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Glisin’den Elde Edilen Schiff Bazlarinin Sentezi ve Bunlarin

Cu(ll) ve Ni(ll) Komplekslerinin Elde Edilmesi*

Ozcan KOGYIGIT', Ersin GULER

Selguk Universitesi, Fen Edebiyat Fakiiltesi Kimya Bélimi, Kampus, Konya

Ozet: Bu calismada, cikis maddeleri olarak asetaldehit ve benzaldehit kullanildi.
Bunlar, etilalkol ve potasyum hidroksit’li ortamda glisin’in alkoldeki ¢ozeltisine, 3 saat
karistirilarak ilave edildi ve Schiff bazlarina gevrildi. Aldehitler, glisin ve KOH ile oda
sicakhginda potasyum tuzuna dondstirildi. Bu drdnlerin Cu(ll), Ni(ll) komPIeksIeri
sentezlendi. Sentezlenen Uriinlerin ve komplekslerin elemental analizleri, IR, 'H-NMR
spektrumlari ve manyetik duyarlilik degderleri belirlendi. Ayrica bazi fiziksel 6zellikleri
tayin edildi ve bu suretle yapilari aydinlatildi.

Anahtar Kelimeler: Schiff bazi, glisin, Cu(ll) ve Ni(ll) kompleksleri.

The Synthesis of Schiff Bases Derived from Glycine

and Their Complexes with Cu(ll) and Ni(ll)

Abstract: In this study, acetaldehyde and benzaldehyde were used as
starting material. Glycine in ethanol solution were added to the solution of
KOH in ethanol with stirring for 3 h., then these was converted to their schiff
bases to change. Aldehydes were converted to potassium salt with glycine
and KOH at room temperature. After that, their Cu(ll),and Ni(ll) complexes
were synthesised. The chemical structures of the obtained products were
characterized by elemental analysis, IR, 'H-NMR spectra and magnetic
susceptibility data. In addition, some physical properties of the products
were also determined.
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Glisin’den Elde Edilen Schiff Bazlarinin Sentezi ve Bunlarin Cu(ll) ve Ni(ll) Komplekslerinin Elde Edilmesi

Girig

Literatlr arastirmalarindan elde edilen verilere gore aldehitlerle amino asitlerin (glisin,
alanin, valin, serin ) reaksiyonlarindan elde edilen Schiff bazlari metallerle kompleks
vermektedirler.

Whan Zong ve arkadaslari 2-klorbenzaldehit ve glisini reaksiyona sokup, KOH
kullanarak alkol ortaminda bunlarin potasyum tuzunu elde etmis ve bu ligantin Cu(ll), Co(ll),
Zn(Il) ve Ni(ll) ile komplekslerini sentezlemislerdir [1]. Diger bir calismada da bazi benzoik asit
tirevleri ile aminoasitlerden sentezledikleri ligantlarin Ni(ll), Cu(ll), Th(ll) ve UO(l) ile
kompleksleri sentezlenmistir [2]. Yine bu konuda bazi arastirmacilar, degdisik aldehitler ve glisin
ile Schiff bazlarini sentezleyip, bunlarin metal komplekslerini yapmiglardir. Glisin ve
benzaldehitin Schiff bazi tlrevleri ve bunlarin metal ligant kompleksleri daha 6nce galisiimistir
ve yapllari karakterize edilmigstir [3].

Bu calismanin amaci; organik, anorganik ve analitik kimyada buyuk dneme sahip olan
ve gln gectikge daha fazla ¢alisma alani bulan bazi Schiff bazi ligantlari ve bunlarin bazi gecis
metalleri ile komplekslerini sentezleyip, yapilarini aydinlatmaya galismaktir. Elde edilecek olan
Schiff bazlarinin metal komplekslerinin silan monolayerlerine [4] ve altin ylizeylerine
immobilizasyonu da incelenebilir [5]. Bu amagla glisinin, bezaldehit ve asetaldehitle yaptiklari
Schiff bazlarini sentezlenip, bunlarin Cu(ll) ve Ni(ll) ile kompleksleri yapildi. Elde edilen
komplekslerin fiziksel 6zelliklerine ve degisik spektrofotometrik verilerine bakilarak yapilari
aydinlatildi.

Materyal ve Metot

Kullanilan Kimyasal Maddeler ve Teknikler

Calismada kullanilan maddeler Merck, Fluka ve Riedel'ten temin edilmistir. Kullanilan
bazi reaktiflerde laboratuvar sartlarinda sentezlendi. Perkin Elmer 1600 series FT-IR
spektrofotometresi kullanildi. 'H-NMR ve elemental analiz dlcimleri TUBITAK-ATAL’da
yaptirildi. Komplekslerin manyetik duyarliliklari Sheerwood Scientific MX1 Gouy Magnetic
Susceptibility cihazi ile 6l¢ild.

Potasyum fenilglisinat (L1)

1.50 g (20 mmol) glisin (aminoasetikasit) 50 ml etanolde ¢6zuldl ve Uzerine 1,12 g (20
mmol) KOH kati halde eklendi. Oda sicakhdinda manyetik karistirici ile 1 saat karistirilip,
suzuldl. Renksiz ¢ozelti Gzerine 2,12 g (20 mmol) benzaldehitin 50 ml etanoldeki ¢ozeltisi
damla damla ilave edildi. Oda sicakliginda 1 saat karistirildi. Olusan ¢okelek stzuldld, %95’lik
alkol ile yikanip ve vakumlu desikatdrde kurutularak Grtin (L1) elde edildi.

@CHO + NH,CH,cooH — KOH _ CH=N-CH,—COOK . H,0
Ethanol, h

Potasyum asetilglisinat (L2)

1.50 g (20 mmol) glisin (aminoasetikasit) 50 ml etanolde ¢6zuldl ve Uzerine 1,12 g (20
mmol) KOH kati halde eklendi. Oda sicakliginda manyetik karistirici ile 1 saat karistirilip,
suzildld. Renksiz ¢ozelti Gzerine 0.88 g (20 mmol) asetaldehitin 50 ml etanoldeki ¢dzeltisi damla
damla ilave edildi. Oda sicakhiginda 1 saat karistirildi. Olugsan ¢okelek stzuldl, %95’lik alkol ile
yikanip ve vakumlu desikatdrde kurutularak uriin (L2) elde edildi.

H3C—CHO + NH,CH,cOooH — KO . CHe=N-CH,~COOK . H,0

Ethanol, h
L1 ve L2 ‘nin Ni(ll) ve Cu(ll) ile Kompleksleri
2.378 g (10 mmol) NiCl,.6H,0, 1.705 g (10 mmol) CuCl,.2H,O metal tuzlarinin 60 mL
etanoldeki ¢ozeltisine 20 mmol L1, L2 bilesigi 1:2 oraninda ilave edildi. Karisim oda sicakhgdinda
manyetik karigtirici ile 2 saat karistirildi. Hacim 10 mL oluncaya kadar 65-70°C'deki su
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banyosunda buharlastirildi. Olusan ¢okelek Uzerine su eklenip, karisim suzildi. Cokelek eter
ve %95'lik etanol ile yikandi. Vakumlu desikatérde kurutuldu
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O

Ny (10),
/ \N =CH—R
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n =2 Cu(ll), n = 6 Ni(ll)

M = Ni(Il) » Cu(Il)

R—CH=N

Sonug ve Tartisma

Bu calismada c¢ikis maddesi olarak, benzaldehit ve asetaldehit kullaniimistir. Bu
aldehitleri, potasyum tuzuna cevirdikten sonra glisin ilavesiyle, literatlir de oldugu gibi Schiff
bazlarina dénusturilmastir [3,6]. Bu yontemle elde edilen ligantlarin (L1, L2) verimleri yaklasik
olarak % 70-80 arasinda olmustur. Elde edilen ligantlar potasyum tuzu halinde elde edildiginden
erime noktalari 300 °C nin (zerindedir.. Bu ligantlarin fiziksel ozellikleri tespit edilmig, IR
spektrumlari ve "H-NMR spektrumlari alinmistir. Elementel analiz sonuglari (Tablo | ), 1625-
1630 cm™ deki CH=N bagi, 1585-1590 cm™ deki COOQy,), karakteristik IR pikleri ile (Tablo ),
8.30-8.25 ppm deki CH=N, 4.25-4.35 ppm deki CH, karakteristik 'H-NMR pikleri ligantlarin
yapilarini dogrulamaktadir (Tablo IlI).

Tablo I. Ligantlarin ve komplekslerinin bazi fiziksel 6zellikleri ve elemental analiz sonuglari.

Bilesik | Formiilleri Renk e.n.(°C) (})Ze;rim IC-I:esapIanan IgBqunan) :{lo
br | SoMoNOSK | Beyaz | >300 | %7 ?fé?gs) ?4?265) ?5?55)
Lz |CAMNOK | Bevaz | >300 | %78 ???i ?(?3) (54.1708) ?é?514)

CuL; | C1gHxN,06Cu | Mavi > 300 %66 (55110103) ?57027) ?66715)
NiLr | CraFleoliaOual | Yest >300 | %80 ?24?14 0) ?é(.)e??) (55(.6988)
Cule | Colhellz0sCu | Mav >300 | %o ?321-9958) ?5'?540) ?9.3153)
Niba | Coftz0uli | Yesil | »300 | %60 (22%.157) ‘(sé?gz) (77'§??4)

Daha sonra bu ligantlari Cu(ll) ve Ni(ll) ile literatlire uygun olarak metal kompleksleri
sentezlenmistir [3,6]. Elde edilen komplekslerin renkleri, erime noktalari, manyetik duyarllik
degerleri, elemental analiz sonuglar, IR spektrumlari, L1 ve L2’nin Ni(ll) ile olan komplekslerinin
'H-NMR sonuclari hesaplamalar ile uyum igerisinde oldugunu gostermistir.

Komplekslerin erime noktalari 300 °C nin iizerindedir. L1'de 1630 cm™"de goriilen CH=N
piki CuL1’de 1615 cm™ e, NiL1'de ise 1620 cm™ ‘e kaymistir. Ayni sekilde L2’de 1590 cm™‘de
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gOrulen COO (as) Piki ile 1400 cm™’de g6rilen COO y pikleri, kompleks olusumu etkisi ile CuL2 de
1605 cm™ ile 1385 cm™ e, NiL2 de ise 1600 cm’ ve 1390 cm™ e kaymistir (Tablo II). Ligantlara
ait IR spektrumlarinin komplekslerde kismen de olsa kayma gdstermeleri ligantlarin metal ile
bag yapip kompleks olusturdugunu géstermektedir.

Tablo Il. Ligantlarin ve komplekslerin FT-IR (cm™) degerleri.

Bilesik v (OH) V(HC=N) V (COOps) vV (COOg)
L, 3330 1630 1585 1395
L, 3325 1625 1590 1400
CuL, 3320 1615 1592 1387
NiL, 3335 1620 1590 1380
CuL, 3330 1630 1605 1385
NiL, 3215 1615 1600 1390

Ayni sekilde L1 ve L2’ye ait "H-NMR sonuglari ile NiL1 ve NiL2’ye ait 'H-NMR sonuglari
karsilastinldiginda komplekslerin olustugu anlasiimaktadir. L1 ve L2’ ye ait olan 8.30 ve 8.25
ppm’deki CH=N pikleri NiL1 ve NiL2 de 8.75 ve 8.80 ppm e, yine L1 ve L2 deki 4.25 ve 4.35
ppm’deki CH,'ye ait pikler NiL1 ve NiL2 de 4.75 ve 4.80’e kaymistir. L1’deki CHrom) a ait pik ile
L2’deki CH3 e ait pikler de komplekslerde kaymaya ugramistir. Mononikleer Ni(ll) kompleksleri
kare diizlem alanda bir d® metali igin beklenildigi gibi diamanyetiktir [6,7,8]. Mononukleer Cu(ll)
komplekslerinin manyetik duyarliliklar yaklasik 1.64-1.68 B.M. dur. Bu bozulmus kare dizlem
Cu(ll) kompleksleri literatlr verileri ile uyum igerisindedir [9]. Elemental analiz, IR ve "H-NMR ve
manyetik duyarhlik olgiimlerinden monontkleer Cu(ll), Ni(ll) komplekslerinin kare dizlem ve
metal/ligant oraninin ise 1/2 yapida oldugu sonucuna variimistir.

Tablo lll. Ligantlarin ve komplekslerinin "H NMR analiz sonuclari.

Bilesikler Kimyasal Degisimler ( &, ppm )
L, 8.30 (CH=N, 1H, s) 4.25 (CHy, 2H, s)
L, 8.25 (CH=N, 1H, s) 4.35 (CHy, 2H, s), 0.95 (CHs, 3H, d)
NiL, 8.75 (CH=N, 2H, s) 4.75 (CHy, 4H, s)
NiL, 8.80 (CH=N, 2H, s) 4.80 (CHy, 4H,s), 1.00 (CHs3, 6H, d)
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