle kondenzasyon tepkimesinden 

meydana gelen boronik asit makrohalkalarının yapısı 
 

Bütün bunların yanı sıra, 3-Aminofenilboronik asit ve salisilaldehit türevlerinin 

tepkimesinden trimerik yapıdaki makrosiklik bileşikler (IX) (Şekil 2.4) elde edilmiştir. 

X-ışınları kristallografisi yardımıyla bu bileşiklerin bazı özellikleri tespit edilmiştir. Bu 

sonuçlarda, bileşiklerin kaliks şeklinde bir yapısının olduğu ve makrohalkasının 
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boşluğunda organik moleküllerin hapsedebileceği görülmektedir (Barba vd. 2001). 

Dinükleer kompleks (X), N-2-hidroksifenil salisilaldimin’in borik asitle tepkimesinden 

(Yalçın vd. 2001), mononükleer kompleks (XI), 2-aminofenol ve salisilaldehitin 

tepkimesinden elde edilen Schiff bazının aril boronik asitler ile tepkimesinden (Barba 

vd. 2005), diboranat kompleksleri (XII ve XIII) (Sánchez vd. 2004) ve dimerik µ-okso 

köprülü borat bileşiği (XIV) (Barba vd. 2000), 4-benzendiboronik asitle üç dişli Schiff 

bazı ligandlarının tepkimesinden elde edilmiştir. Bu kompleksler Schiff bazları ile 

arilboronik asitlerden meydana gelen kompleksler için farklı yapıdaki bor kompleksi 

örnekleridir (Şekil 2.4). 

 

 

 
Şekil 2.4 Schiff bazları ile arilboronik asitlerin ve borik asitin tepkimesinden elde edilen 

bileşikler 
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2.3 Stereojenik Schiff Bazı-Bor Kompleksleri 

 

Bor atomu, Schiff bazı ligandları ve aril boronik asitlerden elde edilen bor 

komplekslerinde kararlı bir stereojenik merkez olarak ortaya çıkmaktadır. Literatürde 

bor atomlarını içeren kiral kompleksler, ya kiral Schiff bazı ligandlarında sabit karbon 

stereomerkezi içermektedir veya rasemiktir (Bertrán vd. 2002, Braun vd. 2008, Schlecht 

vd. 2011). Diasteromerik ve enantiyomerik olarak saf kompleksler, aromatik aldehitler 

ve kiral aminoetanollerden elde edilen kiral Schiff bazı ligandları ile arilboronik asitler 

arasındaki etkileşimlerden yararlanılarak sentezlenmiştir (Schlecht vd. 2010). Fakat, 

sadece bor atomu stereojenik olan Schiff bazı ligandlarının bor kompleksleri ile ilgili 

çalışmalar çok azdır. Bu tür optik olarak saf kararlı Schiff bazı bor kompleksinin ilk 

örneği Hutton ve arkadaşları tarafından rapor edilmiştir (Kaiser vd. 2008). 

Enantiyomerik Schiff bazı bor komplekslerindeki stereojenik bor atomunun mutlak 

konfigürasyonu, ilk kez Braun ve arkadaşları tarafından deneysel ve hesaplamalı 

dairesel dikroizm (CD) ile belirlenmiştir (Braun vd. 2008). 

 

2.4 Borlu Bileşiklerin Önemi 

 

Bor içeren bileşikler, hipolipidemik, antiosteoporoz, antineoplastik (Kabalka 1994, 

Siebert 1997, Chen vd. 2009), antikanser (Díaz vd. 2000, Paramore ve Frantz 2003, 

Scorei ve Popa 2010, Zhang vd. 2016), antibakteriyel (Hu vd. 2013, Kanichar vd. 

2014), antifungal (Hicks vd. 2008), antiparazitik (Ding vd. 2010), anti-enflamatuar 

(Akama vd. 2013) ve DNA bağlanması ve bölünmesi (Yang vd. 2018) aktiviteleri gibi 

birçok biyolojik aktiviteye sahiptir. Bu doğrultuda araştırmalar laboratuvarlarda 

geliştirilmekte ve borlu bileşikler FDA onaylı ilaçlar olarak kullanılmaktadır (Arslantas 

vd. 2013). Aminoasitler, peptitler, nükleositler ve porfirinler gibi biyomoleküllerin bor 

kompleksleri, yoğun bir şekilde araştırılmaktadır (Díaz vd. 2000). Bu çalışmaya konu 

olan dinükleer ve trinükleer bor kompleksleri orijinaldir. Bor komplekslerinin 

hazırlanmasına yönelik sınırlı sayıda çalışma bulunmakta (Sánchez vd. 2001, 2002a) ve 

komplekslerin antimikrobiyel aktivitelerinin incelenmesi ve antibakteriyel mikro-, 

nano-lif olarak değerlendirilmesine yönelik bir çalışma litertürde yer almamaktadır.  
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2.5 Staphylococcus aureus ve Escherichia coli Bakterileri 

 

Staphylococcus aureus kolonileri, altın sarısı renkli, geniş, pürüzsüz ve kabarık 

görünümlüdür (Bitrus vd. 2018, Gnanamani vd. 2017). Staphylococcus aureus küresel 

şekilli, çapı 0,5-1,5 µm arasında değişen, hareketsiz, spor oluşturmayan Gram pozitif bir 

bakteridir ve mikroskobik olarak tekli, çiftler halinde veya üzüm salkımları şeklinde 

gözlenebilir (Gnanamani vd. 2017). Metisiline dirençli Staphylococcus aureus, 1961 

yılında ilk defa tanımlandıktan sonra dünya çapında büyük bir sorun oluşturmuş ve 

1990-1996 yılları arasında ABD Ulusal Nozokomiyal Gözetim Sistemi’ne 

Staphylococcus aureus’un nozokomiyal enfeksiyon nedenlerinden en önemlisi olduğu 

bildirilmiştir (Emori vd. 1991). Staphylococcus aureus doğumdan itibaren göbek, 

perine, deri, burun delikleri, koltuk altı ve kasık bölgeleri gibi vücudun farklı 

bölgelerinde kolonize olan kommensal bir bakteridir. Ayrıca Staphylococcus aureus’un 

osteomyelitis ve septik artritis, endokarditis, menenjit ve cilt enfeksiyonları gibi toplum 

kaynaklı enfeksiyonlara neden olduğu gösterilmiştir. Yoğun bakım ünitelerinde 

metisilin dirençli Staphylococcus aureus enfeksiyonları giderek artan oranlarda rapor 

edilmiştir (Ippolito vd. 2010, Culos vd. 2013). Dünya çapında Staphylococcus aureus 

enfeksiyonu olan hastaların %95’i, Ampisilin veya Penisilin gibi antibiyotiklere karşı 

direnç oluşturmuştur. (Neu 1992). 2005-2011 yılları arasında metisilin 

dirençli Staphylococcus aureus enfeksiyonlarıyla ilgili invasif sağlık bakımının %54 

oranında düştüğü halde halen daha ABD’de yılda 94.360 invasif metisilin 

dirençli Staphylococcus aureus enfeksiyonu tanısının konulduğu ve bunların 

18.650’sinin ölümle sonuçlandığı bildirilmiştir (Nichols 2015). Ayrıca invasif metisilin 

dirençli Staphylococcus aureus enfeksiyonlarının %86’sının sağlık bakımının 

sunulduğu alanlardan kaynaklandığı bildirilmiştir. Metisilin dirençli Staphylococcus 

aureus’un bulaşabilmesi için ciltten cilde temasın olması şart değildir. Metisilin dirençli 

Staphylococcus aureus bakterileri günlük hayatta çok sıklıkla dokunduğumuz kapılarda, 

zeminlerde, temizlik ekipmanlarında ve tekstil yüzeylerinde uzunca bir zaman yaşamını 

devam ettirebilmektedir (Nichols 2015). İngiltere’deki hastanelerde 2020 ile 2021 

yılları arasında hastane kökenli ve yoğun bakım birimi kökenli Staphylococcus aeurus 

bakteriyemi oranlarında büyük bir artış gözlemlenmiştir. Bu artış, bildirilen koronavirüs 

hastalığı (COVID-19) vakalarında ve ilişkili hastane yatışlarındaki artışlarla aynı 

döneme denk gelmiştir.  
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Bu Staphylococcus aeurus bakterisi vakalarının birçoğu COVID-19’a eşlik eden ko-

/sekonder enfeksiyonlar olarak tanımlanmıştır (Mason vd. 2023). Staphylococcus 

aureus, sağlıkla ilişkili enfeksiyonların (HCAI'lerin) ve koronavirüs hastalığı (COVID-

19) ile birlikte görülen ko-/sekonder enfeksiyonların önemli bir nedeni olmuştur 

(Adalbert vd. 2021). 

 

Koli basili olarak da bilinen Escherichia coli ise insanların ve hayvanların bağırsak 

sistemlerinin normal florasında bulunan bir bakteridir. E. coli'de, β-laktamaz üretimi 

geniş spektrumlu β-laktamlara direncin en önemli aracıdır. β-laktamazlar, genellikle 

plazmidlerde kodlanan geniş bir enzim sınıfını oluşturur ve genellikle 

Enterobacteriaceae ailesinin ve özellikle E. coli'nin en sık ürettiği enzimlerdir (Paterson 

2006). Escherichia coli'nin bazı tipleri insan ve hayvanlarda ölümle sonuçlanan bazı 

hastalıklara neden olmaktadır. Bu hastalıklara; solunum yolu enfeksiyonları, safra ve 

idrar yolları enfeksiyonları, menenjit, yara, diyare, hemolitik üremik sendrom ve 

menenjit örnek olarak verilebilmektedir. (Günaydın 2004, Strohl vd. 2006). 

 

Escherichia coli farklı tipte enfeksiyonlara neden olabilmektedir. Birincisi bağırsak dışı 

enfeksiyonlar (ekstraintestinal) olarak tanımlanırken diğeri bağırsak enfeksiyonları 

(intestinal) olarak bilinmektedir (Carlton vd. 2010). Bağırsak dışı enfeksiyonlarından en 

yaygın olanı idrar yolu enfeksiyonlarıdır. Orta yaştaki bayanların ortalama %25-35'i 

idrar yolları enfeksiyonuna yakalanmaktadır. Türkiye’de yılda ortalama 5 milyon sistit 

atağı görülürken, enfeksiyonların %50-90’ı Escherichia coli tarafından 

oluşturulmaktadır (Eraksoy ve Özsüt, 1994, Stamm ve Stapleton, 1998). Bu durumda, 

kadın hastalar çok sık idrara çıkmak istemekle birlikte, idrar yaparken yanma hissi 

oluştuğu belirtilmektedir. Erkek hastalarda cerrahi bir girişim sebebiyle veya girişimin 

bulunmamasında da idrar akımını zorlaştıran bazı sebeplerden ortaya çıkmaktadır. 

Enfeksiyon idrar kanalını geçip böbreklere yayılırsa, ateş, lökositoz, sedimantasyon 

yükselmesi, CRP pozitifliği ve bel ağrısı gibi belirtiler ortaya çıkabilmektedir (Hooton 

1997, Özsüt 2002). Genellikle krampla birlikte devam eden karın ağrısı, kusma, 

gastroenteritis, ishal ve hemorojik kolit gibi klinik semptomlara neden olmaktadır 

(Chapman 2000, Madigan ve Martinko 2006). Escherichia coli prematüre bebeklerde ve 

doğumdan sonraki ilk dört haftadaki bebeklerde menenjite neden olabilmektedir. 

Escherichia coli, günümüzde halen gelişmekte olan ülkelerde yüksek oranda çocuk 
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ishali sebebi olarak bilinmektedir. Bu durum erkek çocuklarda daha yaygın 

görülmektedir. Bazı bulgularla kendini belli etmekte olup, bu bulgular; uyku hali, baş 

ağrısı, ense sertliği olarak bilinmektedir. Genel olarak ortalama dört veya beş gün 

sürmekte olup günde sekiz ya da oniki defa dışkılama gözlenmektedir. Ayrıca şiddetli 

anemi, gastroenteritist, böbrek yetersizliği ve beyinde fonksiyonel bozukluklara sebep 

olmaktadır. (Eileen vd. 2001, Weagant vd. 1995, Uçar vd. 2015). Antimikrobiyal 

direncin ortaya çıkmasıyla E.coli enfeksiyonlarının tedavisi zorlaşmaktadır. Escherichia 

coli’nin bulundurduğu hücre duvarı, kapsül, fimbria anteijenleri, enterotoksinler, 

sitotoksinler, flagella gibi faktörler hastalıklara sebep olmaktadır (Holt vd. 1994, Emery 

vd. 1992). Hastane kaynaklı olmasından dolayı kana karışan suşlar Ampisilin, 

Vankomisin ve Tetrasiklin gibi birçok antibiyotiğe karşı dirençlidir ve tedavisi güçtür. 

Tedavi için dinlenmek, vücudun susuz kalmasını ve halsiz düşmesini engellemek için 

bol sıvı tüketimi gerekmektedir. Escherichia coli’nin sebep olduğu solunum yolları 

enfeksiyonlarının büyük bir kısmı nozokomiyal kökenlidir. Fakat zaman zaman kronik 

akciğer rahatsızlığı olan hastalarda veya yaşlılarda vücut direnci düşük olduğundan 

toplum kaynaklı olarak da gözlenebilmektedir (Söyletir ve Topçu, 1996). Çeşitli 

organlarda meydana gelen abselerden de bazı hastalıklara yol açabilmektedir. 

Dolayısıyla her doku ve organda enfeksiyon oluşturabilmektedir (Söyletir ve Topçu 

1996). Aynı zamanda E. coli, halk sağlığı ve güvenliği için potansiyel tehdit oluşturan 

biyolojik ajanların merkezleri (CDC) listesinde bulunmaktadır. Birçok mikroorganizma, 

savaş ve biyoterörizm için biyolojik silah olarak kullanılabilmektedir (Allocati vd. 

2013) 

 

2.6 Antibakteriyel Lifler ve Önemi 

 

Büyük bir devlet hastanesinde nozokomiyal enfeksiyonu olan hastalar üzerinde yapılan 

bir araştırma, hastaların yoğun bakımda tutulduğu sürelerin, hastanede kalma sürelerinin 

ve ölüm oranlarının %35 seviyesinde arttığını öne sürmüştür (Pittet vd. 1994). Buna ek 

olarak, 1998’de ABD Tıp Enstitüsü tarafından antibiyotik dirençli bakterilerin yol açtığı 

enfeksiyonların yılda ortalama dört-beş milyar ABD doları arasında bir maliyet 

oluşturduğu (Harrison ve Lederberg 1998) ve yürütülen enfeksiyon kontrol 

programlarına rağmen yüksek oranda sağlık giderlerine sebep olduğu belirtilmiştir 

(Bischof Vukušić vd. 2011). Toplum kaynaklı enfeksiyonlar ile nozokomiyal 
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enfeksiyonların karşılaştırıldığı bir çalışmada, her iki enfeksiyon tipi için ölüm oranının 

değişmediği ancak kişi başına tıbbi masrafın nozokomiyal enfeksiyonlar için 28.800 $ 

ve toplum kökenli enfeksiyonlar için 35.300 $ olduğu belirtilmiştir (Rubin vd. 1999). 

Staphylococcus aureus ve Escherichia coli enfeksiyonlarının önüne geçilebilmesini 

hedefiyle bireyler eşyalarının ve giysilerinin hijyenik olmasına daha çok dikkat etmeye 

başlamakta ve bu sayede antibakteriyel tekstil üretiminin önemli oranda artması 

beklenmektedir (Govarthanam vd. 2011). Bu bakımdan Gram pozitif Staphylococcus 

aureus ve Gram negatif Escherichia coli gibi suşların neden olduğu hastalıkların kontrol 

altına alınması için etkin tedavi yollarının araştırılması (Boyce vd. 1994) ve yeni 

antibiyotiklerin ve antibiyotiklere karşı direnç kazanmış suşlarla mücadele için etkili 

drogların geliştirilmesi gerekmektedir (Scott 2nd vd. 2001). Dünya Sağlık Örgütü ve 

Sağlık Bakanlığı tarafından etkili drogların geliştirilmesinin hem ilaç etkinliğinin 

iyileştirilmesi hem de ekonomik külfetin azaltılması açısından en etkili yol olduğunu 

belirtilmiştir. Sonuç olarak birden fazla antibiyotik direnci gösteren 

mikroorganizmaların zamanla artmasından dolayı hem Gram pozitif hem de Gram 

negatif mikroorganizmalar doğrultusunda gelişen bakteriyel enfeksiyonların tedavisinde 

önemli promblemler oraya çıkmakta ve yeni antibiyotiklere duyulan gerekliliği giderek 

artırmaktadır. Dirençli bakterilerin neden olduğu enfeksiyonlar hastanede kalma 

sürelerini, sağlık hizmetleri masraflarını artırmakta ve daha önemlisi hem mortalite hem 

de morbiditede önemli ölçüde artışa neden olmaktadır. Bu bağlamda antibakteriyel 

drogların ve antimikrobiyal droglarla fonksiyonelleştirilmiş tekstil ürünlerinin 

geliştirilmesi ve bunların kullanılması önem arz etmektedir. Cilde direkt temas eden 

giysiler ve bazı tekstil malzemeleri; organik madde, nem ve sıcaklık sağladığından 

bakteriler için elverişli bir ortamdır (Silvadur 2015). Bu sebepten dolayı tekstilde 

antibakteriyel kumaşların geliştirilmesi önem arz etmektedir. Nanoteknolojinin tekstil 

sektöründe kullanılması, malzemelerin ve ürünlerin özelliklerini artırmayı ve yeni 

kullanım alanları oluşturmayı mümkün kılmıştır (Suh 2009, Shameli 2010). 

Antibakteriyel tekstil teknolojisi, nanomalzemelerin en çok kullanıldığı alanlardan 

biridir (Hebeish 2011). Polimer liflerin çapı, mikrometre düzeyinden mikronun altına 

veya nanometre düzeyine düşebilmektedir. Bu düşüşle birlikte iginç özellikler meydana 

gelmektedir. Lifin çapı 12-20 mm’den 1 mikrometrenin altına düştüğü zaman 

malzemenin spesifik alanı üstel olarak artış göstermekte ve hacim başına çok büyük bir 

yüzey alanı elde edilmektedir (Zhang vd. 2005). Bu durum daha çok pamukta, cam 

yününde ve konvansiyonel sentetik liflerde karşımıza çıkmaktadır. Malzemenin bilinen 
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şekli, yüzeyinin fonksiyonelliğini ve üstün mekanik özelliklerini (sertlik ve gerilme) 

geliştirmektedir. Polimer nano-lifler sahip olduğu bu özellikler nedeniyle birçok farklı 

alanda kullanılmaktadır. Bu sebeple yüksek öneme sahip bir nanomalzeme sınıfı olan 

nano-lifler, büyük ilgi görmekte ve pek çok çalışmada kullanılmaktadır (Gao ve 

Cranston 2008, Dastjerdi ve Montazer 2010).  

 

Gıda sanayindeki, sentetik tekstillerdeki, ambalaj ve sağlık ürünlerindeki bakteriyel 

kirlilik, morbidite ve mortalite nedeni olduğundan hayatı tehdit etmektedir (Li ve Xia 

2004, Anitha vd. 2013). Bu sebepten dolayı birden fazla ilaca dirençli bakteri suşları 

için daha etkili bakterisit yolları geliştirilmelidir. Özellikle, yeni nanopartikül tabanlı 

antibakteriyel malzemelerin geliştirilmesi konusundaki araştırmalara 

yoğunlaşılmaktadır. Naylon ve poliesterler lif oluşumunu sağlayan ticari polimerledir. 

Genellikle, bu polimer yardımıyla antibakteriyel nano-lifler üretilmektedir. Ayrıca, bu 

ticari lif oluşturabilen polimerler; kuarterner amonyum bileşikleri (Kim ve Sun 2001, 

Zhu ve Sun 2004), metal ve metal tuzları (Nakashima vd. 2001a,  Jeong vd. 2005), 

fotokatalizörler (Takahashi vd. 2004), N-halaminler (Kim vd. 2009, Lee ve Whang 

2011) ve kitosan (Torres‐Giner vd. 2008, Chaudhari ve Murthy 2013) gibi 

antibakteriyel bileşiklerin katılmasıyla antibakteriyel lifler haline getirilmektedir (Ren 

vd. 2008, 2009, Shi vd. 2011, Nataraj vd. 2012, Vitchuli vd. 2012). 

 

2.7 Antibakteriyel Lif Hazırlama Yöntemleri 

 

Polimer nanoliflerin üretiminde çekme (Ondarçuhu ve Joachim 1998), şablon sentezi 

(Martin 1996, Feng vd. 2002, Nayak vd. 2011), faz ayırma (Ma ve Zhang 1999), 

öztoplanma (Liu vd. 1999, Whitesides ve Grzybowski 2002), eriyik üfleme, kuvvet 

eğirme (Nayak vd. 2011), elektroeğirme (Deitzel vd. 2001, Huang vd. 2003, Zhang vd. 

2005, Reneker ve Yarin 2008, Teo ve Ramakrishna 2006) gibi pek çok metot 

kullanılmaktadır.  
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2.7.1 Çekme yöntemi  

 

Lif sektöründe bir tek ve oldukça uzun nano-liflerin üretiminde kullanılan kuru 

eğirmeye benzeyen bir yöntemdir. Yalnızca viskoelastik malzemeler çekme esnasında 

deformasyona uğradığı halde yeteri kadar koheziftir ve ortaya çıkan gerilmelere 

dayanabilmektedir. 

 

2.7.2 Şablon sentezi yöntemi 

 

Nano gözenekli membranlar, oyuk boru şeklinde veya katı fibrik (lifçik) şeklinde nano-

lifler üretmek için uygundurlar. Bu metot ile yarı iletkenler, metaller ve iletken 

polimerler gibi farklı malzemelerin nanometre seviyesindeki oyuk ve fibriller 

üretilmektedir. Fakat, bu metot ile tek bir nano-lif üretilemez. 

 

2.7.3 Faz ayırma yöntemi 

 

Dondurma ve kurutma yoluyla çözünme, jelleşme, ekstraksiyondan oluşan faz ayırma 

yoluyla nanodüzeyde gözenekli köpük elde edilebilmektedir. Bu yöntem uzun zaman 

almaktadır.  

 

2.7.4 Öztoplanma yöntemi 

 

Önceden olan her bileşiğin istenen motife ve işleve göre düzenlenmesini sağlayan bir 

tekniktir. Ancak faz ayırmaya benzer olarak çeşitli polimerlerden devamlı polimer 

nano-fiberlerin işlenmesinde uzun zamanlar alabilmektedir. 

 

2.7.5 Elektroeğirme yöntemi 

 

Farklı polimerlerden tek tek devamlı nanoliflerin oluşturulmasında elektroeğirme 

yöntemi, seri imalata dönüştürülebilecek bir metot olarak bilinmektedir. Elektroeğirme 

terimi “elektrostatik eğirme” teriminden gelmektedir. Elektroeğirme olarak bilinen bu 
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yöntemin temellerini, 17. yüzyılda elektro üretim araştırmalarında bulunan William 

Gilbert atmıştır. Elektroeğirme deneyleri ise 1960’lı yıllarda gerçekleştirilmiştir. 

Elektroeğirme, polimerlerden anorganik malzemelere kadar çok çeşitli malzemeden 

nano-liflerin elde edilmesinde kullanılan ve elde edilen nano-liflerin morfoloji, 

fonksiyonellik ve özellikleri bakımından çok yönlü olduğu bir yöntemdir (Ramakrishna 

vd. 2005, Wendorff vd. 2012). Elektroeğirme ve öztoplanma gibi yöntemler ile ya da 

eriyik üfleme gibi fiber eğirme yöntemleri ile karşılaştırıldığında daha kolay ve maliyeti 

az olan bir düzeneğe sahiptir. Elektroeğirme düzeneği dört ana bileşenden oluşmaktadır. 

Bunlar; polimer akış hızını tayin eden pompa, şırınga pompasına bağlı metal iğnesi olan 

bir şırınga (spinneret), iğneye bağlı elektrostatik etkiyi yaratacak yüksek voltaj kaynağı 

ve polimerin spinleneceği metal bir toplayıcı hedef-levhadır (Şekil 2.5).  

 

Elektroeğirme işlemine göre polimer çözeltisi bir şırıngaya konur. Yüzey gerilimi ile 

çözeltinin bulunduğu kapilerik tüpün ucundaki başlık/iğne ucuna bir kaç kilovolt 

seviyesinde yüksek voltaj (dc akımı) uygulanır. Polimer çözeltisi şırınga pompası 

vasıtasıyla yavaşça başlık iğne ucuna doğru itilir. Uygulanan elektriksel akım nedeniyle 

sıvı yüzeyinde yüklenme olur. Toplayıcı görevi gören metal levha topraklanır. Yükler 

arasındaki karşılıklı itmeler ve yüzeydeki yüklerin karşıt elektroda çekilmesi, yüzey 

geriliminin tam zıttı bir kuvvetin oluşmasına neden olur (Fong ve Reneker 1999). 

Elektriksel alanın şiddeti arttıkça kapilerin ucundaki sıvının yarı küresel yüzeyi uzar ve 

Taylor konisi olarak bilinen konik şeklin oluşmasına neden olur (Taylor 1969). 

Elektriksel alanın daha da arttırılması, itici elektrostatik kuvvetin yüzey geriliminden 

fazla olduğu kritik bir değere ulaşılmasına neden olur ve yüklü sıvı jeti Taylor konisinin 

ucundan fışkırır. Deşarj olan polimer çözeltisi jeti çok uzun ve ince bir şekil alır. Jet 

toplayıcıya doğru giderken soğur, havada yol aldıkça çözücünün uzaklaşması ile 

katılaşır. Geride kalan yüklü polimer lifi, toplama plakası üstünde uzun ve ultra ince 

lifler oluşturarak nano-lifli membran veya dokunmamış kumaş gibi birikir (Feng vd. 

2002, Huang vd. 2003, Zhang vd. 2005, Teo ve Ramakrishna 2006, Nayak vd. 2011). 
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Şekil 2.5 Elektroeğirme düzeneği 

 

Elektroeğirme ile üretilen nano-liflerin çok hafif olma, aşırı büyük yüzey alanına ve 

nano gözenekli yapıya sahip olma ve fonksiyonelleştirme için tasarım esnekliği gibi 

özgün özellikleri vardır (Ramakrishna vd. 2005, Agarwal vd. 2010, Wendorff vd. 2012). 

Elektroeğirilme işleminden geçmiş nano-liflerin; özellikleri ve çeşitli fonksiyonlara 

sahip olmaları sebebiyle doku mühendisliğinde, ilaç salınımlarında, yara tedavilerinde, 

gıda, tarım ve tekstil alanları gibi birçok alanda kullanılması mümkündür (Ramakrishna 

vd. 2005, 2006, Burger ve Chu 2007, Thavasi vd. 2008, Xie vd. 2008, Yoon vd. 2008, 

Chakraborty vd. 2009, Lu vd. 2009, Agarwal vd. 2009, 2010, Uyar vd. 2010, Sahay vd. 

2012, Wendorff vd. 2012).  Bu metot esnasında antibakteriyel bileşikler polimerik 

nano-liflerin matrisine eklenebilir. Bu, elektroeğirilmiş sürekli ve tek bir yapı oluşturan 

nano-liflere antibakteriyel nitelikler kazandırılabilmektedir. Nano-lif matris için doğal 

polimerler ya da biyo-uyumlu sentetik polimerler seçilmektedir. Antibakteriyel 

niteliklere sahip olan nano-liflerden  biyomedikal alanında yararlanılabilinir (Merrell 

vd. 2009, Lin vd. 2012, Anitha vd. 2013, Karami vd. 2013, Nitanan vd. 2013). 

 

Elektroeğrilmiş liflerin morfolojisi, çeşitli faktörlere bağlıdır (Subbiah vd. 2005, Anitha 

vd. 2013): 

(i) Çözelti özellikleri (derişim, viskozite, iletkenlik, yüzey gerilimi, vb.), 

(ii) Yöntem koşulları (elektriksel potansiyel, toplayıcı ile nozzle arasındaki mesafe, 

vb.), 

(iii) Dış şartlar (sıcaklık, nem, vb.). 
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Elektroeğirme işlemi sonucunda elde edilen lifin aşağıdaki özellikleri taşıması istense 

de bu özelliklerin tümüne sahip lifleri elde etmek güçtür: 

(i) Liflerin çapı kontrol edilebilir olmalıdır, 

(ii) Lif yüzeyi kusursuz veya kontrol edilebilir kusura sahip olmalıdır, 

(iii) Sürekli tekli nano-lifler toplanabilir olmalıdır. 

 

Lifler polimer çözeltisinin uçması veya katılaşması sonucu elde edildiği için liflerin çapı 

jet ebatlarına ve jetin polimer bileşimine bağlıdır. Polimer jeti toplayıcı plakaya doğru 

yol alırken ilk polimer jeti birden fazla jete bölünebilir (Bergshoef vd. 1999, Reneker 

vd. 2000, Deitzel vd. 2001, Koombhongse vd. 2001). Bu, farklı çaplarda liflerin 

oluşmasına neden olmaktadır. Bölünme yoksa lif çapı çözelti viskozitesine bağlıdır. 

Viskozitenin fazla olması, lifin çapının fazla olmasına sebep olmaktadır (Baumgarten 

1971, Fong vd. 1999). Polimerin derişimi arttıkça lif çapı üstel bir fonksiyona göre 

artmaktadır (Ramakrishna vd. 2006). Aynı zamanda lifin çapı uygulanan voltajdan da 

etkilenmektedir. Uygulan voltaj miktarı ne kadar yüksek olursa jetten daha çok 

miktarda sıvı çıkar ve ve böylelikle lifin çapı daha fazla olmaktadır (Demir vd. 2002).  

 

Elektroeğirme yönteminde yaşanılan problemlerden biri, liflerin uniform olmamasıdır. 

Yüksek sıcaklık ile birlikte liflerin daha uniform olarak oluştuğu görülmüştür (Demir 

vd. 2002). Başka bir problem ise polimer liflerdeki boncuk şeklindeki sorunlardır 

(Jaeger vd. 1996). Boncuk oluşumu, polimer derişiminden etkilenmektedir. Polimer 

derişimi arttıkça daha az boncuk oluşurken boncuk çapları daha büyük olur ve boncuk 

şeklinin küresel görünümden iğne görünümüne geçtiği gözlemlenmiştir (Fong ve 

Reneker 1999). Boncuk olmayan lifler, polimer çözeltisinin yüzey gerilimini 

azalttığında elde edilebilmektedir (Jaeger vd. 1996). Yüzey gerilimi polimer 

derişiminden çok çözücü bileşiminin bir fonksiyonudur (Liu ve Hsieh 2002). Karışımın 

sahip olduğu kararsızlıktan dolayı polimerin jet yolu doğrusal  değil çok karışık ve üç 

boyutlu ‘‘whipping’’(kırbaç) bir yoldadır. Boncuk oluşumu, yüksek yüzey gerilimi, 

yeterli viskozite ve düşük elektriksel iletkenlik durumlarından meydana gelmektedir 

(Fong vd. 1999, Zuo vd. 2005). Dolayısıyla, elektroeğirilecek polimer çözeltisi 

oluşturulurken belirtilen kurallara dikkat edilmelidir. 
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2.8 Polimer Modifikasyonu 

 

Modifiye edilmiş salınım yapan sistemler, aktif bileşenlerin belirli hızlarda salınması 

için mevcut absorpsiyonu değiştirmek, ilaç etkisini uzatmak veya salınımın olduğu 

bölgeyi farklılaştırmak için tasarlanmıştır. (Longer ve Robinson 1990). Bu sistemler 

temel üretim metotlarıyla oluşturulabilmektedir. Aynı zamanda, yan etkileri oldukça az 

olmasına rağmen verim oldukça yüksektir (Merkus 1986, Gonjari vd. 2009, Colombo 

vd. 2000).  

 

Bunların bir matriks sistem içerisinde bulunması üretim için en popüler yöntemlerden 

biridir. Bu, antibakteriyel aktif bileşiğin hız kontrol edebilen malzemelerin içinde 

tamamen karıştırılmasını sağlar ve diğer inaktif bileşenlerin kristal amorf dispersiyonlar 

halinde bulunmasını sağlar. Aktif sistemler bozunabilir ya da bozunmayabilir olabilir 

(Varma vd. 2004). Hidrofobik matriks sistemleri en az karmaşık olan sistemlerdir (Pasa 

vd. 2012). Selüloz asetat, farmasötik, gıda ve tekstil sanayinde en çok kullanılan 

hidrofobik polimerlerdendir (Şekil 2.6).  

 

 

 
Şekil 2.6 Selüloz asetat’ın yapısı 

 

Selüloz asetat esasen hidrofobik etil eter şeklindeki plastik polimerdir. Bitki liflerinden 

direkt olarak elde edildikten sonra alkali veya etil klorürle karıştırılıp buhardan 

geçirilerek kurutulduktan sonra üretilmektedir. Birbirlerine asetal bağlarla bağlı olup β-

anhidroglukoz’lardan oluşmaktadır. Selüloz asetat ve selülozun bulundurdukları 

polimerik iskeletler aynıdır (Enayatifard vd. 2009).  
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Tekrar eden glukoz birimlerindeki hidroksil grupları etil eter gruplarına dönüştürülür ve 

etil gruplarının sayısı üretime bağlıdır. Beyaz veya açık gri renkli, tatsız, kokusuz olan 

bu madde kararlı ve inert olması nedeniyle farmasötiklerin hazırlanmasında, aktif 

bileşiklerin enkapsülasyonunda, salınım geciktirikci madde olarak kontrollü salınım 

yapan matriks sistemlerin hazırlanmasında, çözücü ve ekstrüzyon granülasyon, tablet 

bağlayıcı ve tabletler ve boncuklar için kontrollü salınım yapan kaplamaların yapımında 

ve özellikle enterik kaplama olarak, gıda takviyelerinde ve kapsüllerde tatlandırıcı, 

dolgu ajanı veya koruyucu kaplama olarak yaygın şekilde kullanılmaktadır. Ayrıca su-

yağ karışımlarını stabilize etmek için emülsifiyer olarak da kullanılmaktadır 

(Sundararajan 2015).  

 

Geliştirilen yeni ilaç ve bileşiklerin çoğu suda ve tuzlu suda kolay çözünmediği için 

vücuda verilmesi güçlük arz etmektedir (Savjani vd. 2012). Bunlar ancak bir 

gereç/cihaz vasıtasıyla verilebilmektedir. Cihaz/gereç olarak en yaygın kullanılan 

bileşikler çözücüler, deterjanlar veya bitkisel yağlardır (O’hara vd. 1989, Braak ve Frey 

1990). Bunlardan özellikle DMSO ve EtOH en çok ilgi gören çözücülerdir (Ashby ve 

Mirkova 1987, Waddell vd. 1989). İn-vitro çalışmalarda drog DMSO’da çözünebildiği 

sürece değerlendirilebilmektedir. Ancak in vivo çalışmalarda drog’un çözünebilmesi 

için başka bileşiklere başvurulması gereklidir. Bu amaçla en çok kullanılan bileşikler 

polioksietilen sorbitan monolaurat deterjanlar (Tween-20, Tween-80, vb.) ve Triton X-

100 gibi yüzey aktif maddelerdir (Whalley vd. 1990, Löscher vd. 1990, Venkatesh vd. 

1991, Castro vd. 1992). 

 

Selülozlu lifler tekstil liflerinin %50’sini oluşturmaktadır (Nakashima vd. 2001b). 

Selüloz asetat, birbirine bağlı uzun bir şeker molekülleri zinciri olan doğal bir 

polimerdir. Antibakteriyel polimer sistemler, bakteri kolonizasyonunun önüne 

geçebilmek için kimyasal ve fiziksel olarak değiştirilmiş malzemelerden oluşur. Bu 

sistemler, polimerlere antibakteriyel özellik taşıyan bileşiklerin eklenmesiyle 

oluşturulmuştur. Aynı zamanda, sağlık ve hijyen sektörlerinde kullanılmaktadır. 

 

Polimerlerin modifikasyon metodu tercihinde önemli olan bazı etkenler vardır. Bu 

etkenler arasında polimerin fiziksel ve kimyasal özellikleri, nem, sıcaklık, pH etkenleri,  

antibakteriyel bileşiğin nitelikleri (toksisitesi, bilinen bileşenle afinitesi), teknolojik 



24 
 

etkenler (fonksiyonellik ve tekrarlanabilirlik) ve ekonomik etkenler (sağlanan katma 

değer) şeklinde  sınıflara ayrılmaktadır (Huang ve Ramakrishna 2004, Ratner vd. 2004, 

Park ve Lakes 2007. Polimerlerin antibakteriyel modifikasyonu dört yöntem ile 

gerçekleştirilmektedir.  

 

2.8.1 Antibakteriyel bileşikler olmadan polimer modifikasyonu 

 

Bu metodun temeli, malzeme yüzeyinin değiştirilmesiyle bakterilerin biyofilm oluşumu 

esnasında yapışmamasını sağlamaya çalışmaktır. Bu yüzey serbest enerjisinin, 

polaritesinin ve topografisinin değiştirilmesi için ya farklı reaktifler kullanılarak wet 

kimyası uygulanarak ya da lazer, ultraviyole ve gama ışınları gibi enerjisi yüksek olan 

elektromagnetik radyasyonlar kullanılarak gerçekleştirilmektedir. 

 

2.8.2 Antibakteriyel bileşiğin doğrudan polimer yüzeyinde biriktirilmesi 

 

Bu yöntem, tıbbi uygulamalarda kullanılmaktadır. Tıbbi cihazı kullanmadan önce 

yüzeye çözelti veya yağ halindeki antibakteriyel madde uygulanmaktadır. Ancak 

resorpsiyon hızlı olduğu için verim düşüktür (LaPorte 1997). 

 

2.8.3 Antibakteriyel bileşik ile yüzey modifikasyonu ya da kimyasal olarak 

yüzeyde toplanması  

 

Kimyasal olarak yüzeye uygulandığında, antibakteriyel ajan yüzeye önceden aktive 

edilebilmektedir veya poliakrilik asit temelli elverişli bir araç kullanılarak yüzeye 

immobilize edilebilmektedir. Yüzeyden antibakteriyel bir bileşik salınarak orada 

bulunan bakteriler deaktive edilebilmektedir. 
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2.8.4 Antibakteriyel bir bileşik kullanılarak polimer kütlesinin değiştirilmesi 

 

Antibakteriyel bir bileşiğin direkt olarak polimer matriksine katılması, antibakteriyel 

polimer modifikasyonunun temeline dayanmaktadır. İki yöntem ile yapılmaktadır. 

Birinci yönteme göre antibakteriyel bir bileşik polimer çözeltisine eklenmektedir. Bu 

çözelti yüzeye kaplanacak olan çözeltidir. Bu işlemde daldırma yöntemi tercih 

edilmektedir. Diğer yönteme göre antibakteriyel bileşik termoplastik polimer eriyiğine 

eklenip üflemeli kalıplama veya enjeksiyon yoluyla modifikasyon yapılmaktadır.  

 

2.9 Polimerlere Dayalı Malzemelerin Antibakteriyel Özelliklerinin Test Edilmesi 

 

Tekstil sanayisi için geliştirilen metotların bir kısmı antibakteriyel özelliklerin 

incelenmesinde de kullanılmaktadır (Jakimiak vd. 2005). Bir bakteri suşunun belirli bir 

kimyasal bileşik varlığından belirli bir süre hayatta kalma yeteneği, polimer temelli 

malzemelerin antibakteriyel özelliklerini test etmek amacıyla kullanılır.  Statik ve 

dinamik yöntemler olmak üzere iki şekilde yapılabilmektedir (An ve Friedman 1997).  

 

2.9.1 Statik metotlar 

  

(i) Mikroskop (optik, elektron, fluoresans): Bakteri sayımı, morfolojik inceleme  

(ii) Yaşayan bakterilerin tayini: Büyüme inhibisyonunun gözlenmesi, koloni oluşturan 

birimlerin (CFU) belirlenmesi, özel işaretleme yöntemleri 

(iii)  Biofilm değerlendirme: Plastik filmlerde olduğu gibi koloni oluşturan birimlerin 

(CFU) sayısının belli bir hacim veya alanla ilişkilendirildiği bu yöntem, 

antimikrobiyal test yöntemleri içinde en sık kullanılanıdır. Bunların dışında 

enzimatik cihazla bakteriyel metabolik aktivitesinin ölçülmesi yoluyla veya bir 

başka bileşenin (oksijen, gb.) azalmasının takibiyle yapılan dolaylı test yöntemleri 

de vardır. Ayrıca belli bir yüzeye bakteri adhezyonun değerlendirildiği özel 

yöntemler de bulunmaktadır. Bu yöntemde belli bir bakteri suşu gerçek koşullarda 

aşı maddesi olarak kullanılabilir. Kultivasyon sırasında kesin olarak tutunmuş olan 

bakteriler yıkanıp mekanik olarak uzaklaştırılan hücreler seyreltme ve ayrı plaka 

tekniği ile belirlenmektedir. Ayrıca bakterilerin belli bir ortamda bulunmasının o 
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ortamın belli başlı özelliklerini değiştirmesinden yola çıkılarak da tayinler 

yapılmaktadır. Koloni oluşturan birimlerin sayısı ile doğrusal ilişkisi olan türbidite 

ölçümü bakteri çoğalması/inhibisyonu tayin yöntemlerinden biridir. Kültür 

ortamındaki koloni oluşturan birimlerin miktarı spektroskopik olarak tayin edilip 

kalibrasyon eğrisi çizilir (Sutton 2011). Ancak bu yöntem hem canlı hem de ölü 

hücreleri birlikte saymaktadır. Koloni oluşturan birimlerin sayısının hızla 

belirlenmesini mümkün kılan ATP assay’i göreceli daha yeni bir yöntemdir (He vd. 

2009). 

 

2.9.2 Dinamik metotlar 

 

Bu yöntemler, bakteri süspansiyonlarının akış özelliklerini ölçmeye dayanır. Belli bir 

ortamdaki bakteri derişiminin viskozitesiyle ilişkilidir (Katsikogianni ve Missirlis 

2004). 

(i) Paralel plaka akış sistemi: Üstte cam bir plaka ve altta test edilen malzeme 

bulunmaktadır. Sıvı ortamın akışı duvarlarda kayma gerilimi (τw) oluşturur. Basınç 

değişimi değeri ve kanalın ebatları bilindiğinde bu değer hesaplanabilir (h: 

yükseklik; L: uzunluk). 

 

 

 

(ii) Radyal akış hücresinde ölçüm: İki eş merkezli diskten oluşan bu sistemde üstteki 

disk şeffaf malzemeden alttaki disk ise test edilen malzemeden imal edilir. Belli bir 

akış (Q) altında test edilen malzemenin yüzeyindeki kayma hızı disk çapı (r) ve 

disklerin arasındaki mesafe (h) ile ters orantılıdır: 

 

 

 

(iii)  Dönen diskler ile ölçüm: Hem laminar hem de türbülant bölge için uygulanabilir. 
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2.10 Antibakteriyel Özelliğin Belirlenmesinde Kullanılan Standartlar  

 

Antibakteriyel özelliğin test edilmesinde belli başlı standartlar kullanılmaktadır 

(Sedlarik 2013): 

 

(i) ISO 22196:2011 “Plastik ve diğer gözenekli olmayan yüzeylerin antibakteriyel 

aktivitesinin ölçümü” 

(ii) ASTM E2180-07 “Polimerik veya Hidrofobik Malzemelere Katılmış 

Antimikrobiyal Ajanların Aktivitelerinin Belirlenmesi için Standard Test Yöntemi” 

(iii)  ASTM E2149-10 “Dinamik Temas Koşullarında Immobilize Antimikrobiyal 

Ajanların Aktivitelerinin Belirlenmesi için Standard Test Yöntemi” 

(iv) ISO 20645:2004 “Tekstil Kumaşları- Antimikrobiyal Aktivite Tayini - Agar 

Difüzyon PlakaTesti” 
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3. MATERYAL VE YÖNTEM 

 

3.1 Materyal 

 

3.1.1 Kullanılan kimyasallar ve çözücüler 

 

Çizelge 3.1, SalenH2 ligandlarının ve Salen-bor komplekslerinin sentezlenmesinde çıkış 

bileşikleri olarak görev alan kimyasal maddeler ve çözücülerin üretici firma isimlerini 

göstermektedir. Tepkimeler, hem tepkimenin verimini artırmak hem de Salen-bor 

komplekslerinin havadaki oksijenden, aynı zamanda da nemden etkilenmemesi için 

argon ortamında gerçekleştirildi. Tepkimeler, ince tabaka kromotografisi ile takip 

edildi. Salen-bor komplekslerinin Rf değeri, DMSO’da çözülerek hesaplandı. 

 

Çizelge 3.1 Kullanılan kimyasal maddeler ve çözücüler 
 

ADI FİRMA 

Salisilaldehit Merck [800640] 

1,2-Diaminoetan Merk [800947] 

1,3-Diaminopropan Merck [808272] 

1,4-Diaminobütan 

1,3-Diamino-2-propanol 

Acros [11212] 

Sigma [D18609] 

4-Hidroksifenilboronik asit Merck [843854] 

Borik Asit Merck [100165] 

Toluen Merck [108323] 

CH3CN Merck [100030] 

MeOH Merck [106009] 

DMSO Merck [108114] 

TLC Silika Jel 60 F254 

Selüloz asetat 

Aseton 

Merck [105554] 

Acros [17778] 

Merck [100014] 
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3.1.2 Kullanılan cihazlar 

 

Çizelge 3.2 Sentezlenen Salen-bor komplekslerini ve lif yapılarını aydınlatmak için 

kullanılan cihazları göstermektedir. 

 

Çizelge 3.2 Kullanılan cihazlar 
 
 

Adı 
 

 

Modeli 
 

 

Bulunduğu Yer 
 

Erime noktası tayini  
 

Gallenkamp  
 

Ankara Üniversitesi Anorganik 
Kimya Araştırma Laboratuvarı  
 

Element analizi Leco CHNS-932 Ankara Üniversitesi Eczacılık 
Fakültesi Merkez Laboratuvarı 
 

Kütle spektrumu ESI-MS Agilent 1100 MSD  Ankara Üniversitesi Eczacılık 
Fakültesi Merkez Laboratuvarı 
 

1H NMR spektrumu 
 

Varian Mercury 400 MHz FT 
spektrometresi  

Ankara Üniversitesi Eczacılık 
Fakültesi, Merkez Laboratuvarı 
 

13C NMR spektrumu  Varian Mercury 400 MHz FT 
spektrometresi  

Ankara Üniversitesi Eczacılık 
Fakültesi Merkez Laboratuvarı 
 

HSQC spektrumu 
 

Varian Mercury 400 MHz FT 
spektrometresi  

Ankara Üniversitesi Eczacılık 
Fakültesi Merkez Laboratuvarı 
 

11B NMR spektrumu  
 

Agilent 600 MHz Premium 
COMPACT NMR 
spektormetresi 

Çankırı Karatekin Üniversitesi 
NMR Laboratuvarı 
 

FT-IR spekturumu Jasco FT/IR-4700 Tokat Gaziosmanpaşa 
Üniversitesi Fen-Edebiyat 
Faküktesi Kimya Bölümü 
 

FT-IR spektrumu Perkin Elmer Fronter Mehmet Akif Ersoy Üniversitesi 
Bilimsel ve Teknoloji Uygulama 
ve Araştırma Merkezi 
 

UV spektrumu Jasco-J815 Gebze Teknik Üniversitesi 
Fotoelektrokimya Araştırma 
Laboratuvarı 
 

CD spektrumu Shimadzu-1800 Gebze Teknik Üniversitesi 
Fotoelektrokimya Araştırma 
Laboratuvarı 
 

DTA/TG analizi Seiko SII TG/DTA 7200 Mehmet Akif Ersoy Üniversitesi 
Bilimsel ve Teknoloji Uygulama 
ve Araştırma Merkezi 
 

DSC analizi Perkin Elmer DSC 400 Mehmet Akif Ersoy Üniversitesi 
Bilimsel ve Teknoloji Uygulama 
ve Araştırma Merkezi 
 

SEM görüntüsü Carl Zeis Supra 55 Mersin Üniversitesi Meitam 
Merkez Laboratuvarı 
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3.2 Yöntem 

 

3.2.1 SalenH2 ligandları (1a-1d)’nin sentezi 

 

SalenH2 ligandları (1a-1d), salisilaldehitin sırası ile 1,2-diaminoetan, 1,3-

diaminopropan, 1,4-diaminobütan ve 1,3-diamino-2-propanol ile kuru MeOH 

ortamındaki kondenzasyon tepkimesi sonucunda sentezlendi (Natsagdorj 2002, 

Kaczmarek vd. 2018). 

 

 

 

1a {N,N´-Bis(salisiliden)-1,2-etandiamin}: 500 mL’lik iki ağızlı bir balona salisilaldehit 

(17.49 g, 143 mmol)’in 100 mL kuru MeOH’deki çözeltisi konuldu. Buz banyosunda 

soğutulan bu çözeltiye 1,2-diaminoetan (4.30 g, 72 mmol)’ın 50 mL MeOH içerisindeki 

çözeltisi yavaş yavaş damlatma hunisi ile ilave edildi. Oda sıcaklığında 4 saat 

karıştırıldıktan sonra 1 gece buzdolabında bekletilen çözeltiden elde edilen sarı renkli 

kristaller süzüldü, verim: %96 (18.50 g), e.n. 52 oC. 

   

1b {N,N´-Bis(salisiliden)-1,3-propandiamin}: 500 mL’lik iki ağızlı bir balona 

salisilaldehit (17.49 g, 143 mmol)’in 100 mL kuru MeOH’deki çözeltisi konuldu. Buz 

banyosunda soğutulan bu çözeltiye 1,3-diaminopropan (5.34 g, 72 mmol)’ın 50 mL 

MeOH içerisindeki çözeltisi yavaş yavaş damlatma hunisi ile ilave edildi. Oda 

sıcaklığında 4 saat karıştırıldıktan sonra 1 gece buzdolabında bekletilen çözeltiden elde 

edilen sarı renkli kristaller süzüldü, verim: %74 (14.90 g), e.n. 59 oC.  

  

https://www.researchgate.net/profile/Malgorzata_Kaczmarek
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1c {N,N´-Bis(salisiliden)-1,4-bütandiamin}: 500 mL’lik iki ağızlı bir balona 

salisilaldehit (17.49 g, 143 mmol)’in 100 mL kuru MeOH’deki çözeltisi konuldu. Buz 

banyosunda soğutulan bu çözeltiye 1,4-diaminobütan (6.34 g, 72 mmol)’ın 50 mL 

MeOH içerisindeki çözeltisi yavaş yavaş damlatma hunisi ile ilave edildi. Oda 

sıcaklığında 4 saat karıştırıldıktan sonra 1 gece buzdolabında bekletilen çözeltiden elde 

edilen sarı renkli kristaller süzüldü, verim: %94 (19.66 g), e.n. 89 oC. 

 

1d {N,N´-Bis(salisiliden)-2-hidroksi-1,3-propandiamin}: 500 mL’lik iki ağızlı bir 

balona salisilaldehit (37.97 g, 310 mmol)’in 150 mL kuru MeOH’deki çözeltisi 

konuldu. Oda sıcaklığında karıştırılan bu çözeltiye 1,3-diamino-2-propanol (14.0 g, 

155.5 mmol)’un 100 mL MeOH içerisindeki çözeltisi yavaş yavaş damlatma hunisi ile 

ilave edildi. Oda sıcaklığında 1 gün karıştırılan çözeltiden elde edilen kahverengi-sarı 

renkli kristaller süzüldü, verim: %78 (18.6 g), e.n. 92 oC. 

 

3.2.2 Dinükleer Salen-bor kompleksleri (2a-2d)’nin sentezi 

 

Dinükleer Salen-bor kompleksleri (2a-2d), bu bileşiklere karşılık gelen SalenH2 

ligandları (1a-1d)’nin Dean-Stark aparatı kullanılarak toluen-CH3CN çözücü 

karışımında 4-hidroksifenilboronik asit ile tepkimesinden elde edildi. 

 

 

 
(2a): 250 mL’lik üç ağızlı bir balona 4-hidroksifenilboronik asit (0.13 g, 0.91 mmol)’in 

25 mL toluen ve 25 mL CH3CN’deki çözeltisi konuldu. Çözelti geri soğutucu altında 4-

hidroksifenilboronik asit çözününceye kadar ısıtıldı. İçerisinden argon gazı geçirilen 

çözeltiye damlatma hunisi ile SalenH2 ligandı (1a) (0.12 g, 0.45 mmol)‘nın 25 mL 

toluen içerisindeki çözeltisi yavaş yavaş ilave edildi. Damlatma işlemi bittikten sonra 

Dinükleer bor kompleksi 
(2) 
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çözelti 200 oC’de 13 saat karıştırıldı. Bu esnada çözeltinin fazlası Dean-Stark tuzağı ile 

alındı. Daha sonra oda sıcaklığında 4 gün boyunca karıştırıldı. Oluşan sarı renkli katı 

süzüldü ve 40 mL sıcak toluen ile yıkandı, verim: %51 (0.12 g), e.n: 298 oC.   

 

(2b): 250 mL’lik üç ağızlı bir balona 4-hidroksifenilboronik asit (0.13 g, 0.91 mmol)’in 

25 mL toluen ve 25 mL CH3CN’deki çözeltisi konuldu. Çözelti geri soğutucu altında 4-

hidroksifenilboronik asit çözününceye kadar ısıtıldı. İçerisinden argon gazı geçirilen 

çözeltiye damlatma hunisi ile SalenH2 ligandı (1b) (0.13 g, 0.45 mmol)‘nın 25 mL 

toluen içerisindeki çözeltisi yavaş yavaş ilave edildi. Damlatma işlemi bittikten sonra 

çözelti 200 oC’de 15 saat karıştırıldı. Bu esnada çözeltinin fazlası Dean-Stark tuzağı ile 

alındı. Daha sonra oda sıcaklığında 4 gün boyunca karıştırıldı. Oluşan sarı renkli katılar 

süzüldü ve 40 mL sıcak toluen ile yıkandı, verim: %62 (0.14 g), e.n: 302 oC.   

 

(2c): 250 mL’lik üç ağızlı bir balona 4-hidroksifenilboronik asit (0.13 g, 0.91 mmol)’in 

25 mL toluen ve 25 mL CH3CN’deki çözeltisi konuldu. Çözelti geri soğutucu altında 4-

hidroksifenilboronik asit çözününceye kadar ısıtıldı. İçerisinden argon gazı geçirilen 

çözeltiye damlatma hunisi ile SalenH2 ligandı (1c) (0.13 g, 0.45 mmol)‘nın 25 mL 

toluen içerisindeki çözeltisi yavaş yavaş ilave edildi. Damlatma işlemi bittikten sonra 

çözelti 200 oC’de 16 saat karıştırıldı. Bu esnada çözeltinin fazlası Dean-Stark tuzağı ile 

alındı. Daha sonra oda sıcaklığında 4 gün boyunca karıştırıldı. Oluşan sarı renkli katı 

süzüldü ve 40 mL sıcak toluen yıkandı, verim: %42 (0.10 g), e.n: 309 oC.   

 

(2d): 250 mL’lik üç ağızlı bir balona 4-hidroksifenilboronik asit (0.13 g, 0.91 mmol)’in 

25 mL toluen ve 25 mL CH3CN’deki çözeltisi konuldu. Çözelti geri soğutucu altında 4-

hidroksifenilboronik asit çözününceye kadar ısıtıldı. İçerisinden argon gazı geçirilen 

çözeltiye damlatma hunisi ile SalenH2 ligandı (1d) (0.13 g, 0.45 mmol)‘nın 25 mL 

toluen içerisindeki çözeltisi yavaş yavaş ilave edildi. Damlatma işlemi bittikten sonra 

çözelti 200 oC’de 18 saat karıştırıldı. Bu esnada çözeltinin fazlası Dean-Stark tuzağı ile 

alındı. Daha sonra oda sıcaklığında 5 gün boyunca karıştırıldı. Oluşan sarı renkli katı 

süzüldü ve 40 mL sıcak toluen ile yıkandı, verim: %64 (0.15 g), e.n: 312 oC. 
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3.2.3 Trinükleer Salen-bor kompleksleri (3a-3d)’nin sentezi 

 

Trinükleer Salen-bor kompleksleri (3a-3d), SalenH2 ligandları (1a-1d)’nin Dean stark 

aparatı kullanılarak CH3CN’de borik asit ile etkileştirilmesinden oluşan dinükleer bor 

komplekslerinin izole edilmeden 4-hidroksifenilboronik asit ile tepkimesinden elde 

edildi. 

 

 

 

 

(3a): 250 mL’lik üç ağızlı bir balona SalenH2 (1a) (0.24 g, 0.90 mmol) ve B(OH)3 (0.11 

g, 1.81 mmol)’ün 30 mL CH3CN’deki çözeltisi konuldu. Magnetik karıştırıcılı ısıtıcıda 

oda sıcaklığında birkaç dakika karıştırılan ve içerisinden argon gazı geçirilen çözeltiye, 

damlatma hunisi ile 4-hidroksifenillboronik asit (0.13 g, 0.91 mmol)’in 30 mL 

CH3CN’deki çözeltisi damla damla ilave edildi. Damlatma işlemi bittikten sonra çözelti 

Dean-Steark tuzağı kullanılarak 200 oC’de 21 saat karıştırıldı. Daha sonra oda 

sıcaklığında 5 gün boyunca karıştırıldı. Elde edilen sarı renkli katı süzüldü, 

toluen/CH3CN (3/5) karışımı ile yıkandı, verim: %37 (0.07 g), e.n. >300 oC. 

 

(3b): 250 mL’lik üç ağızlı bir balona SalenH2 (1b) (0.26 g, 0.90 mmol) ve B(OH)3 (0.11 

g, 1.81 mmol)’ün 30 mL CH3CN’deki çözeltisi konuldu. Magnetik karıştırıcılı ısıtıcıda 

oda sıcaklığında birkaç dakika karıştırılan ve içerisinden argon gazı geçirilen çözeltiye, 

damlatma hunisi ile 4-hidroksifenillboronik asit (0.13 g, 0.91 mmol)’in 30 mL 

CH3CN’deki çözeltisi damla damla ilave edildi. Damlatma işlemi bittikten sonra çözelti 

Trinükleer bor kompleksi 
(3) 
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Dean-Steark tuzağı kullanılarak 200 oC’de 24 saat karıştırıldı. Daha sonra oda 

sıcaklığında 6 gün boyunca karıştırıldı. Elde edilen sarı renkli katı süzüldü, 

toluen/CH3CN (3/5) karışımı ile yıkandı, verim: %53 (0.11 g), e.n. 299 oC. 

 

(3c): 250 mL’lik üç ağızlı bir balona SalenH2 (1c) (0.27 g, 0.90 mmol) ve B(OH)3 (0.11 

g, 1.81 mmol)’ün 30 mL CH3CN’deki çözeltisi konuldu. Magnetik karıştırıcılı ısıtıcıda 

oda sıcaklığında birkaç dakika karıştırılan ve içerisinden argon gazı geçirilen çözeltiye, 

damlatma hunisi ile 4-hidroksifenillboronik asit (0.13 g, 0.91 mmol)’in 30 mL 

CH3CN’deki çözeltisi damla damla ilave edildi. Damlatma işlemi bittikten sonra çözelti 

Dean-Steark tuzağı kullanılarak 200 oC’de 25 saat karıştırıldı. Daha sonra oda 

sıcaklığında 7 gün boyunca karıştırıldı. Elde edilen sarı renkli katı süzüldü, 

toluen/CH3CN (3/5) karışımı ile yıkandı, verim: %78 (0.17 g), e.n. 276 oC. 

 

(3d): 250 mL’lik üç ağızlı bir balona SalenH2 (1d) (0.27 g, 0.90 mmol) ve B(OH)3 (0.11 

g, 1.81 mmol)’ün 30 mL CH3CN’deki çözeltisi konuldu. Magnetik karıştırıcılı ısıtıcıda 

oda sıcaklığında birkaç dakika karıştırılan ve içerisinden argon gazı geçirilen çözeltiye, 

damlatma hunisi ile 4-hidroksifenillboronik asit (0.13 g, 0.91 mmol)’in 30 mL 

CH3CN’deki çözeltisi damla damla ilave edildi. Damlatma işlemi bittikten sonra çözelti 

Dean-Steark tuzağı kullanılarak 200 oC’de 26 saat karıştırıldı. Daha sonra oda 

sıcaklığında 6 gün boyunca karıştırıldı. Elde edilen sarı renkli katı süzüldü, 

toluen/CH3CN (3/5) karışımı ile yıkandı, verim: %76 (0.16 g), e.n. 296 oC. 

 

3.2.4 Tepkimelerin takibi 

 

Tepkimelerin ilerleyişi ince tabaka kromotografisi ile takip edildi. Toluen’de 

gerçekleştirilen ince tabaka kromatografisinde dinükleer (2a-2d) ve trinükleer (3a-3d) 

bor kompleksleri için sırası ile Rf değerleri 0.57, 0.62, 0.65, 0.65, 0.45, 0.45, 0.50 ve 

0.55 olarak hesaplandı. 
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3.2.5 Salen-bor kompleksleri (2a-2d ve 3a-3d)’nin UV ve CD spektrumu 

Her bir Salen-bor kompleksi için DMSO’da UV-vis absorbans ölçümü alındı ve 

komplekslerin molar absorpsiyon katsayısı hesaplandı. Salen-bor komplekslerinin CD 

ölçümleri için hem bir tarama ve takip aralığı belirlendi hem de CD ölçümü ile birlikte 

eş zamanlı alınan UV ile de karşılaştırma yapılarak elde edilen CD spektrumlarının 

sağlaması yapıldı. CD ölçümleri DMSO’da ve argon atmosferinde gerçekleştirildi. 

3.2.6 Bakteri suşları 

 

Genişlemiş Spektrumlu Beta Laktamaz (ESBL) üreten Escherichia coli (ATCC 35218) 

gram negatif bakteri türüyken, Metisilin Dirençli özelliği ile bilinen Staphylococcus 

aureus (MRSA) gram pozitif bir bakteridir. Bu iki türü sentezlenen sekiz Salen-bor 

komplekslerinin antibakteriyel aktivitesini belirlemek için kullanılmıştır. Kalite kontrol 

suşu olarak ise S. aureus ATCC 29213 bakterisi kullanılmıştır. Antibakteriyel aktivite 

testlerine başlamadan önce bakteriler nutrient brothda (Merck) 1 gün boyunca 37oC’de 

inkübe edilerek nutrient agara (Merck) ekilip burada da yine aynı sıcaklıkta 1 gün 

boyunca inkübe edidi. 

 

3.2.7 Disk difüzyon testi 

 

Salen-bor kompleksleri (2a-2d ve 3a-3d)’nin antibakteriyel aktivitesini araştırmak 

amacıyla disk difüzyon yöntemi kullanıldı. Nutrient agarda üremiş bakteri 

kolonilerinden öze ile alınarak, Mueller-Hinton broth (Merck) içerisinde bulanıklığı 

McFarland 0.5 (~1.5x108 kob/mL)’e ayarlanmış bakteri süspansiyonları elde edildi. Bu 

bakteri süspansiyonları steril eküvyonlar yardımıyla yaklaşık 0.1 mL miktarında 

Mueller-Hinton Agar (MHA-Merck) yüzeyine yayıldı. Takiben daha önce %30’luk 

dimetil sülfoksit (DMSO) içerisinde çözülerek 12 mg/mL olacak şekilde hazırlanan ve 

filtreden geçirilerek steril edilen bor komplekslerinin her birinden 40 µL (0.48 mg/disk) 

boş disklere emdirildi ve 30oC’de kurutuldu. Daha sonra diskler steril pens yardımıyla 

bakteri ekimi yapılmış Mueller-Hinton agar yüzeyine yerleştirildi.  
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Besiyerleri 35±1oC’de 20-24 saat inkübasyona bırakıldı ve süre sonunda 7 mm’den 

daha büyük olan inhibisyon zon çapları kaydedildi. Araştırmada gentamisin (10µg/disk, 

Bioanalyse) diskleri referans antibiyotik olarak kullanıldı. Kalite kontrol suşu olarak 

Avrupa Antimikrobik Duyarlılık Testleri Komitesi-EUCAST (2018)’ın önerdiği S. 

aureus ATCC 29213 kullanıldı. Analizler üç paralelli yapıldı.  

 

3.2.8 Minimum inhibitor konsantrasyon (MİK) testi  

 

Salen-bor komplekslerinin bakteriler üzerine minimum inhibitör konsantrasyonu 

belirlemek amacıyla broth mikrodilüsyon yöntemi kullanıldı. Bor kompleksleri 12 

mg/mL olacak şekilde dimetil sülfoksit (DMSO)’da çözüldü, filtreden geçirilerek steril 

edildi ve mikroplaklarda 6 mg/mL ile 0.085 mg/mL aralığında iki katlı seri sulandırılma 

yapıldı. Her kuyucuğa son konsantrasyonu ~1,5x105 kob olacak şekilde bakteri ekimi 

yapıldı. Çalışmada 0.01 mg/mL konsantrasyonunda gentamisin (Sigma) referans 

antibiyotik olarak kullanıldı. Her bakteri için bor kompleksi içermeyen bir kuyucuk 

üreme kontrolü amacıyla Mueller-Hinton broth ve bor kompleksi içeren birer kuyucuk 

da sterilite kontrolü amacıyla kullanıldı. Mikroplakalar 35±1°C’de 20-24 saat inkübe 

edildi. İnkübasyon sonunda bulanıklığın olmadığı son dilüsyon kuyucukları minimum 

inhibitör konsantrasyon (MİK) değeri olarak belirlendi. Kalite kontrol suşu olarak 

Avrupa Antimikrobik Duyarlılık Testleri Komitesi-EUCAST (2018)’ın önerdiği S. 

aureus ATCC 29213 kullanıldı. Analizler üç paralelli yapıldı. 

 

3.2.9 Selüloz asetat jellerinin hazırlanması 

 

3 g Selüloz asetat (MA: 30000 g/mol) ve 0.1 g Salen-bor kompleksi 50 mL asetonda 

çözülerek 4 saat karıştırılarak polimerik jel hazırlandı. 
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3.2.10 Elektroeğirme yöntemi ile Salen-bor kompleksleri (2a-2d ve 3a-3d) ile 

modifiye edilmiş mikro-, nano-liflerin hazırlanması 

 

Çizelge 4.9’da gösterilen minimum inhibitör konsantrasyon değerleri, mikro ve nano-

liflerin modifikasyonunda kullanılan Salen-bor kompleksinin miktarını belirlemektedir. 

Şekil 2.5’de sunulan elektroeğirme düzeneği kullanılarak selüloz asetat (SA)/bor 

kompleksi jelleri bilinen iç çapa ve metalik iğneye sahip şırıngaya ayrı olacak şekilde 

dolduruldu ve paralel olarak yerleştirildi. Toplayıcı spinneretin tam karşısına konulan 

alüminyum folyo yardımıyla topraklandı. Oluşturulan elektrik alanda aktif madde 

bulunduran jeller değişmeyen hızda şırınganın ucundan toplayıcıya doğru püskürtüldü. 

Yöntemin optimizasyonu için mikroliflerin içindeki aktif madde/drog miktarı, polimer 

miktarı, şırınga ile toplayıcı arasındaki mesafe, uygulanan potansiyel ve akış hızı 

parametreleri optimize edildi. Optimizasyon sonuçlarına göre miktarlar 3 g selüloz 

asetat (SA) ve 0.1 g kompleks olarak belirlendi. Kollektör ve nozzle arası mesafe 10 cm 

olarak ayarlandı ve 12 kV uygulandı. SA/kompleks jellerinin enjektörden püskürtme 

hızı 1.5 mL/dk olarak ayarlandı. Tüm elektroeğirme çalışmaları oda sıcaklığında 

gerçekleştirildi.  

 

3.2.11 Salen-bor kompleksi içeren liflerin antibakteriyel aktivite testi  

 

Farklı Salen-bor kompleksi içeren liflerin antibakteriyel aktivitesini belirlemek 

amacıyla Japon Enstitüsü Standartına göre Kumaşların Antibakteriyel Aktivite 

belirleme test metotu (JIS L 1902:2002, Testing method for antibacterial activity of 

textiles) kullanıldı. Tüm lifler, eşit miktarda Salen-bor kompleksi içerecek şekilde steril 

tüplere yerleştirildi ve otoklavda steril edildi. Her tüpün üzerine ~1x105 kob/mL’ye 

ayarlanmış bakteri süspansiyonundan 200 µL alınarak tüpte bulunan kumaşlar ve 

negatif kontrol kumaş üzerine temas edecek şekilde emdirildi. Örnekler 20-24 saat 37 

oC’de inkube edildi. Süre sonunda tüplere hazırlanan steril nötralizasyon sıvısından (% 

0.9 NaCl ve % 0.2 Tween 20) 9.8 mL eklendi ve karıştırıldı. Daha sonra her tüpten 1 

mL alınarak içerisinde nutrient broth bulunan tüplerde 3 seri dilüsyon yapıldı. Her 

dilüsyon tüpünden 100 µL nutrient agara ekim yapılıp 24 saat 37 oC’de inkübe edildi. 

Her örnek 3 paralelli çalışıldı. İnkübasyon sonunda her bir lif için ortalama bakteri log 
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sayısı belirlendi. Kumaşların antibakteriyel aktivitesi ise test yönteminin önerdiği ve 

aşağıda verilen formüle göre hesaplandı.  

 

Mikrobiyal üreme azalması (log kob 24saat) = log kob (negatif kontrol 24 saat) - log kob (örnek 24 saat) 

 

Logaritmik üreme azalması 0.5’ten küçük ise aktivite yok, 0.5-1.0 arası ise hafif, 1.0’ın 

üzerinde ise antibakteriyel aktivite yüksek olarak değerlendirildi.  

 

3.2.12 İstatistiksel analiz 

 

Disk diffüzyon testinden elde edilen veriler, Minitab 16 (Minitab Inc. State College, PA) 

paket programında tek yönlü varyans analizine (ANOVA) tabi tutuldu. Gruplar arası 

farklılıklar p <0.05 önem düzeyine göre belirlendi.  
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4. ARAŞTIRMA BULGULARI 

 

4.1 Dinükleer ve Trinükleer Salen-bor Komplekslerinin Sentezi 

 

Bor atomu azot atomlarıyla koordine kovalent bağ oluştururken oksijen atomlarıyla 

kovalent bağlar oluşturmaktadır. Bu sebepten dolayı Salen H2 ligandları 4-

hidroksifenilboronik asitle bor komplekslerini sentezleyebilmek için kullanılan son 

derece elverişli ligandlardır. Tez çalışmalarında elde edilen dinükleer (2a-2d) bor 

kompleksleri ve trinükleer (3a-3d) bor kompleksleri, organik çözücüler gibi bazı 

çözücülerde çözünmezler. Fakat,  dimetil sülfoksit’te az çözünmektedirler. Hem oda 

sıcaklığında hem de havada DMSO’da üç haftadan daha fazla süre kararlıdırlar. Salen-

bor kompleksleri (2a-2d ve 3a-3d), yüksek erime noktasına ve zwitter iyon (iç tuz) 

yapısına sahiptir (Şekil 4.1). Ancak, suda çözünmemektedir. Oda sıcaklığında 1x10-2 g 

Salen-bor kompleksi, 5 mL suda 2-gün sonra bozulmakta, kaynar suda ise 5 dakika 

içerisinde kolaylıkla ve tamamıyla bozulmaktadır. (2a-2b) ve (3a-3d) Salen-bor 

kompleksleri, DMSO’da kararlı görünmekle birlikte NMR spektrumlarında bozulma 

ürünlerine ve özellikle çıkış bileşiği olan 4-hidroksifenilboronik asit bileşiğine 

rastlanılmaktadır. Trinükleer Salen-bor kompleksleri (3a-3c) hariç diğer bor 

komplekslerinin gerek 13C NMR gerekse 1H NMR spektrumlarında çıkış bileşiği olan 4-

hidroksifenilboronik asit’e ait pikler görülmektedir.   

 

 

 

 

 
Şekil 4.1 Dinükleer (2a-2d) ve trinükleer (3a-3d) Salen-bor komplekslerinin zwitter 

iyon yapısı 

Dinükleer Salen-bor kompleksi 
(2) 

Trinükleer Salen-bor kompleksi 
(3) 
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4.2 Dinükleer ve Trinükleer Salen-bor Komplekslerinin Stereojenik Özellikleri 

 

Sentezlenen dinükleer (2a-2d) ve trinükleer (3a-3d) Salen-bor kompleksleri, 

diastereomerlerin oluşumunu meydana getiren 2 stereojenik bor atomuna sahiptir. Bu 

özellik, bor komplekslerini önemli yapmaktadır. İki imin (azometin, HC=N) grubu 

içeren SalenH2 ligandları (1a-1d) ile 4-hidroksifenilboronik asit ve borik asit/4-

hidroksifenilboronik asit’in kondenzasyon tepkimesi, dört farklı gruba bağlı olduğu için 

stereojenik merkez olan iki bor atomuna [B(Nimin)(OB)(OPh)(Ph)] sahip bileşikler 

verdiğinden önemlidir. Dolayısıyla bu kondenzasyon tepkimelerinden sentezlenen 

dinükleer (2a-2d) ve trinükleer (3a-3d) Salen-bor kompleksleri, iki eşdeğer stereojenik 

bor atomuna sahiptir ve bu nedenle bor komplekslerinin diastereomer çifti olarak var 

olabileceği söylenebilir. Sentezlenen 7-, 8- ve 9-üyeli dinükleer (2a-2d) ve trinükleer 

(3a-3d) Salen-bor kompleksleri, heterohalkadaki üye sayısına bağlı olarak (i) mezo 

(RS/SR) izomerini içerebilir, (ii) rasem (RR/SS) formunu içerebilir, (iii) 

enantiyomerlerden birisini (RR veya SS) içerebilir, (iv) diastereomerik karışım 

[(mezo+rasem) veya (mezo+enantiyomer)] olarak var olabilir. Dinükleer kompleksler 

(2a-2d) için SalenH2 (1a-1d) ligandlarının 4-hidroksifenilboronik asit ile kondenzasyon 

tepkimesinden beklenen stereoizomerler Şekil 4.2’de ve trinükleer kompleksler (3a-3d) 

için SalenH2 (1a-1d) ligandlarının borik asit/4-hidroksifenilboronik asitle 

tepkimesinden beklenen stereoizomerler Şekil 4.3’te görülmektedir. B-fenil gruplarına 

göre trans-konfigürasyonlu enantiyomerik çift (SS ve RR) C2 simetrisine, cis-

konfigürasyonlu mezo-formu (RS/SR) ise bir molekül düzlemine sahiptir. Dolayısıyla 

her iki diastereomer de bir molekül simetrisine sahip olduğundan NMR verileri, 

kompleks yapılarında iki muhtemel diastereomerden birisinin veya diastereomer 

karışımının var olup olmadığını gösterdi. Ancak, sadece bir diastereomer için hangi 

diastereomerin oluştuğunu veya diastereomer karışımı için hangi stereoizomerin daha 

çok oluştuğunu belirlemede yararlı olmadı. Bu nedenle, Salen-bor komplekslerinin 

stereojenik özelliklerinin belirlenebilmesi için UV ve CD spektrumları kaydedildi. NMR 

ve CD spektrumlarının birlikte değerlendirilmesi ile bor komplekslerinin stereojenik 

özellikleri incelendi. Kiralitenin sadece 2 eşdeğer stereojenik bor merkezinden 

kaynaklandığı bor komplekslerinde CD spektroskopisi ile tek bir diastereomerin veya 

bir diastereomer karışımınının varlığının belirlenmesini içeren ilk ve tek çalışma 

grubumuz tarafından gerçekleştirildi (Bilge Koçak vd., 2020).  
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İki salisiliden grubunu birbirine bağlayan R köprüsü (CH2)2 olan (3a) trinükleer bor 

kompleksinin diastereomer karışımını içerdiği görüldü. 1H NMR spektrumlarına göre 

(Bakınız 4.8 Dinükleer ve Trinükleer Salen-bor Komplekslerinin 1H NMR Spektrumu), 

diastereomer stokiyometri oranının kompleks (3a) için 56:46 olduğu ifade edilebilir. Bu 

sitokiyometri oranının belirlenmesinde trinükleer kompleks (3a)’nın aromatik alifatik 

NCH2, ArOH ve HC=N imin protonlarının 1H NMR spektrumlarındaki integral 

oranlarından faydalanıldı. Diğer Salen-bor komplekslerinin ise diastereomerlerden 

sadece birisini içerdiği anlaşıldı. 

 

 

 
Şekil 4.2 Dinükleer Salen-bor kompleksleri (2a-2d) için muhtemel stereoizomerler 
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Şekil 4.3 Trinükleer Salen-bor kompleksleri (3a-3d) için muhtemel stereoizomerler 
 
 
 
 
4.3 Salen-Bor Komplekslerinin Element Analizi Sonuçları 

 

Sentezlenen Salen-bor komplekslerinden trinükleer bor kompleksleri (3a-3c)’nin 

element analizi sonuçları hesaplanmış olan verilerle karşılaştırıldığında birbirlerine 

uyumlu olduğu gözlendi (Çizelge 4.1). Bu nedenle elde edilen sonuçlar, bor 

kompleksleri (3a-3c) için düşünülen yapıları doğrulamaktadır. Ancak dinükleer (2a-2d) 

ve trinükleer (3d) bor kompleksleri için element analizi sonuçları, hesaplanan değerler 

ile uyumlu görülmedi. SalenH2 ligandları ile 4-hidroksifenilboronik asit ve B(OH)3/4-

hidroksifenilboronik asit arasındaki tepkime bir denge tepkimesidir. Tepkime 
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sonrasında hedeflenen Salen-bor kompleksleri (2a-2d ve 3d)’nin yanında çıkış 

bileşikleri olan SalenH2 ve 4-hidroksifenilboronik asit bileşiklerine de rastlanılmaktadır. 

Saflaştırma ve yıkama işlemleri sonrasında SalenH2 ligandları ve 4-hidroksifenilboronik 

asit Salen-bor kompleksi yapılarından uzaklaştırılabilmektedir. Ancak, tüm Salen-bor 

komplekslerinin NMR spektrumunda tepkimelerde ve saflaştırma işlemlerinde 

kullanılan toluen’in karbon ve protonlarına ait pikler gözlenmektedir. Bu nedenle 

dinükleer (2a-2d) ve trinükleer (3d) Salen-bor komplekslerinin element analizleri tekrar 

yaptırılmadı. 

 
Çizelge 4.1 Trinükleer (3a-3c) Salen-bor komplekslerinin element analizi sonuçları 
 

Bileşik 
No 

Kapalı 
Formülü 

Mol Kütlesi 
(g/mol) 

Hesaplanan (Bulunan) (%) 

C H N 

(3a) B3C22H19N2O6 439.828 60.08 (60.25) 4.35 (4.60) 6.37 (6.40) 

(3b) B3C23H21N2O6 453.855 60.87 (61.00) 4.66 (4.16) 6.17 (5.99) 

(3c) B3C24H23N2O6 467.881 61.61 (61.89) 4.95 (5.02) 5.99 (6.13) 

 

 

4.4 Dinükleer ve Trinükleer Salen-bor Komplekslerinin Kütle Spektrumu   

 

Ek 1, bor komplekslerinin Elektrospray İyonization (ESI-MS) yöntemi kullanılarak 

kaydedilen kütle spektrumlarını gösterirken, Çizelge 4.2, kütle spektrumu 

değerlendirmelerini içermektedir. Dinükleer (2a ve 2d)’nin kütle spektrumunda [MH]+ 

iyon piki sırasıyla %35 ve %11 bağıl bollukta gözlendi. Dinükleer (2b ve 2c) ve 

trinükleer (3a-3d) bor komplekslerinin kütle spektrumunda moleküler iyon pikine 

[MH]+ rastlanılmadı. Fakat, SalenH2 ligandları (1a-1d)’ye karşılık gelen [HOArCH=N-

R-N=CHArOHH]+ iyon pikleri görüldü. Tespit edilen pikler etan diimin parçasına sahip 

komplekslerde (2a ve 3a) 269’da, propan diimin parçasına sahip komplekslerde (2b ve 

3b) 283’te, bütan diimin parçasına sahip komplekslerde (2c ve 3c) 297’de ve 2-

hidroksipropan diimin parçasına sahip komplekslerde (2d ve 3d) 299’da gözlendi. Etan 

diimin parçasına sahip bor kompleksleri (2a ve 3a) ve propan diimin parçasına sahip 

bor kompleksleri (2b ve 3b)’nin kütle spektrumunda sırası ile [HOArCH=N-(CH2)2-

N=CHArOHH]+ ve HOArCH=N-(CH2)3-N=CHArOHH]+ iyon pikleri %100 bağıl 
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bollukta görüldü. Bütan diimin (2c ve 3c) ve 2-hidroksipropan diimin (2d ve 3d) 

parçasına sahip dinükleer ve trinükleer bor komplekslerinin kütle spektrumunda 

[HOArCH=N-(CH2)4-N=CHArOHH]+ ve HOArCH=N-(CH2CH(OH)CH2)-N=CHAr 

OHH]+ iyon pikleri %51 (2c), %59 (2d), %60 (3c) ve %54 (3d) bağıl bollukta gözlendi. 

Bu iyon piklerinin görülmesi, (2a-2d) ve (3a-3d) komplekslerindeki parçalanmanın ilk 

olarak B-O ve B-N bağlarının kopması şeklinde meydana geldiğini göstermektedir. 

 

 

Çizelge 4.2 Dinükleer (2a-2d) ve trinükleer (3a-3d) Salen-bor komplekslerinin kütle 
spektrumu verileri 

 
 

Bileşik 
no 

 

 

Mol 
kütlesi 

(g.mol-1) 
 

 

İyon 
 

 

Kütle 
(m/z) 

 

 

Bağıl 
bolluk 

(%) 
 

 

(2a) 
 

490 
 

[HOArCH=N-(CH2)2-N=CHArOHH]+ 

[MH]+                                                                          

 

      269 

491 

 

100 

35 

(2b) 504 [HOArCH=N-(CH2)3-N=CHArOHH]+ 283 100 

(2c) 518 [HOArCH=N-(CH2)4-N=CHArOHH]+ 297 51 

(2d) 520 [HOArCH=N-CH2CH(OH)CH2-N=CHArOHH]+ 

[MH]+                                                           

299 

521 

59 

11 

(3a) 440 [HOArCH=N-(CH2)2-N=CHArOHH]+ 269 100 
 

(3b) 
 

454 
 

[HOArCH=N-(CH2)3-N=CHArOHH]+ 
 

283 
 

100 

(3c) 468 [HOArCH=N-(CH2)4-N=CHArOHH]+ 297 60 

(3d) 470 [HOArCH=N-CH2CH(OH)CH2-N=CHArOHH]+ 299 54 
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4.5 Dinükleer ve Trinükleer Salen-bor Komplekslerinin IR Spektrumu   

 

Sentezlenen komplekslerin IR spektrumu verileri Çizelge 4.3’te ve IR spektrumları EK 

2’de verildi. Salen-bor kompleksleri, aromatik halka içermektedir. Bu nedenle IR 

spektrumlarında 3060-3057 cm-1 de aromatik C-H bağlarına ve 1606-1600 cm-1 de C=C 

bağlarına ait gerilme titreşimleri görülmektedir. Boraksan grubuna (RB-OBR) sahip 

dinükleer bor kompleksleri (2a-2d) ve boroksin grubuna (B-O-B)-(O2BPh) sahip 

trinükleeer bor kompleksleri (3a-3d), 1640-1633 cm-1 aralığında C=N bağlarına ait 

gerilme titreşimi göstermektedir. Bu titreşimler, SalenH2 ligandları (1a-1d)’nin νC=N 

titreşimleri ile karşılaştırıldığında [1a için 1609 cm-1, 1b için 1608 cm-1, 1c için 1607 

cm-1 ve 1d için 1609 cm-1 (EK 2)], 24-33 cm-1 daha yüksek dalga sayısına kaymaktadır. 

Bor kompleksleri için daha yüksek dalga sayısına kayma, yapıdaki molekül içi N→B 

koordinasyonu ile azometin (HC=N) bağındaki elektron yoğunluğunun, altı üyeli 

BOPhCN halkasındaki elektron delokalizasyonu ile artmasına atfedilebilir. Serbest 

SalenH2 ligandları (1a-1d)’nin IR spektrumunda görülmeyip dinükleer (2a-2d) ve 

trinükleer (3a-3d) Salen-bor komplekslerinin IR spektrumunda B→N ve B→O 

bağlarına ait gerilme titreşimlerinin sırası ile 1560-1557 cm-1 ve 1310-1300 cm-1’de 

gözlenmesi, SalenH2 ligandları (1a-1d)’nin 4-hidroksifenilboronik asit ve B(OH)3/4-

hidroksifenilboronik asit ile tepkimelerinin gerçekleştiğini göstermektedir.  

 

Çizelge 4.3 Dinükleer (2a-2d) ve trinükleer (3a-3d) Salen-bor komplekslerinin IR 
spektrumu verileri (ν cm-1) 

 
 

Bileşik No 
 

ν C-H (arom.) ν C=N ν C=C ν B-N ν B-O 

(2a) 3056 1633 1600 1557 1310 

(2b) 3053 1635 1600 1558 1309 

(2c) 3057 1638 1601 1562 1306 

(2d) 3060 1634 1602 1558 1305 

(3a) 3060 1634 1606 1558 1301 

(3b) 3057 1640 1606 1560 1301 

(3c) 3057 1640 1605 1560 1300 

(3d) 3057 1635 1606 1559 1300 
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4.6 Dinükleer ve Trinükleer Salen-bor Komplekslerinin 11B NMR Spektrumu 

 

Dinükleer ve trinükleer bor komplekslerinin 11B NMR spektrumu verileri Çizelge 4.4’te 

ve 11B NMR spektrumları EK 3’te verildi. Dinükleer bor kompleksleri (2a-2d) kimyasal 

çevresi aynı olan iki adet tetra-koordineli bor atomu (X) içerirken, trinükleer bor 

kompleksleri (3a-3d) iki adet tetra-koordineli (X) ve bir adet tri-koordineli (Y) bor 

atomu olmak üzere kimyasal çevresi farklı iki bor atomu içermektedir. Bu nedenle 11B 

NMR spektrumunda dinükleer bor kompleksleri için tek ve trinükleer bor kompleksleri 

için iki sinyalin gözlenmesi beklenmektedir. Dinükleer kompleksler (2a-2d) için sadece 

tetra-koordineli bor atomlarına (X) ait sinyaller, 11B NMR spektrumunda δ=2.13-2.38 

ppm’de görülmektedir. Trinükleer kompleksler (3a-3d) için tetra-koordineli bor 

atomlarına (X) ait sinyaller çok az daha yüksek alana (δ=1.49-1.64 ppm) kayarken, tri-

koordineli bor atomlarına (Y) ait sinyaller tipik olarak daha az yoğunlukta bir sinyalle 

δ=19.77-19.94 ppm’de görülmektedir. 11B NMR spektrumlarından komplekslerin 

diastereomer karışımı içerip içermediği anlaşılamamaktadır.   

 

Çizelge 4.4 Dinükleer (2a-2d) ve trinükleer (3a-3d) Salen-bor komplekslerinin 11B 
NMR verileri (δ ppm, d6-DMSO) 

 

         OO

B

O

B

R

( (

HC N   

OHOH

N CH

XX

 

CHN

((

R

  NHC

B

O

OH

OO

B B

O          O
XX

Y

 
Bileşik no δBX  Bileşik no δBX δBY 

(2a) 2.32  (3a) 1.64 19.94 

(2b) 2.34  (3b) 1.49 19.79 

(2c) 2.38  (3c) 1.52 19.77 

(2d) 2.13  (3d) 1.59 19.93 
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4.7 Dinükleer ve Trinükleer Salen-bor Komplekslerinin 13C NMR Spektrumu   

 

Dinükleer (2a-2d) ve trinükleer (3a-3d) Salen-bor komplekslerinin 13C NMR 

spektrumları Çizelge 4.5’te ve 13C NMR spektrumları EK4’ te verildi. EK 4’te yer alan 

spektrumlar, komplekslerdeki karbon atomlarının yerlerini göstermektedir. Özellikle 

komplekslerin HSQC spektrumları (EK 6), komplekslerdeki karbon ve protonların 

yerlerinin belirlenmesinde oldukça yararlı oldu. Dolayısı ile bor komplekslerindeki 

karbon ve protonların yeri, şüpheye yer bırakılmayacak şekilde belirlenerek HSQC 

spektrumları üzerinde işaretlendi. Çözünürlük problemi olan 3b için HSQC spektrumu 

kaydedilemedi. Bor komplekslerinin 13C NMR spektrum değerlerinden çözeltide 

simetrik halde bulundukları görülmektedir. Bu nedenle değerlendirmeler komplekslerin 

yarı parçası göz önünde bulundurularak yapıldı. Etan diimin bulunduran 7-üyeli 

heterohalkalı trinükleer bor kompleksi (3a)’nın 13C NMR spektrumunda, aynı görünüşte 

2 sinyal seti gözlendi. Bu durum kompleksin diastereomer karşımını [(mezo+rasem) 

veya (mezo+enantiyomer)] içerdiğini göstermektedir. Ancak, iki sinyal setinin hangi 

diastereomere ait olduğu 13C NMR spektrumundan anlaşılamamaktadır. Bu sebeple 13C 

NMR spektrumu değerlendirmesinde daha çok elde edilen diastereomer (A), daha az 

elde edilen diastereomer ise (B) olacak şekilde işaretlendi. Aynı zamanda, EK 6’da 

verilen HSQC spektrumlarından da faydanalarak her iki diastereomerin karbonlarının 

kimyasal kayma değerleri tespit edilebildi. Diğer yandan 13C NMR spektrumunda bor 

kompleksi (3a) dışındaki diğer kompleksler (2a-2d ve 3b-3d), tek bir sinyal seti verdi ki 

bu durum kompleksler için sadece bir diastereomerin oluştuğunu göstermektedir. 

Sentezlenen 7-, 8- ve 9-üyeli Salen-bor komplekslerinin heterohalkasındaki üye sayısına 

bağlı olarak bir diastereomere sahip kompleksler (2a-2d ve 3b-3d)’de hangi 

diastereomerin oluştuğunu ve diastereomer karışımını içeren kompleks (3a)’da hangi 

diastereomerlerin var olduğunu belirleyebilmek için dairesel dikroizm (CD) 

spektrumları kaydedildi. NMR ve CD spektrumlarının birlikte değerlendirilmesi ile 

diastereomerin tipi, net bir şekilde belirlendi.  

 

Dinükleer (2a-2d)’nin ve trinükleer (3d) Salen-bor komplekslerinin 13C NMR 

spektrumunda 137.8, 129.4, 128.7, 125.8 ppm ve 21.5 ppm’de pikler görülmektedir 

(Şekil 4.4). Bu pikler, tepkime çözücüsü olan ve yıkama işlemleri sırasında da 

kullanılan toluene’e ait olup, Salen-bor komplekslerinin karbon sinyallerinden rahatlıkla 
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ayrılabilmektedir. Salen-bor komplekslerinin 13C NMR spektrumunda toluen’e ait 

olduğu belirlenen bu pikler, toluen’in d6-DMSO’da kaydedilen 13C NMR spektrumunda 

(EK-4) gözlenen pikler ile karşılaştırılabilir.  

 

 

 
Şekil 4.4 Bor-salen komplekslerinin 13C NMR spektrumunda gözlenen toluen’e ait 

aromatik karbon pikleri ve kimyasal kayma değerleri (2c kompleksinin 
spektrumunda komplekse ait karbon pikleri spektrumdan silinmiştir.)  
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4.8 Dinükleer ve Trinükleer Salen-bor Komplekslerinin 1H NMR Spektrumu   

 

Dinükleer ve trinükleer Salen-bor komplekslerinin 1H NMR spektrumu verileri Çizelge 

4.6’da ve 1H NMR spektrumları EK 5’te verildi. Komplekslerdeki protonların yeri, EK 

5’ te verilen spektrumlar üzerinde detaylandırılarak işaretlendi. Komplekslerin 1H NMR 

spektrumlarından çözeltide simetrik yapıda oldukları anlaşıldı ve değerlendirmeler 

bileşiklerin yarı parçası dikkate alınarak yapıldı. Ayrıca, komplekslerin yarı 

parçasındaki proton sayısının 1H NMR spektrumundaki integrasyon toplamı ile uyum 

halinde olduğu görüldü. Bor kompleksleri için kaydedilen HSQC spektrumları (EK 6), 

komplekslerdeki alifatik ve aromatik proton ve karbonların kimyasal kayma 

değerlerinin belirlenmesinde oldukça yararlı oldu. 13C NMR spektrum yorumunda 

olduğu gibi trinükleer kompleks (3a)’nın 1H NMR spektrum değerlendirmesinde daha 

fazla oluşan diastereomer (A), daha az oluşan diastereomer (B) ile işaretlendi. Bu 

kompleksin 1H NMR spektrumunda iki sinyal setinin ortaya çıkması, kompleksin 

diastereomer karışımını [(mezo+rasem) veya (mezo+enantiyomer)] içerdiğini bir kez 

daha doğruladı. Kompleks (3c) için diastereomerlere ilişkin iki sinyal setinin 

integrasyon oranı, 54:46 oranındaki populasyon ile uyum içindedir. Bu oranın 

belirlenmesinde trinükleer kompleks (3a)’nın aromatik alifatik NCH2, ArOH ve HC=N 

imin protonlarının 1H NMR spektrumlarındaki integrasyon oranlarından yararlanıldı. 

Diğer taraftan 1H NMR spektrumunda bor kompleksi (3a) dışındaki diğer kompleksler 

(2a-2d ve 3b-3d), tek bir sinyal seti verdi ki bu durum kompleksler için sadece bir 

diastereomerin oluştuğunu göstermektedir. Bununla birlikte bor komplekslerinin 1H 

NMR sinyalleri ile karşılaştırma yapmak amacı ile SalenH2 ligandları (1a-1c)’nin d6-

DMSO’ da kaydedilen 1H NMR spektrumlarında (EK 5) sırası ile δ=13.4, 13.5 ve 13.6 

ppm’de Ar-OH protonları için gözlenen tekli sinyaller, bor kompleksleri (2a-2c ve 3a-

3c)’nin 1H NMR spektrumunda görülmemektedir. Bu durum O→B koordinasyonu ile 

Salen-bor komplekslerinin elde edildiğini göstermektedir. Bununla birlikte SalenH2 

ligandları (1a-1c) için karakteristik olan ve sırası ile δ=8.59, 8.58 ve 8.56 ppm’de tekli 

pik olarak gözlenen azometin (HC=N) protonları, kompleks (2a) hariç bor kompleksleri 

için daha yüksek kimyasal kayma değerlerinde gözlendi. SalenH2 ligandları ile 

karşılaştırıldığında, bor komplekslerinin δHC=N kimyasal kayma değerlerinin N→B 

koordinasyonu ile HC=N bağındaki elektron yoğunluğunun altı üyeli BOPhCN 

halkasındaki elektron delokalizasyonu ile artmasından dolayı daha yüksek alan yani 
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daha düşük kimyasal kayma değerlerinde gözlenmesi beklenirdi. Ancak bor 

kompleksleri (2a-2c ve 3a-3c) için azometin (HC=N) protonlarının kimyasal kayma 

değerlerinin SalenH2 ligandları (1a-1c) ile karşılaştırıldığında daha yüksek kimyasal 

kayma değerinde gözlenmesi, benzen halkasına bağlı olan OH grubunun varlığı nedeni 

ile altı üyeli BOPhCN halkasındaki elektron delokalizasyonunun OH grubuna doğru 

kayması ile HC=N bağının elektron yoğunluğunun azalmasına atfedilebilir. Bununla 

birlikte ‘’4.3 Dinükleer ve Trinükleer Bor Komplekslerinin Element Analizi Sonuçları’’ 

kısmında da bahsedildiği gibi dinükleer (2a-2d) ve trinükleer (3d) bor komplekslerinin 

yapısında safsızlık olarak 4-hidroksifenilboronik asit’in bulunduğu, 4-

hidroksifenilboronik asit’e ait H2 ve H3 proton sinyallerinin komplekslerin 1H NMR 

spektrumlarında görülmesinden anlaşılmaktadır. 

 

Dinükleer (2a-2d)’nin ve trinükleer (3d) Salen-bor komplekslerinin 1H NMR 

spektrumunda 7.27-7.24 ve 7.19-7.14 ppm de görülen pikler (Şekil 4.5), gerek 

tepkimelerde gerekse saflaştırma işlemlerinde kullanılan toluene’e aittir. Salen-bor 

komplekslerinin 1H NMR spektrumunda toluen’e ait olduğu belirlenen bu pikler, 

toluen’in d6-DMSO’da kaydedilen 1H NMR spektrumunda (EK-5) gözlenen pikler ile 

karşılaştırılabilir. 

 

 
 

Şekil 4.5 Bor-salen komplekslerinin 1H NMR spektrumunda gözlenen toluen’e ait 
proton pikleri ve kimyasal kayma değerleri (2d)  
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4.9 Dinükleer ve Trinükleer Salen-bor Komplekslerinin UV ve CD Spektrumu 

 

Tez çalışmalarında hazırlanan (2a-2d) ve  (3a-3d) Salen-bor kompleksleri, kiralitenin 

sadece iki bor stereomerkezinden kaynaklandığı bileşiklere örnektir. Diğer yandan CD 

spektroskopisi, stereojenik merkez içeren bileşiklerde oluşan diastereomerlerin ne 

olduğuna karar vermede potansiyel bir yöntemdir (Bilge Koçak vd. 2020). 

 

Dinükleer ve trinükleer Salen-bor komplekslerinin 13C ve 1H NMR spektrumlarına göre 

dinükleer bor kompleksi (2a)’nın diastereomer karışımını ve dinükleer (2b-2d) ve 

trinükleer (3a-3d) bor komplekslerinin sadece diastereomerlerden birisini içerdiği 

anlaşıldı (Bakınız 4.7 (2a-2d) ve (3a-3d) Salen-bor Komplekslerinin 13C NMR 

Spektrumu ve 4.8 (2a-2d) ve (3a-3d) Salen-bor Komplekslerinin 1H NMR Spektrumu 

bölümleri). Dinükleer (2b-2d) ve trinükleer (3a-3d) bor komplekslerinin CD ve NMR 

spektrumlarından elde edilen verilerin birlikte değerlendirilmesiyle daha güvenilir 

sonuçlara ulaşıldı. Dinükleer (2b-2d) ve trinükleer (3a-3d) Salen-bor komplekslerinin 

CD spektrumları, UV spektrumları ile birlikte 200-450 nm dalga boyu aralığı için EK 

7’de gösterildi. Dinükleer (2b-2d) ve trinükleer (3a-3d) Salen-bor komplekslerinin UV 

spektrumunda iki bant gözlendi. 260-270 nm’de gözlenen birinci bant, aromatik 

halkaların p-p* geçişlerine karşılık gelirken, 350-370 nm’de görülen ikinci bant imin 

gruplarının n-p* geçişlerine karşılık gelmektedir. İkinci bant, dinükleer (2a-2d) ve 

trinükleer (3a-3d) komplekslerinin CD spektrumunda tamamen ortadan 

kaybolmaktadır.  

 

İki salisiliden arasında R köprüsü olarak (CH2)3 grubuna sahip 8-üyeli dinükleer (2b) ve 

(CH2)4 grubuna sahip 9-üyeli (3c) ve (CH2)3 grubuna sahip 8-üyeli (3d) trinükleer bor 

komplekslerinin CD spektrumu, pozitif ve negative Cotton etkisi göstermektedir. Bu 

durum, bor kompleksleri (2b, 3c ve 3d)’nin yalnızca bir enantiyomer (RR veya SS)’den 

oluştuğunu kanıtlamaktadır. Fakat, (CH2)2 grubuna sahip 7-üyeli (2a), (CH2)4 grubuna 

sahip 9-üyeli (2c) ve (CH2)3 grubuna sahip 8-üyeli (2d) dinükleer Salen-bor 

kompleksleri ile (CH2)3 grubuna sahip 8-üyeli (3c) trinükleer Salen-bor kompleksinin 

CD spektrumunda pozitif ve negative Cotton etkisi gözlenmedi. Bu durum, bor 

kompleksleri (2a, 2c, 2d ve 3b)’nin cis-mezo (RS/SR) izomerine sahip olduğunu 
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gösterdi. Ayrıca 13C ve 1H NMR spektroskopisine göre diastereomer karışımı içeren 

(CH2)2 grubuna sahip 7-üyeli dinükleer kompleks (3a), CD spektrumlarında pozitif ve 

negative Cotton etkisi gösterdi ki bu durum (3a)’nın yapısında mezo (RR/SS) izomerinin 

yanında enantiyomerlerden birisinin (RR veya SS) de var olduğuna işaret etti. Buna göre 

NMR ve CD spektrumlarının birlikte değerlendirilmesinden elde edilen sonuçlar 

Çizelge 4.7’de sunuldu.  

 

Tez çalışması kapsamında gerçekleştirilen tüm tepkimeler dikkate alındığında 

heterohalkalardaki üye sayısının stereoizomerlerin oluşumunda etkili olduğu anlaşıldı. 

Salen-bor komplekslerinin dinükleer veya trinükleer olmasına bağlı olmadan 7-üyeli 

halkalardan daha büyük halkalı (8- ve 9-üyeli) bor komplekslerinin mezo yapısına veya 

enantiyomerlerden sadece birisine sahip olması, bu halkaların 7-üyeli halkalara kıyasla 

daha esnek olmasından kaynaklanmaktadır. Diğer bir deyişle, 7-üyeli heterohalkalar, 8- 

ve 9-üyeli heterohalkalara göre önemli ölçüde kilitli bir konformasyona sahiptir. Ancak 

belki daha da önemlisi, diastereomerlerin moleküler simetrisi (B-fenil grupları 

bakımından cis veya trans) (Şekil 4.2 ve Şekil 4.3) nedeniyle iki olası diastereomerden 

hangisinin diğerine göre daha yüksek verimle oluşabileceğini belirlemenin kolay 

olmamasıdır. Salen-bor komplekslerinde hangi diastereomerin tercih edildiğini 

belirlemek için X-ışını kırınımmetresi ile bir çalışma yapılmalıdır. Tez çalışması 

kapsamında komplekslerdeki bor atomları tarafından tercih edilen konfigürasyonları 

anlamak için bor komplekslerinin kristalleri elde edilmeye çalışıldı, ancak elde 

edilemedi. Tepkime sırasında cis-izomerlerin (RS/SR, mezo stereoizomer) oluşumu, 

trans-izomerlerin (RR veya SS enantiyomeri) oluşumundan çok daha muhtemel 

görünmektedir. Bununla birlikte, 7-üyeli C2B2N2O heterohalkasında, iki salisiliden 

grubu birbirine paralel olarak yönlendiğinden aralarında p-p ve sterik etkileşimler 

nedeniyle itme olacaktır. Bu nedenle, trinükleer bor kompleksi (3a) için trans-

konfigürasyonun 7-üyeli halkanın bükülmesinin bir sonucu olarak ortaya çıkması 

muhtemeldir. Bu bakımdan trans-izomerlerin verimleri, cis-izomerlerinkinden daha 

büyük olmalıdır. İki salisiliden grubunu birbirine bağlayan R köprüsünün bor 

merkezinden kaynaklanan stereojenik özelliklere etkisi daha önce grubumuz tarafından 

çalışıldı (Bilge Koçak vd., 2020). İki imin grubu arasında etilen (CH2)2 köprüsünden 

daha büyük köprülere sahip 8- ve 9-üyeli heterohalkaların olması durumunda, (B–O–

B)–(N–R–N) heterohalkasındaki üye sayısı arttıkça, iki salisiliden grubu arasındaki  p–p 
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etkileşimleri azalacak ve yalnızca bir konfigürasyon (cis veya trans) tercih edilecektir 

(2a, 2c, 2d ve 3b için mezo ve 2b, 3c ve 3d için enantiyomerik). Elde edilen sonuçlara 

göre, trinükleer bor kompleksi (3a), iki diastereomerin (mezo ve enantiyomerik formlar) 

yaklaşık olarak eşmolar bir karışımını (54/46) içermektedir. Bu durum B-O bağının cis- 

veya trans-konfigürasyona sahip olma olasılığının eşit olduğunu ve 7-üyeli C2B2N2O 

heterohalka konformasyonunun her iki konfigürasyon için de kararlı olduğunu 

göstermektedir. 6-Üyeli BOPhCN halkası, düzlemsel bir C=N bağına ve bir fenil 

grubuna sahiptir. Her ne kadar rijit ve bu halkada elektron delokalizasyonu olsa da 7-

üyeli (B–O–B)–(N–R–N) heterohalkası bükülebilir. Bu nedenle, 7-üyeli halkadaki B-N 

bağlarının yerleşimi konformasyonu düzenleyebilir ve 7-üyeli B2C2N2O heterohalkası 

farklı konformasyonlara sahip olabilir. Buna göre hem cis- hem de trans-

konfigürasyonun olma olasılığı %50 gibi görünmektedir. 

 

Çizelge 4.7 Dinükleer (2a-2d) ve trinükleer (3a-3d) Salen-bor komplekslerinin NMR ve 
CD spektrumlarının birlikte değerlendirilmesinden elde edilen sonuçlar  

 
 

Bileşik 
no 
 

 

NMR 
Sinyal seti sayısı 
 

 

CD 
(+) ve (-)  
Cotton etkisi 
 

 

Sonuç 
 

 

(2a) 

 

Tek bir sinyal seti 

Diastereomerlerden sadece biri 

 

Gözlenmedi 

 

mezo 

(2b) Tek bir sinyal seti 

Diastereomerlerden sadece biri 

Gözlendi enantiyomerlerden biri 

(2c) Tek bir sinyal seti 

Diastereomerlerden sadece biri 

Gözlenmedi mezo 

(2d) Tek bir sinyal seti 

Diastereomer karışımı 

Gözlenmedi mezo 

(3a) İki sinyal seti 

Diastereomer karışımı 

Gözlendi mezo+enantiyomerlerden biri 

(3b) Tek bir sinyal seti 

Diastereomerlerden sadece biri 

Gözlenmedi mezo 

(3c) Tek bir sinyal seti 

Diastereomerlerden sadece biri 

Gözlendi enantiyomerlerden biri 

(3d) Tek bir sinyal seti 

Diastereomerlerden sadece biri 

Gözlendi enantiyomerlerden biri 
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4.10 Dinükleer ve Trinükleer Salen-bor Komplekslerinin FT-IR Spektrumu 

 

Dinükleer bor kompleksleri (2a-2d)’nin FT-IR spektrumları Şekil 4.6’da 

karşılaştırılmalı olarak verildi. Şekil 4.6’da 3410 cm-1, 3365 cm-1, 3388 cm-1 ve 3415 

cm-1’de görülen yayvan bantlar sırasıyla 2a, 2b, 2c ve 2d bor komplekslerinin 

yapısındaki O-H grubuna aittir. Dinükleer Salen-bor kompleksleri (2a, 2b, 2c ve 2d) 

için aromatik C-H gerilme titreşimleri sırası ile 3051 cm-1, 3055 cm-1, 3051 cm-1 ve 

3062 cm-1’de ve alifatik C-H gerilme titreşimleri sırası ile 2926 cm-1, 2924, 2854 cm-1, 

2929, 2858 cm-1 ve 2929, 2858 cm-1’de görülmektedir. Dinükleer Salen-bor 

kompleksleri (2a, 2b, 2c ve 2d)’nin C=N gerilme titreşimleri sırası ile 1635 cm-1, 1643 

cm-1, 1643 cm-1 ve 1637 cm-1’de gözlendi. Komplekslerin N-B gerilme titreşimleri 1560 

cm-1, 1562 cm-1, 1562 cm-1 ve 1562 cm-1’de ve O-B gerilme titreşimleri ise sırasıyla 

1367 cm-1, 1364 cm-1, 1365 cm-1 ve 1363 cm-1’de görüldü. 

 
 

Şekil 4.6 Dinükleer Salen-bor kompleksleri (2a-2d)’nin FT-IR spektrumu 
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Trinükleer bor kompleksleri (3a-3d)’nin FT-IR spektrumları Şekil 4.7'de 

karşılaştırılmalı olarak verildi. Şekil 4.7’de 3361 cm-1, 3415 cm-1, 3415 cm-1 ve 3410 

cm-1’de görülen yayvan bantlar sırasıyla 3a, 3b, 3c ve 3d bor komplekslerinin 

yapısındaki O-H grubuna aittir. Trinükleer Salen-bor kompleksleri (3a, 3b, 3c ve 3d) 

için aromatik C-H gerilme titreşimleri 3061 cm-1’de ve alifatik C-H gerilme titreşimleri 

ise sırasıyla 2924, 2852 cm-1, 2941 cm-1, 2931 cm-1 ve 2939 cm-1’de görülmektedir. 

Trinükleer Salen-bor kompleksleri (3a, 3b, 3c ve 3d)’nin C=N gerilme titreşimleri sırası 

ile 1639 cm-1, 1645 cm-1, 1644 cm-1 ve 1645 cm-1’de gözlendi.  Komplekslerin N-B 

gerilme titreşimleri 1560 cm-1’de ve O-B gerilme titreşimleri ise sırasıyla 1409 cm-1, 

1404 cm-1, 1404 cm-1 ve 1404 cm-1’de görüldü. 

 
 
Şekil 4.7 Trinükleer Salen-bor kompleksleri (3a-3d)’nin FT-IR spektrumu 
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4.11 Dinükleer ve Trinükleer Salen-bor Kompleksleri ile Modifiye Edilmiş Mikro, 

Nano-liflerin FT-IR Spektrumu 

 

Dinükleer (2a-2d) ve trinükleer (3a-3d) komplekslerle modifiye edilmiş selüloz asetat 

(SA) mikro-, nano-liflerin FT-IR spektrumu Şekiller 4.6-4.13’te verildi. Selüloz asetat 

(SA) mikro-, nano-lifi iskeletinde -CH3, –OH, -C=O gruplarını içermektedir. Bunların 

gerilme titreşimleri sırasıyla 3479 cm-1, 1739 cm-1, 2943, 2887 cm-1’de 

gözlemlenmektedir. Bor kompleksleri içeren SA mikro-, nano-liflerin FT-IR spektrumu, 

katkısız SA lifinin spektrumuna benzemektedir. Bor komplekslerinin FT-IR 

spektrumlarında gözlenen titreşim bantları, SA mikro-, nano-lifinin titreşimleriyle 

örtüşmüş olarak bulunmaktadır. Spektrumlarda SA bantlarının şiddetli olarak görülmesi 

ve katkısız mikro-, nano-liflerin FT-IR bantlarında gözlenen küçük dalga sayısına 

kayma, elde edilen mikro-, nano-liflerin içerisine Salen-bor komplekslerinin yerleştiğini 

göstermektedir. 

 

 
 

Şekil 4.8 SA, (2a) ve (2a/SA)’nın karşılaştırmalı FT-IR spektrumu 
 

 

SA 

(2a)/SA 
(2a) 
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Şekil 4.9 SA, (2b) ve (2b)/SA’nın karşılaştırmalı FT-IR spektrumu 

 
 

Şekil 4.10 SA, (2c) ve (2c)/SA’nın karşılaştırmalı FT-IR spektrumu 
 

SA 

(2c)/SA 
(2c) 

SA 

(2b)/SA 
(2b) 
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Şekil 4.11 SA, (2d) ve (2d)/SA’nın karşılaştırmalı FT-IR spektrumu 
 

 
Şekil 4.12 SA, (3a) ve (3a)/SA’nın karşılaştırmalı FT-IR spektrumu 

 

SA 

(3a)/SA 
(3a) 

SA 

(2d)/SA 
(2d) 
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Şekil 4.13 SA, (3b) ve (3b)/SA’nın karşılaştırmalı FT-IR spektrumu 
 

 
 

Şekil 4.14 SA, (3c) ve (3c)/SA’nın karşılaştırmalı FT-IR spektrumu 

SA 

(3b)/SA 

(3b) 

SA 

(3c)/SA 
(3c) 
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Şekil 4.15 SA, (3d) ve (3d)/SA’nın karşılaştırmalı FT-IR spektrumu 
 
 

4.12 Dinükleer ve Trinükleer Salen-bor Kompleksleri ile Modifiye Edilmiş Mikro-, 

Nano-liflerin DSC Analizi 

 

Literatürde selüloz asetat mikro-, nano-liflerinin camsı geçiş sıcaklığı ile erime 

sıcaklıkları sırayla 198-205°C ve 224-230°C olacak şekilde belirlenmiştir. Camsı geçiş 

sıcaklığı grafikte neredeyse görülemeyecek düzeydedir (Ma vd. 2005). SA ve 

SA/kompleks mikro-, nano-liflerin DSC eğrilerinde 190-205 oC sıcaklık aralığında 

ekzotermik pik görülmektedir. 198-205 oC aralıklarında tahmin edilen camsı geçiş 

sıcaklığının endotermik piki güçlü ekzotermik pikler ile örtüşmektedir. Camsı geçiş 

sıcaklığı için beklenen endotermik eğriler gözlenememektedir. Literatürde minimum 65 

°C’de olan geniş başlangıç endotermik, asetik asidin plastikten buharlaşmasına 

bağlanmıştır (Schilling vd. 2010). SA/kompleks mikro-, nano-liflerin DSC eğrilerinde, 

bu geniş endotermik pik görülmektedir. Böylelikle literatür ile uyumlu bir sonucun elde 

edildiği söylenebilir. Dinükleer (2a-2d) ve trinükleer (3a-3d) Salen-bor komplekslerini 

içeren mikro-, nano-liflerin DSC eğrileri, Şekil 4.16 ve Şekil 4.17’de verilmektedir. 

SA 

(3d)/SA 
(3d) 
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Şekil 4.16 SA lifinin ve dinükleer Salen-bor kompleksleri (2a-2d)’yi içeren SA 

liflerinin karşılaştırmalı DSC eğrisi 
 

 
 

Şekil 4.17 SA lifinin ve trinükleer Salen-bor kompleksleri (3a-3d)’yi içeren SA 
liflerinin karşılaştırmalı DSC eğrisi 

SA 
(2a)/SA 
(2d)/SA 
(2b)/SA 
(2c)/SA 

SA 
(3a)/SA 
(3d)/SA 
(3b)/SA 
(3c)/SA 
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4.13 Dinükleer ve Trinükleer Salen-bor Kompleksleri ile Modifiye Edilmiş Mikro-,    
Nano-liflerin TGA Analizi 

 

SA mikro-, nano-liflerin bozunma sıcaklığı 370 oC’dir. Salen-bor komplekslerini içeren 

SA mikro-, nano-liflerinin bozunma sıcaklıkları, katkısız SA liflerin bozunma 

sıcaklığının üstündedir. Bunun nedeni de mikro-, nano-liflerin kompleksler içermesidir. 

Katkısız SA mikro-, nano-liflerin TG/DTA/DTG eğrileri Şekil 4.16’da ve Salen-bor 

komplekslerini içeren SA mikro-, nano-liflerin TG/DTA/DTG eğrileri Şekilller 4.17-

4.24’te görülmektedir.  

 

SA mikro-, nano-liflerin DTA/TG eğrileri 30-550 oC ‘de 10 oC.dk-1 ısıtma hızıyla 

dinamik azot ortamında alındı. DTA eğrisinde 194-211 oC’de camsı geçiş gözlenirken 

215-233 oC’de bir erime gözlemlendi. Bu fiziksel değişimler zayıf endotermik pikler 

şeklimde gözlendi. SA lifleri 261-459 oC’de %87.44 seviyesinde bir bozunmaya 

uğramaktadır. 

 
 

Şekil 4.18 SA mikro-nano-liflerinin TG/DTA/DTG eğrileri 
 



 

65 
 

 
 

Şekil 4.19 (2a)/SA mikro-, nano-liflerinin TG/DTA/DTG eğrileri 

 
 

Şekil 4.20 (2b)/SA mikro-, nano-liflerinin TG/DTA/DTG eğrileri 
 

Sıcaklık  (oC) Sıcaklık  (oC) 
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Şekil 4.21 (2c)/SA mikro-, nano-liflerinin TG/DTA/DTG eğrileri 
 

 
 

Şekil 4.22 (2d)/SA mikro-, nano-liflerinin TG/DTA/DTG eğrileri 
 

Sıcaklık  (oC) 

Sıcaklık  (oC) 
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Şekil 4.23 (3a)/SA mikro-, nano-liflerinin TG/DTA/DTG eğrileri 

 
 

Şekil 4.24 (3b)/SA mikro-, nano-liflerinin TG/DTA/DTG eğrileri 
 

Sıcaklık  (oC) 

Sıcaklık  (oC) 
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Şekil 4.25 (3c)/SA mikro-, nano-liflerinin TG/DTA/DTG eğrileri 

 
 

Şekil 4.26 (3d)/SA mikro-, nano-liflerinin TG/DTA/DTG eğrileri 
 
 

Sıcaklık  (oC) 

Sıcaklık  (oC) 
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4.14 Dinükleer ve Trinükleer Salen-bor Kompleksleri ile Modifiye Edilmiş Mikro-, 
Nano-liflerin SEM Görüntüsü 

 

Propan diimin bulunduran 8-üyeli (2b ile 3b) ve bütan diimin bulunduran 9-üyeli (2c ile 

3c) dinükleer ve trinükleer bor komplekslerinin mikro-, nano-lifleri [(2b)/SA, (2c)/SA, 

(2c)/SA ve (3c)/SA]’nın SEM görüntüleri incelenerek, ilgili görüntüler şekil 4.27 ve 

şekil 4-30’da verilmiştir. Görüntülere bakıldığında liflerin kalınlıklarının eşit bir şekilde 

dağılmadığı ve liflerin yüzeyinde Salen-bor komplekslerinin olduğu görülmüştür. 

(2b)/SA, (2c)/SA, (2c)/SA ve (3c)/SA mikro-, nano-liflerinin kalınlığının sırası ile 

15.55-44.44 m, 2.50-50.0 m, 4.65-39.53 m ve 2.33-81.40 m aralığında değiştiği 

belirlendi.  

 

 
 

Şekil 4.27 (2b)/SA mikro-, nano-lifinin SEM görüntüsü 
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Şekil 4.28 (3b)/SA mikro-, nano-lifinin SEM görüntüsü 
 
 

 
 

Şekil 4.29 (2c)/SA mikro-, nano-lifinin SEM görüntüsü 
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Şekil 4.30 (3c)/SA mikro-, nano-lifinin SEM görüntüsü 
 

4.15 Dinükleer ve Trinükleer Salen-bor Komplekslerinin Antibakteriyel Aktivitesi 

 

4.15.1 Disk difüzyon test bulguları 

 

Bu testte meydana gelen üreme inhibisyon zon çapları ile tek yönlü varyans analizi 

(ANOVA) sonuçları Çizelge 4.8’de gösterilmektedir. Bu değerlerden yola çıkılarak, 

Escherichia coli’ye karşı 0.48 mg/disk dozunda uygulanan Salen-bor komplekslerinden 

trinükleer bor kompleksi (3b) en yüksek inhibisyon alanını oluştururken, (2a, 2b, 2d) ve 

(3c-3d) bor komplekslerinin etkisiz olduğu görüldü. Metisilin Dirençli Staphylococcus 

aureus’a karşı ise dinükleer Salen-bor kompleksleri (2b ve 2c)’nin en yüksek inhibisyon 

alanını oluşturduğu, trinükleer Salen-bor kompleksi (3d)’nin ise etkisiz olduğu bulundu. 

Diğer Salen-bor komplekslerinin ise Çizelge 4.8’de gösterilen inhibisyon zon çapı 

miktarlarıyla çeşitli derecelerde antibakteriyel aktivitesinin varlığı tespit edilmiştir. Her 

bir bakteriye karşı 8 Salen-bor kompleksinin etkisi incelendiğinde; farklılıklar p<0.05 
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düzeyinde bulunmuştur. Ortaya çıkan değerlere göre Escherichia coli’ye karşı dinükleer 

(2c) ve trinükleer (3b) komplekslerinin ve Staphylococcus aureus’a karşı dinükleer (2a-

2c) komplekslerinin diğer komplekslere göre daha etkili olduğu saptandı. Her bir bor 

kompleksinin 2 bakteri üzerine etkisi incelendiğinde, bu gruplardaki farklı değerler 

p<0.05 düzeyindedir. Sonuçlar incelendiğinde, trinükleer bor kompleksi (3b)’nin her iki 

bakteriye benzer etkili olduğu, diğer bor komplekslerinin ise Staphylococcus aureus’a 

karşı daha etkili olduğu tespit edildi. 

 

4.15.2 Minimum inhibitor konsantrasyon (MİK) test bulguları  

 

Broth mikrodilüsyon metodunda ortaya çıkan değerler Çizelge 4.9’da verildi. Değerlere 

göre, bütün Salen-bor komplekslerinin 1.5 mg/mL ile 0.375 mg/mL arasında çeşitli 

MİK seviyelerinin olduğu tespit edildi. Escherichia coli’ye karşı dinükleer (2c) ve 

trinükleer (3a ve 3b) Salen-bor komplekslerinin 0.75 mg/mL dozunda en düşük MİK 

değerine, Metisilin Dirençli Staphylococcus aureus’a karşı dinükleer kompleks (2b)’nin 

0.375 mg/mL dozunda en düşük MİK değerine sahip olduğu belirlendi. Diğer bor 

komplekslerinin 1.5 mg/mL veya 0.75 mg/mL dozunda MİK değerleri olarak tespit 

edildi. 

 

Çizelge 4.8 Disk difüzyon yöntemine göre dinükleer (2a-2d) ve trinükleer (3a-3d) 
Salen-bor komplekslerinin oluşturduğu üreme inhibisyon zon çapları (mm) 

 
 

Bileşik 
(0.48 mg/disk) 
 

 

Antibakteriyel aktivite zon çapları (mm) 
 

 

*Escherichia coli 
 

 
 

**Staphylococcus aureus 
 

 

(2a) 
 

R  
 

15.6±1.1A 

(2b) R  19±1.0A 

(2c) 9.6±1.1Ab  19±1.7Aa 

(2d) R  8.3±0.57D 

(3a) 7.3±0.57Bb  12.6±1.5Ba 

(3b) 10±1.0Aa  11±1.0Ca 

(3c) R  9.3±2.5C 

(3d) R  7.3±0.57E 

Gentamisin (10µg/disk) 24±0.6  21±0.0 
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*Genişlemiş spektrumlu beta laktamaz, ** Metisilin dirençli, R: Dirençli. Değerler; ortalama ± 
standart sapma A-E: Aynı sütundaki gruplar arasındaki farklılıklar, a-e: Aynı satırdaki gruplar 
arasındaki farklılıklar, p<0.05 düzeyinde önemli. 

 

Çizelge 4.9 Dinükleer (2a-2d) ve trinükleer (3a-3d) Salen-bor komplekslerinin broth  
                     mikrodilüsyon yöntemine göre minimum inhibitör konsantrasyon (MİK)  
                     değerleri 
 
 

Bileşik No 
(12 mg/mL) 
 

 

Minimal inhibitör konsantrasyon (MİK) değeri 
(mg/mL) 

 
 

*Escherichia coli 
 

 
 

**Staphylococcus aureus 
 

 

(2a) 
 

1.5  
 

0.75 

(2b) 1.5  0.375 

(2c) 0.75  0.75 

(2d) 1.5  0.75 

(3a) 0.75  0.75 

(3b) 0.75  0.75 

(3c) 1.5  0.75 

(3d) 1.5  1.5 

Gentamisin (0.1 mg/mL) 
 

0.025 
 

 0.0125 
 

* Genişlemiş Spektrumlu Beta laktamaz, ** Metisilin dirençli. 

 
 
 
 
 
4.16 Dinükleer ve Trinükleer Salen-bor Kompleksleri ile Modifiye Edilmiş Mikro-, 

Nano-liflerin Antibakteriyel Aktivitesi 
 

Dinükleer (2a-2d) ve trinükleer (3a-3d) Salen-bor komplekslerini içeren mikro-, nano-

liflerinin antibakteriyel aktivitesini belirlemek amacıyla Kumaşların Antibakteriyel 

Aktivite belirleme testi (JIS L 1902:2002, Testing method for antibacterial activity of 

textiles) uygulandı. Meydana gelen sonuçlar ışığından 1 gün sonra koloni oluşturan 

bakterilerin sayıları Çizelge 4.11’de gösterilirken, liflerin antibakteriyel aktivite 

sonuçları çizelge 4.11’de sunuldu. Tüm sonuçlara göre liflerde antibakteriyel aktivite 

gözlendiği sonucuna varıldı. Dinükleer (2d) ve trinükleer (3c ve 3d) bor 

komplekslerinin lifleri [(2d)/SA, (3c)/SA ve (3d)/SA], Escherichia coli’ye karşı hafif 

antibakteriyel aktivite gösterirken, diğer liflerde yüksek aktivite belirlendi. 

Staphylococcus aureus’a karşı ise tüm lifler yüksek antibakteriyel aktiviteli bulundu. 
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Çizelge 4.10 JIS L 1902 metotuna göre inkübasyon sonrası koloni oluşturan bakteri  
(kob) sayısı 

 

 

Salen-bor kompleksi/SA 
 

 

Inkübasyon sonrasi koloni oluşturan bakteri (kob) 
sayısı 

 

 

* Escherichia coli 
 

 

** Staphylococcus aureus 
 

 

(2a) 
 

1.2x106±0.5 
 

1.1x105±0.3 

(2b) 1.6x106±0.7 2x104±1.63 

(2c) 1.4x105±0.1 8x104±0.81 

(2d) 2.6x106±0.1 2.9x105±0.2 

(3a) 2.2x105±0.3 1.6x105±0.1 

(3b) 2.2x105±0.3 2.0x105±0.2 

(3c) 2.1x106±0.3 4.1x104±3.39 

(3d) 3.3x106±0.3 7.6 x105±2.49 

Üreme Kontrol 
 

2x107±7.84 
 

1.3x107±3.39 
 

* Genişlemiş Spektrumlu Beta laktamaz, ** Metisilin dirençli, kob: Koloni oluşturan bakteri 
sayısı. ±:standart sapma. 
 

 

Çizelge 4.11 JIS L 1902 metotuna göre antibakteriyel aktivite sonucu 
 

 

Salen-bor kompleksi/SA 
 

 

Üreme azalması log kob 
 

 

* Escherichia coli 
 

 
 

** Staphylococcus aureus 
 

 

(2a) 1.2  2.0 

(2b) 1.0  2.8 

(2c) 2.1  2.2 

(2d) 0.9  2.6 

(3a) 1.9  1.9 

(3b) 1.9  1.8 

(3c) 0.9  2.5 

(3d) 0.8  1.2 

* Genişlemiş Spektrumlu Beta laktamaz, ** Metisilin dirençli, Antibakteriyel aktivite yok <0.5, 
hafif antibakteriyel aktivite 0,5< – >1.0, yüksek antibakteriyel aktivite >1.0. 
 

 

 

 



 

75 
 

5. SONUÇ 

 

Tez çalışması kapsamında, 4 adet SalenH2 tipi ligand (1a-1d) ve dinükleer (2a-2d) ve 

trinükleer (3a-3d) olmak üzere iki farklı mimari yapıdaki 8 adet yeni bor kompleksi 

hazırlandı. Dinükleer ve trinükleer Salen-bor komplekslerinin hazırlanmasında ligand 

olarak SalenH2 bileşikleri ve çıkış bileşikleri olarak 4-hidroksifenilboronik asit ve borik 

asit kullanıldı. Bor atomlarının azot atomlarıyla koordine kovalent, oksijen atomlarıyla 

kovalent bağlar oluşturduğu bilinmektedir. Dolayısıyla bu özellikten yararlanarak 

SalenH2 ligandları [HOArCH=N-R-N=CHArOH; R=(CH2)n, n=2 (1a), 3 (1b), 4 (1c) ve 

R=CH2CH(OH)CH2 (1d)]’nin toluen-CH3CN çözücü karışımında 4-

hidroksifenilboronik asit ile etkileştirilmesinden ve CH3CN’de H3BO3/4-

hidroksifenilboronik asit ile etkileştirilmesinden sırasıyla boraksan gruplu (RB-O-BR) 

dinükleer (2a-2d) ve boroksin gruplu (B-O-B)-(O2BPh) trinükleer (3a-3d) Salen-bor 

kompleksleri sentezlendi. İki imin (azometin, HC=N) grubu içeren SalenH2 ligandları 

(1a-1d) ile 4-hidroksifenilboronik asit ve H3BO3/4-hidroksifenilboronik asit’in 

kondenzasyon tepkimesi, 4 ayrı gruba bağlı olduğundan stereojenik merkez olmakla 

birlikte diastereomerlerin oluşumuna götüren iki bor atomuna [B(Nimin)(OB)(OPh)(Ph)] 

sahip kompleksler verdiği için önemlidir. Bunun yanında sentezlenen Salen-bor 

kompleksleri, dört-koordineli 2 tane bor atomunu bağlayan oksijen atomlu merkezi 7- 

(2a ve 3a), 8- (2b, 2d, 3b ve 3d) ve 9- (2c ve 3c) üyeli heterohalkalar içermektedir. 

 

Sentezlenen komplekslerin yapısı, element analizi, MS, FT-IR, bir-boyutlu (1D) (1H, 

13C ve 11B) ve iki-boyutlu (2D) (HSQC) NMR yöntemleriyle aydınlatıldı. Kompleks 

(3a)’nın 13C ve 1H NMR spektrumlarında iki sinyal setinin gözlenmesi ve incelenmesi, 

bu kompleksin 54:46 oranında diastereomer çifti olarak var olduğunu gösterdi. Diğer 

Salen-bor komplekslerinin diastereomerlerden sadece birini içerdiği anlaşıldı. Salen-bor 

komplekslerinin UV ve CD spektrumları kaydedildi ve NMR ve CD spektrumlarının 

birlikte değerlendirilmesiyle daha güvenilir sonuçlar elde edildi. CD spektroskopisi, 

diastereomerik bor komplekslerinde diastereomerin hangisinin oluştuğuna karar 

vermede veya bor kompleksinin sadecece tek bir diastereomeri veya bir diastereomer 

karışımını içerip içermediğine karar vermede potansiyel bir yöntemdir (Bilge Koçak vd. 

2020). Salen-bor kompleksleri, kiralitenin sadece iki bor stereomerkezinden 

kaynaklandığı bileşikler için örnek bileşiklerdir. Bu nedenle, dinükleer ve trinükleer bor 
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komplekslerinin potansiyel olarak iki çift diastereomer olarak var olup olmadığını 

incelemek için bir nedenimiz vardı. Dolayısıyla tez çalışmaları kapsamında bir 

diastereomerin tipi, CD'ye bağlı olarak belirlendi. Bor komplekslerinin CD 

spektrumunda gözlenen negatif ve pozitif Cotton etkileri, kompleksler (2b, 3c ve 

3d)’nin enantiyomerlerden birini (RR veya SS) içerdiğini ve negatif ve pozitif Cotton 

etkilerinin gözlenmemesi kompleksler (2a, 2c, 2d ve 3b)’nin mezo (RS/SR) yapısına 

sahip olduğunu gösterdi. Böylece tez çalışmaları kapsamında, NMR ve CD 

spektrumlarının birlikte değerlendirilmesi ile reaktifler ve kromatografi kolonları gibi 

moleküler etkileşimler kullanılmadan Salen-bor komplekslerindeki stereoizomerizm 

ortaya konuldu. Bir diastereomerin tipi, CD spektroskopisine bağlı olarak net bir şekilde 

belirlendi. Bu nedenle tez kapsamında gerçekleştirilen bu çalışma, yalnızca bor atomu 

bakımından stereojenik olan bor bileşikleri için değil, aynı zamanda stereojenik 

merkezler ve/veya gruplar içeren diğer sistemler için de çok önemli olacaktır. 

 

Dinükleer Salen-bor kompleksleri (2a-2d)’den farklı olarak, trinükleer Salen-bor 

kompleksleri (3a-3d), 2 eşdeğer tetra-koordineli bor atomunun yanı sıra 1 adet tri-

koordineli bor atomu bulundurmaktadır. Dolayısıyla boroksin gruplu (B-O-B)-(O2BPh) 

trinükleer bor kompleksleri (3a-3d), tri-koordineli bor atomunun varlığı nedeni ile 

Lewis asidi olarak davranabilir ve asimetrik sentezlerde katalizör olarak kullanılabilir.  

 

Bakterilerin bazıları hastane mikrobu adıyla tanımlanmaktadır. Bunlar ülkemizde ve 

dünyada ölümlere sebep olabilmektedir. Ayrıca antibiyotiklere dirençleri vardır. 

Antibiyotik geliştirme çalışmaları halen devam etmektedir. Ancak, bakterilerin direnç 

göstermesiyle tedavi süreçleride uzun vakit almaktadır. Türkiye’de hastane mikrobuna 

yakalanma oranı 2/3 şeklindedir. Bu değer Avrupa Birliği ve Amerika Birleşik 

Devletleri’ndeki değerlerden fazlasıyla yüksektir. Ayrıca ülkemizde hasta başına tedavi 

maliyeti de oldukça yüksektir. Bundan dolayı bakterilere ve patojenlere karşı 

antibiyotiklerin haricinde farklı ve yeni tekstil malzemelerin keşfedilmesi oldukça önem 

taşımaktadır. Dolayısı ile tez çalışmaları kapsamında da bu noktaya odaklanıldı. 

Penisilin, Ampicilin ve Metisilin gibi antibiyotiklere karşı dirençli bakteriler, 

enfeksiyonlar yaratmakta ve sakatlık, ölüm ve ekonomik kayıplara neden olmaktadır. 

Sonuç olarak, Gram pozitif Staphylococcus aureus ve Gram negatif Escherichia coli 

dünya çapında gerek hastane gerek toplum kökenli enfeksiyonlara sebep olan çok 
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önemli etkenlerdendir. Bu bakteriler deri ve yumuşak doku enfeksiyonları başta olmak 

üzere osteomyelit (kemik enfeksiyonu) ve septik artrit, endokardit (kalp iç zarının 

enfeksiyonu), pnömoni, idrar yolu enfeksiyonu, üst solunum yolu enfeksiyonu, yara 

enfeksiyonu ve menenjit gibi birçok enfeksiyon hastalığına neden olmaktadır. Bu 

enfeksiyonlar ile başa çıkmak için antibakteriyel özellik gösteren bileşiklerin ve bu 

bileşikler ile fonksiyonelleştirilmiş antibakteriyel tekstillerin geliştirilmesi önem 

kazanmaktadır. Bu nedenle elektroeğirilme ile biyo-bozunabilir ve biyo-uyumlu polimer 

matriks içinde sentezlenen Salen-bor komplekslerinin bulunduğu mikro-, nano-liflerin 

antibakteriyel etkiyi arttıracağı öngörüldü. Bu çalışmada biyo-uyumlu ve biyo-

bozunabilir doğal selüloz tabanlı bir polimer olan selüloz asetat seçildi ve hazırlanan 

Salen-bor kompleksleri, selüloz asetat (SA) ile fonksiyonelleştirildi. Mikro-, nano-lifler; 

morfoloji, fonksiyonellik ve özellikler bakımından çeşitlilik gösteren mikro- ve nano-

boyutlarda liflerin elde edilmesinde kullanılan basit, ucuz, kolay, hızlı sonuç veren ve 

ticari üretime uygun olan ‘’elektroeğirme (electrospinning) yöntemi’’ ile elde edildi. 

Selüloz asetat polimerinin dinükleer ve trinükleer Salen-bor kompleksleri ile 

fonksiyonelleştirilmesi ve elektroeğirme tekniği kullanılarak mikro-, nano-liflerin elde 

edilmesi ilk defa bu tez çalışmasıf kapsamında gerçekleştirildi. Elde edilen mikro-, 

nano-liflerin tıbbi tekstil olarak kullanılma potansiyelinin ortaya konulması amaçlandı. 

Elektroeğirilmiş liflerin termal özellikleri termogravimetri (TG) ve diferansiyel tarama 

kalorimetrisi (DSC) ile ve morfolojik özellikleri alan emisyonlu taramalı elektron 

mikroskobuyla (FE-SEM)  incelenerek belirlendi.  

 

Salen-bor komplekslerinin Escherichia coli ve Staphylococcus aureus’a karşı 

antibakteriyel etkinliği, disk diffüzyon yöntemi (CLSI-M02-A11) ve minimum 

inhibisyon konsantrasyonları (MİK) broth mikrodilüsyon yöntemi (CLSI-M07-A9) ile 

araştırıldı. Böylece daha sonra elektroeğirme işleminde SA’ya katılacak bor 

komplekslerinin miktarı tayin edildi. Böylece MİK değerlerinin bulunması ile optimum 

etki minimum drog miktarıyla sağlanacağı için ekonomik verimlilik sağlandı. Mikro-, 

nano-liflerin antibakteriyel aktivitesini belirlemek amacıyla JIS L 1902:2008 testi 

uygulanmıştır. Ortaya çıkan değerler, Minitab 16 programında tek yönlü varyans analizi 

(ANOVA) yapıldı. Farklılıklar p <0.05 önem seviyesi dikkate alınarak belirlendi. Tüm 

Salen-bor komplekslerinin ve bu kompleksler ile modifiye edilmiş liflerin nozokomiyal 

etkenlerden olan 2 bakteri türüne karşı farklı derecelerde in-vitro antibakteriyel aktivite 
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gösterdiği belirlendi. Antibakteriyel özelliğe sahip liflerin tıbbi tekstil üretiminde 

kullanılabilme potansiyellerinin yüksek olduğu anlaşıldı. Tez çalışması sonucunda elde 

edilen antibakteriyel liflerin ticari olarak üretilebilmesi durumunda ülkemizin bu 

alandaki uluslararası rekabet gücünün artmasına katkı sağlayacağı düşünülmektedir. 

 

Ürün tasarlanırken antimikrobiyal bileşiği doğru seçmek son derece önemlidir. 

Seçimlerde bileşiğin kararlılığı, verimi ve maliyeti düşünülmelidir. Antimikrobiyal 

polimer katkı maddeleri ticari olarak günümüzde bulunmaktadır. Metal-drog 

kompleksleri (Piacham vd. 2006), metallo piridin kompleksleri (Suksrichavalit vd. 

2008), metalloporfirinler (Gauter-Fleckenstein vd. 2008) ve floro-piridin kompleksleri 

(Demirdogen vd. 2020) en önemlileridir. Mevcut birçok antibiyotiğin Staphylococcus 

aureus ve Escherichia coli patojenlerine karşı yetersiz kalması nedeniyle sentezlenen 

dinükleer ve trinükleer Salen-bor komplekslerinin nozokomiyal enfeksiyonlarından 

pnömoni ve kan dolaşımı hastalıklarına, osteomyelit ve septik artrit, cilt enfeksiyonları, 

endokardit, ve menenjit gibi toplum kökenli enfeksiyonlara karşı etkin tedavi 

protokolleri geliştirilmesinde büyük katkılar sağlayacağı düşünülmektedir. Elde edilen 

bulgular ışığında Staphylococcus aureus ve Escherichia coli’nin neden olduğu 

hastalıkların insidansını düşürebilmesi için etkin antibakteriyel tekstil üretim 

yöntemlerinin oluşturulmasına da katkı sağlanıldığı düşünülmektedir. Ayrıca bu 

çalışmadan elde edilen sonuçlar, literatüre yenilik getirilebilecek, faydalı model 

oluşturulabilecek ve bundan sonra yapılacak çalışmalara ışık tutulabilecektir. 
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