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ÖZET 
 

Yüksek Lisans Tezi 
 

HEKZAKLOROSÝKLOTRÝFOSFAZEN ÝLE 1-FORMÝL-2-NAFTOLÜN K2CO3 

VARLIÐINDAKÝ TEPKÝMESÝNDEN ORGANOSÝKLOTRÝFOSFAZEN SENTEZÝ VE 
FOTOFÝZÝKSEL ÖZELLÝKLERÝN BELÝRLENMESÝ 

 
Burcu TAÞ 

 
Harran Üniversitesi 

Fen Bilimleri Enstitüsü 
Kimya Anabilim Dalý 

 
Danýþman: Doç. Dr. Fatih ASLAN 

Yýl: 2014, Sayfa: 17 
 
Hekzaklorosiklotrifosfazen[(NPCl2)3](1) ile 1-formil-2-naftolün tepkimesi K2CO3 varlýðýnda oda 
þartlarýnda asetonitril çözücüsünde gerçekleþtirildi. Bu tepkimeden hekza(1-formil-2-
naftoksi)siklotrifosfazen(2) %12 verimde elde edildi. Verimin düþük olmasýnýn nedeninin teknik 
saflýkta olan 1-formil-2-naftolün safsýzlýk içermesindendir. Teknik saflýkta olan 1-formil-2-naftol 
saflaþtýrma iþlemi uygulandýðýnda daha yüksek verimde hekza(1-formil-2-naftoksi)siklotrifosfazen 
elde edilecektir. Tepkimede Ar veya N2 gazý kullanýlmadý. Bileþik 2’nin yapýsý NMR(1H, 31P), IR 
ve elementel analiz yöntemleri ile belirlendi. Analiz sonuçlarý bileþik için önerilen yapýyý 
desteklemektedir. Bileþik 2’nin fotofiziksel özellikleri oda þartlarýnda THF çözeltisinde incelendi. 
Bileþik 2 311 nm de emisyon pik verdiðinden dolayý floresan özelliðe sahiptir.  
 
 
ANAHTAR KELÝMELER: Siklotrtifosfazen, organofosfazen, hekzaklorosiklotrifosfazen, floresan  
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ABSTRACT 
 

MSc Thesis 
 

 
SYNTHESIS, AND PHOTOPHYSICAL PROPERTIES DETERMINATION OF 

ORGANOCYCLOTRIPHOSPHAZENE FROM THE REACTIONF OF 
HEXACHLOROCYCLOTRIPHOSPHAZENE WITH 1-FORMYL-2-NAPHTHOL 

 IN THE PRESENCE OF K2CO3 
 

Burcu TAÞ 
 

 
Harran University 

Graduate School of Natural and Applied Sciences  
Department of Chemistry 

 
Supervisor: Assoc. Prof. Dr. Fatih ASLAN 

Year: 2014, Page: 17 
 
Hexachlorocyclotriphosphazene[(NPCl2)3](I) were reacted with 1-formyl-2-naphthol in the presence 
of K2CO3 in room conditions .in acetonitrile solvent. In these reaction, hexa(1-formyl-2-
naphthoxy)cyclotriphosphazene (2) was obtained at 12% yield. We think that compound 2 was 
obtained at low yield because of the use of impure 1-formyl-2-naphthol. When 1-formyl-2-naphthol 
was used after purification, compound 2 can be obtained in high yield. The reaction was not 
performed under Ar or N2 gas atmosphere. The structures of the compound 2 were determined by IR 
and NMR spectroscopy. The results of analysis support the proposed structure. Photophysical 
properties of compound 2 were investigated in THF solution at room conditions. Compound 2 has 
fluorescent properties because compound 2 given emission peak at 311 nm. 
 
 
 
KEY WORDS:  Cyclotriphosphazenes, organophosphazene, hexachlorocyclotriphosphazene,  
                         fluorescence. 
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1. GÝRÝÞ 

 

Periyodik tabloda VA grubu elementlerinden olan azot ve fosfor atomlarýnýn 

oluþturduðu fosfazenler (-)3P=N- kimyasal yapýya sahiptir (Gleria ve ark., 2001). 

Lineer, halkalý ve poli olmak üzere üç farklý kimyasal yapýsý vardýr (Þekil 1.1). 

Fosfazen fosforuna halojenler, çok çeþitli organik nükleofiller veya organometalik 

bileþikler baðlanmaktadýr (Allen, 1994). 

 

      

 R3P=NR P N

R

R n

P N

R

R n
(1)

(2) (3)
n:3, 4, .. n:15000

R: F, Cl, Br, RO-, ArO-, RNH-, ArNH-, R-, Ar-
 

Þekil 1.1. Fosfazen bileþik gruplarýnýn yapýsý 

 

Fosfazen türlerinde –[-N=PR2-]-‘nin tekrarlanma sayýsý farklýdýr. 

Lineerlerde tekrarlayan birim sayýnýn bir ile altý arasýnda olduðu yapýlar 

bilinmektedir. Halkalý yapýlarda ise bu sayý 40 kadar oluþabileceði belirtilmiþtir 

(Allen, 1994). Tekrarlayan birimin 15000 olduðu bileþikler polifosfazenlerdir. Lineer 

fosfazenler açýk ortamda hemen bozunan ve en az çalýþma yapýlan bileþik türüdür. 

Sentezi, izolasyonu ve çalýþmasý genellikle zor olan bileþiklerdir. Fakat az da olsa 

çalýþma yapýlmýþtýr (Aslan ve ark., 2003). En çok bilinen ve ticari olarak mevcut 

halkalý trimer [(NPCl2)3] ve tetramer [(NPCl2)4] fosfazenler organik çözücülerde 

çözünebilen ve açýk havada bozunmayan beyaz kristal katýlardýr. Polifosfazenler 

atmosferik oksijen ve neme karþý kararlý, elastomerik ve termoplastik yapýlardýr 

(Allcock, 1972). 

 

Fosfazen kimyasýna giriþ, Liebnig ve Wöhler NH4Cl ile PCl5 arasýndaki 

reaksiyonda yapýsýný aydýnlatamadýklarý ve az miktarda ürün elde ettikleri yýl 

olan 1834’te baþlamaktadýr. 1864’te Gladstone ve Holmes bileþiðin (NPCl3)2 
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formülünde olduðunu, 1895 yýlýnda da Stokes halkalý yapý olduðunu bulmuþtur. 

Bu yýllardan günümüze kadar fosfazen kimyasý üzerinde detaylý olarak 

araþtýrmalar yapýlmýþtýr. Tarihsel olarak, fosfazen kimyasýndaki geliþmeler üç 

döneme ayrýlýr (Allcock ve ark., 1987). 1800 den 1940 kadar olan ilk dönemde, 

halofosfazenlerin sentezi ve hidroliz reaksiyonlarý geliþtirilmiþtir. 1950 de baþlayan 

ve 1970 li yýllarýn öncesine kadar devam eden ikinci dönemde, halkalý fosfazenlerin 

organik gruplarla reaksiyonlarý incelenmiþtir. Bu çalýþmalarýn çoðu (NPCl2)3 ve 

(NPCl2)4 gibi klorosiklofosfazenlerin basit alkoksitler, ariloksitler, primer veya 

sekonder aminler gibi organik bileþiklerle nukleofilik yer deðiþtirme reaksiyonlarý 

etrafýnda olmuþtur. Üçüncü dönem olan 1970 ten bugüne kadar ki zamanda, NMR 

spektroskopisi ve X-ýþýný difraksiyonuyla fosfazenlerin yapýsý detaylý olarak 

incelemesi, yüksek molekül aðýrlýklý polimer kimyasýnýn geliþimi ve fosfazenlerin 

organometalik kimyasýnýn incelemesi yapýldýðý dönemdir. Özellikle son yýllarda 

kullaným alanýna uygun polifosfazen sentezi üzerinde çalýþmalar yoðunlaþmýþtýr. 

Týpta, yanmayý geciktiren veya önleyen malzeme yapýmýnda ve mikrolitografi gibi 

geniþ uygulama alanlarý olan polifosfazenler üzerine çalýþmalarýn odaklanmasýna 

neden olmaktadýr. Çünkü polifosfazenler; katý halde modern teknolojide yaygýn 

kullanýlan fiberler, filmler, camlar ve elastomerler oluþturur, makromoleküler 

biyomedikal maddeler, kemoterapetik ajanlar, enzimler veya geçiþ metal 

katalizörlerin immobilizasyon taþýyýcýlarý olarak, katý elektrotlar ve elektronik 

kondüktör olarak iþlev yapabilmektedir (Allcock ve ark., 1987). 

 

 Bu çalýþmada, hekzaklorosiklotrifosfazen ile 1-formil-2-naftolün 

tepkimesinden yeni organosiklotrifosfazen bileþiði elde edildi. Bu tepkimede 

hekza(1-formil-2-nafatoksi)siklotrifosfazen %12 verimle elde edildi. Bileþiðin 

spektroskopik analiz sonuçlarý önerilen yapýya uygundur.  
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2. ÖNCEKÝ ÇALIÞMALAR 
 

 Halofosfazenler ile organik nükleofillerin tepkimelerinden organofosfazenler 

sentezlenmektedir. Bugüne kadar 10.000 üzerinde halkalý ve lineer farklý 

organofosfazen sentezlendiði tahmin edilmektedir. Bu organofosfazenler içerisinde 

formil, imin ve oksim gibi gruplar taþýyan organofosfazenlerin sayýsý oldukça 

azdýr. Çalýþma konumuz olan organofosfazenlerin sentezinin hemen hemen 

hepsinde Ar veya N2 gazý kullanýlmýþtýr. Bazý çalýþmalarda tepkimeler sýcakta 

gerçekleþtirilmiþtir. 

 

2.1. Halofosfazenler ile Fenollerin Tepkime Mekanizmasý 
 

 Halofosfazenler ile fenollerin tepkimesi iki metottan biriyle 

gerçekleþtirilmektedir. Birinci metotta, önce fenolün metalik sodyumla tuzu 

hazýrlanýr daha sonra halofosfazenle tepkimesi gerçekleþtirilir. Bu tepkime 

neticesinde organofosfazen ve NaCl oluþmaktadýr. Yer deðiþtirmede fenolat 

nükleofilik olarak davranmaktadýr. 

R OH + Na
+ THF

R O Na

P

N

N

P

P

N

Cl

Cl

Cl

Cl

Cl Cl

+ R O Na P

N

N

P

P

N

O

O

O

O

O O

R

R

R

R

R

R

 
Þekil 2.1. Halofosfazen ile sodyum fenolatlarýn tepkimesi 

 

Ýkinci metotta, halofosfazen ile fenolün 1A grubunun karbonatlarý veya 

trietilamin gibi bazlardan birinin varlýðýnda gerçekleþtirilen tepkimedir. Bu 

tepkimede birinci gibi önce fenolat tuzlarý oluþumu daha sonra yer deðiþtirme 

gerçekleþmektedir. Bu tepkimede kullanýlan bazýn HCl tutucu görevi yaptýðý bazý 
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araþtýrmacýlar tarafýndan iddia edilmektedir. Bu görüþe göre nükleofil fenol 

olmaktadýr. Bu halde tepkimede oluþan organofosfazenin verimine bazýn etkisinin 

olmamasý gerekir. Eðer tepkime fenolle halofosfazenin tepkimesinden HCl oluþumu 

ve oluþan HCl baz ile tutulmasý þeklinde olsa idi birinci metotta fenolun tuzunun 

hazýrlanmasýna ve ikinci metotta baz ilave edilmesine gerek kalmazdý. Gerçekte 

tepkime fenolat anyonu üzerinden gerçekleþmektedir. Zaten nükleofil fenol deðil 

fenolat anyonudur. Her iki tepkimede de yer deðiþtirme fenolat anyonu üzerinden 

gerçekleþmektedir.  

P

N

N

P

P

N

Cl

Cl

Cl

Cl

Cl Cl

+
P

N

N

P

P

N

O

O

O

O

O O

R

R

R

R

R

R

R OH+ K2CO3

THF

-KCl
66

P

N

N

P

P

N

Cl

Cl

Cl

Cl

Cl Cl

+
P

N

N

P

P

N

O

O

O

O

O O

R

R

R

R

R

R

R OH+ (C2H5)3N
THF

66

 
Þekil 2.2. Halofosfazen ile fenolün baz varlýðýndaki tepkime denklemi 

 

2.2. Formil Taþýyan Fenollerle Halofosfazenlerin Tepkimleri  
 

 Formil taþýyan organofosfazenler hekzaklorosiklotrifosfazen ile 4-

hidroksibenzaldehit, 2-hidroksibenzaldehit, sodyum 4-formil-3-metoksifenolat, 4-

hidroksi-3-metoksibenzaldehit, 2-hidroksi-4-metoksibenzaldehit, 5-bromo-2-

formilbenzaldehit ve 5-klor-2-formilbenzaldehidin tepkimelerinden türetilmiþtir. 

Yapýlan çalýþmalarda her iki metot da kullanýlmýþtýr. Fakat daha fazla ikinci metot 

kullanýlmýþtýr. Bu çalýþmalarýn tamamý havasýz ortamda gerçekleþtirilmiþtir. Bu 

tez çalýþmasýnda sentezlediðimiz bileþik daha önce türetilmemiþtir. 

 

 Carriedo ve arkadaþlarý hekzaklorosiklotrifosfazen ile 4-

hidroksibenzaldehidin THF çözücüsünde K2CO3 varlýðýnda sýcaktaki tepkimeden 



2. ÖNCEKÝ ÇALIÞMALAR                                                  Burcu TAÞ 

 

 5 

%91 verimle hekza(4-formil-fenoksi)siklotrifosfazen elde etmiþlerdir (Þekil 2.3). Bu 

tepkimede 4-hidroksibenzaldehit N3P3Cl6 ýn 6 mol katý, K2CO3 N3P3Cl6 ýn 14,4 mol 

katý kullanýlmýþtýr (Carriedo ve ark., 1996). Çil ve arkadaþlarý ayný bileþiði 4-

hidroksibenzaldehit N3P3Cl6 ýn 6,07 mol katý, K2CO3 N3P3Cl6 ýn 12,16 mol katý 

kullandýklarýnda oda sýcaklýðýnda %92 verimle elde etmiþlerdir (Çil ve ark., 

2006). Her iki çalýþmada tepkime havasýz ortamda 48 saat devam ettirilmiþtir. 

P

N

N

P

P

N

Cl

Cl

Cl

Cl

Cl Cl

+

OH

O

P

N

N

P

P

N

O

O

O

O

O
O

O
O

O

O
O

O
6

1.44 mmol
8.64 mmol

%91

asetonitril

Sicakta; 12 saat
+ 6 K

2
CO3

20.74 mmol

1 mmol 6  mmol 14.4 mmol

 
Þekil 2.3. Hekza(4-formil-fenoksi)siklotrifosfazenin sentez tepkimesi 

 
Tümer ve arkadaþlarý hekzaklorosiklotrifosfazen ile 4-hidroksi-3-

metoksibenzaldehidin asetonitril çözücüsünde K2CO3 varlýðýnda 48 saatlik 

sýcaktaki tepkimeden %74 verimle hekza(4-formil-2-metoksifenoksi)siklotrifosfazen 

elde etmiþlerdir (Tümer ve ark., 2008). Bu tepkimede 4-hidroksi-3-

metoksibenzaldehit N3P3Cl6 ýn 6 mol katý, K2CO3 N3P3Cl6 ýn 21,75 mol katý 

kullanýlmýþtýr. Tepkime havasýz ortamda gerçekleþtirilmiþtir. 
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P

N

N

P

P

N

Cl

Cl

Cl

Cl

Cl Cl

+

OHH3CO

O

+ K2CO3

P

N

N

P

P

N

O

O

O

O

O
OH3CO

O

H3CO

O

H3CO

O

H3CO

O

OCH3

O

OCH3

O
6 6

4 mmol
24 mmol

87 mmol

%74; 3.08 g; 2.95 mmol

Asetonitril

Sicakta
-6KCl

-6KHCO3

1 mmol 6 mmol 21.75 mmol

0.74 mmol
 

Þekil 2.4. Hekza(2-metoksi-4-formil-fenoksi)siklotrifosfazenin sentez tepkimesi 
 

Yuan ve arkadaþlarý, hekza(4-formil-fenoksi)siklotrifosfazen bileþiðini 

hezaklorosiklotrifosfazen ile sodyum 4-formilfenolatýn THF de sýcakta 48 saat süren 

tepkimesinden %88 verimle elde etmiþlerdir (Yuan ve ark., 2005). Bu tepkimede 

havasýz ortamda gerçekleþtirilmiþtir.  

P

N

N

P

P

N

Cl

Cl

Cl

Cl

Cl Cl

+

ONa

O

P

N

N

P

P

N

O

O

O

O

O
O

O

O

O

O
O

O

6

10 mmol
90 mmol

%88

1 mmol 9  mmol

OH

O

+ NaH ONa

O

THF

THF

Sicakta; 48 saat

 
Þekil 2.5. Hekza(4-formil-fenoksi)siklotrifosfazenin sodyum fenolattan sentez tepkimesi 

 

2.3. Ýmin Taþýyan Organofosfazenler 

 

 Aminler ile aldehit veya ketonlarýn asit katalizörlüðündeki tepkimesinden    

 -HC=N- yapýsýnda imin bileþikleri türetilir. Bu tür bileþiklere Schiff bazýda 

denir. Aromatik aldehit ve aromatik aminlerden türetilen imin bileþikleri daha 

kararlýdýr.  
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 Formil taþýyan organofosfazen ile primer aminlerin tepkimelerinden imin 

taþýyan organofosfazenlerin sentezi ile ilgili az sayýda olsa da çalýþma vardýr. Bu 

çalýþmalarda, formil taþýyan organofosfazen olarak hekza(4-foril-

fenoksi)siklotrifosfazen, hekza(2-formil-fenoksi)siklotrifosfazen, hekza(4-bromo-2-

formil-fenoksi)siklotrifosfazen, hekza(4-kloro-2-formil-fenoksi)siklotrifosfazen, 

hekza(4-amino-3-metil-fenoksi)siklotrifosfazen, 1-{2-[1,3-di(oksitetratehilenoxy)-

3,5,5-tri(2-formil-feniloksi)siklotrifosfazen]oksietilamino}antraquinon ve 1,3-

oksitetraetiloksi)-1,3,5,5-tetra(2-formil-fenoksi)siklotrifosfazen kullanýlmýþtýr 

(Aslan ve ark., 2008).  
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3. MATERYAL ve YÖNTEM 

 

3.1.Materyal 
 

3.1.1. Kullanýlan Çözücüler ve Kimyasal Maddeler  
 

Bileþiklerin sentezinde ve saflaþtýrýlmasýnda kullanýlan asetonitril(Merck), 

etil alkol(Tekkim), diklorometan(Tekkim) ve aseton(Tekkim) çözücüleri saflaþtýrma 

iþlemi uygulanmadan kullanýldý. Tepkimede kullanýlan (NPCl2)3(%99, Aldrich) ve 

1-formil-2-naftol(Aldrich, teknik cins) satýn alýndý ve saflaþtýrma iþlemi 

uygulanmadan kullanýldý.  

 

Hekza(1-formil-2-tafatoksi)siklotrifosfazen literatürde belirtildiði yöntemle 

sentezledi (Aslan ve ark., 2008). Tepkime oda sýcaklýðýnda ve oda atmosferinde 

gerçekleþtirildi. 

 

3.1.2. Kullanýlan Cihazlar 
 

Sentezlenen bileþiklerin yapýlarýnýn analizi ve fotofiziksel özelliklerinin 

belirlenmesi için VNMRS-400 NMR, Perkin Elmer FTIR-ATR, Shimadzu Mini 

1240 UV-Vis. ve Shimadzu RF-1501 spektrofluoremetre cihazlarý kullanýldý. 

  

3.2.Yöntem 
 

3.2.1. Hekza(1-formil-2-naftoksi)siklotrifosfazenin(2) sentezi 

 

 250 ml tepkime balonundaki hezaklorosiklotrifosfazen (2 g; 5,75 mmol) ve 

K2CO3’ýn (9,54 g; 69,00 mmol) asetonitirildeki (150 ml) karýþýmýna 1-formil-2-

naftol (12 g; 69,00 mmol) ilave edildi. Tepkime oda sýcaklýðýnda 24 saat 

karýþtýrýldý. Bu süre sonunda çözücü uzaklaþtýrýldý. Karýþýma diklorometan (300 

ml) ilave edildi ve karýþým süzüldü. Süzüntünün çözücüsü 5 ml kalýncýya kadar 

uzaklaþtýrýldý. Bu çözelti 200 ml etil alkole yavaþ yavaþ ilave edilerek çöktürme 

iþlemi yapýldý. Bu çöktürme iþleminde somon renginde bir katý çöktü. Katý kýsým 
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süzülerek ayrýldý. Somon rengindeki katý n-hekzanda yýkandý ve oda sýcaklýðýnda 

kurutuldu. Bileþik 2 0,80 g (%12) elde edildi. Bu katýnýn erime noktasý 225 ºC dir. 

 

3.2.2. Hekza(1-formil-2-naftoksi)siklotrifosfazenin(2) fotofiziksel analizi 

 

 Bileþikten 0,010 g alýndý ve 10 mL THF de çözüldü. Daha sonra bu 

çözeltiden 0,1 mL alýnarak THF çözücüsüyle 3 mL tamamlandý. Elde edilen son 

çözeltinde Ultraviyole ve görünür alan ve floresan analizleri gerçekleþtirildi. Bu 

çözeltinin konsantrasyonu 2,87x10-5 M veya 0,0287 mM dýr. 
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4. ARAÞTIRMA BULGULARI ve TARTIÞMA 
 

 

4.1. Hekzaklorosiklotrifosfazen(1) 
 

Reaksiyonu incelenen (NPCl2)3 (1) beyaz bir katý bileþiktir. Hazýr olarak 

satýn alýnan bileþik 1’in IR ve 31P-NMR spektrumlarý elde edildi ve spektrumlar 

Þekil 4.1 ve Þekil 4.2’de görülmektedir. 

P

N

N

P

P

N

Cl

Cl Cl

Cl

Cl Cl

 1
 

Þekil 4.1. Hekzaklorosiklotrifosfazenin (1) açýk yapýsý 

 

4400,0 4000 3000 2000 1500 1000 450,0

49,3

52

54

56

58

60

62

64

66

68

70

72

74

76

78

80

82

84

86

88

91,0

cm-1

%T 

235 7,99 131 2,81

1212,85

119 4,29

874 ,66

600 ,49

524 ,89

 

 
Þekil 4.2. 1 bileþiðinin IR spektrumu 

 
1 bileþiðinin IR spektrumunda 1213 ve 1194 cm-1de P=N, 873 cm-1de P-N-P, 

600 ve 524 cm-1 de P-Cl baðlarýna ait pikler görüldü. 
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Þekil 4.3. 1 bileþiðinin 31P NMR spektrumu 

 

1’in 31P NMR spektrumunda 21,2 ppm de tekli bir pik görüldü. Bu 

spektrumdan bileþik 1’de kimyasal çevresi bakýmýndan tek bir fosfor bulunduðu 

anlaþýldý. 

 

4.2. Hekza(1-formil-2-naftoksi)siklotrifosfazen (2) 
 

Bileþik 2 hekzaklorosiklotrifosfazen ile 1-formil-2-naftolün asetonitril 

çözücüsünde K2CO3 varlýðýndaki tepkimesinden elde edildi. Bileþik 2 %12 verimle 

edildi. Literatürde hekzaklorosiklotrifosfazen ile formil taþýyan fenollerin 

tepkimesinden organofosfazenler %70 ile %90 arasýndaki bir verimle elde edilmiþtir 

(Carriedo, 1996; Aslan ve ark., 2008). Bileþik 2 sentezinde kullandýðýmýz 1-formil-

2-naftol saflýðý teknik seviyededir. 1-formil-2-naftol hiçbir firmada saf olarak 

bulunmamakta yalnýz teknik olarak satýlmaktadýr. Bu maddenin ince tabaka 

kromatografisiyle yaptýðýmýz incelmede hemen hemen eþit miktarda iki farklý 

madde olduðu anlaþýldý. Bileþik 2 daha yüksek verimde elde etmek için 1-formil-2-

naftol önce saflaþtýrýlmasý gerektiði düþünülmektedir. 

 

Bileþiðin yapýsý IR ve NMR spektroskopileriyle belirlendi. Elde edilen 

spektrumlar 1161,97 mol aðýrlýðýna sahip hekza(1-formil-2-

naftoksi)siklotrifosfazenin yapýyý desteklemektedir. Bileþiðin sentez tepkimesi Þekil 

4.4 de görülmektedir. Bileþiðin analizine ait deðerler Çizelge 4.1 de verilmiþtir. 
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Þekil 4.4. Bileþik 2’nin sentez tepkime denklemi 

 

Çizelge 4.1. Bileþik 2’nin IR ve NMR analiz deðerleri 

NMR Deðerleri (ppm)  
IR Deðerleri 

(cm-1) 1H 31P 
2850 (H-CO) 
1683 (HC=O) 

1206, 1184, 1155 
(P=N) 

685 (P-O-Aril) 

13,10 ppm (ekli zayýf, -
COOH) 

10.40 ppm (tekli þiddetli, 
-COH) 

8.90-6,50 ppm (Aril H) 

21,70 ppm (üçlü pik, zayýf) 
7,80 ppm (tekli pik, 

þiddetli) 
6,00 ppm (ikili pik, zayýf) 

 

4000,0 3600 3200 2800 2400 2000 1800 1600 1400 1200 1000 800 600 450,0
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88

90

92
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96

97,1

cm-1

%T 

168 3,27

158 5,62

150 9,13

145 7,19

143 5,11

136 8,12

134 1,26
125 3,81

120 6,58

118 3,92

115 4,56

106 0,38
103 9,07

101 4,16

985 ,21
906 ,20

873 ,47

848 ,61

802 ,57

773 ,79

745 ,29

709 ,68

688 ,62

669 ,73

604 ,80
575 ,09

565 ,34
553 ,87

527 ,74

502 ,29

487 ,73

 

 
Þekil 4.5. Bileþik 2’nin IR spektrumu 
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Bileþik 2’nin IR spektrumunda HC=O, P=N ve P-O-Ar baðlarýna ait pikler 

görülmekte ve bu piklere ait deðerler Çizelge 4.1 verildi. IR spektrumundaki önemli 

olan piklerden bileþiðin yapýsýnda formil gruplarýnýn olduðu, fosfazen yapýsýnýn 

mevcut olduðu ve fosfazen halkasýna naftol grubunun baðlandýðý anlaþýldý.  

 

 

Þekil 4.6. Bileþik 2’nin 1H NMR spektrumu 

 

2’nin 1H NMR spektrumunda formil ve aromatik proton pikleri görülmekte ve 

bu piklere ait deðerler Çizelge 4.1 de verildi. Bu analiz sonucuna göre, bileþiðin 

yapýsýnda 1-formil-2-naftoksi grubunun mevcut olduðu anlaþýldý. Spektrumdaki 

13,0 ppm deki zayýf tekli pikin karboksilik asit proton pikinden kaynaklanmaktadýr. 

Karboksilik asidin teknik saflýktaki 1-formil-2-naftoksi içerisinde 1-karboksiloksi-2-

naftol bileþiðinden kaynaklandýðý kanaatine varýldý. Tepkime esnasýnda formil 

grubunun karboksilik aside yükseltgenmesi söz konusu deðildir. 13,0 ppm deki zayýf 

pik 1-formil-2-naftoksideki -OH protonuna ait olduðu düþünülür ise bu pikin 

analizde çýkmamasý gerekir. Çünkü, bileþik 2 saflaþtýrýlmasýnda kullanýlan alkol 

ve aseton çözücülerinde bileþik 2 çöker iken 1-formil-2-naftol çözünmektedir. O 

halde 13,0 ppm deki pik 1-formil-2-naftolün -OH protonuna ait olmasý mümkün 

deðildir.  
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Þekil 4.7. Bileþik 2’nin 31P NMR spektrumu 

 

2’nin 31P NMR spektrumunda çok zayýf üçlü, çok þiddetli tekli ve çok zayýf 

ikili pikler görüldü ve bu piklere ait deðerler Çizelge 4.1 de verildi. Bu spektrumdan 

bileþik 2’nin içerisinde çok çok az miktarda safsýzlýk olduðu anlaþýldý. 

Spektrumlardaki zayýf þiddetlerdeki üçlü ve ikili pikler bir organofosfazene ait iken 

þiddetli tekli pik bileþik 2’ye aittir. Diðer analizler ile birlikte bu analiz sonucu da 

önerilen yapýyý desteklemektedir. 

 

4.3. Hekza(1-formil-2-naftoksi)siklotrifosfazenin(2) fotofiziksel analizi 
 
 Bileþik 2’nin fotofiziksel analizi oda sýcaklýðýnda THF çözeltisinde 

gerçekleþtirildi. Analiz deðerleri Çizelge 4.2 de verildi. Bileþiðin Ultraviyole ve 

görünür alan spektrumunda üç pik görüldü. Piklerden ikisi ultraviyole biri görünür 

bölgede çýktý. Piklerden ultraviyole bölgede çýkan pikler molar absorpsiyon 

katsayýsý 4000 olmasýndan dolayý π-π* elektronik geçiþine aittir. Görünür bölgede 

çýkan pikin molar absorpsiyon katsayýsý 90 olmasýndan dolayý n- π* elektronik 

geçiþine aittir. 
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 Bileþik 2 floresan analizinde emisyon piki cihaz tarafýndan tespit edildi. 

Spektrumda hem uyarýlma hem de emisyon pikleri ultraviyole bölgesinde görüldü. 

Uyarýlma ve emisyon pikleri arasýndaki kayma 28 nm dir.  

 

Çizelge 4.2. Bileþik 2’nin fotofiziksel analiz deðerleri 

Floresan Deðerleri  
Ultraviyole ve Görünür 

Alan deðerleri 
λ(nm)(logε) 

Uyarýlma 
(Ex, nm) 

Emisyon 
(Em, nm) 

Stokes 
Kayma 

Deðeri (nm) 
253(4,80), 312(4,40), 

539(1,96) 
283(7,52) 311(7,51) 28 
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5. SONUÇLAR ve ÖNERÝLER 
 

 Hekzaklorosiklotrifosfazen ile 1-formil-2-naftolün K2CO3 varlýðýndaki 

tepkimesinden de formil taþýyan organosiklotrifosfazen sentezlenmektedir. Bu 

tepkimede kullanýlan 1-formil-2-naftol bütün kimyasal satan firmalarda teknik 

saflýkta satýlmaktadýr. Bu saflýktaki 1-formil-2-naftol içerisinde baþka bir madde 

daha olduðu ince tabaka kromataografisiyle belirlendi. 1-formil-2-naftol satýn 

alýndýðý gibi kullanýldýðýndan hekza(1-formil-2-naftoksi)siklotrifosfazen(2) %12 

verimle elde edildi. Daha yüksek verimde organosiklotrifosfazen türetmek için 1-

formil-2-naftolün saflaþtýrýlmasý gerekmektedir.  

 

 Bileþik 2 oda þartlarýnda Ar veya N2 gazlarý kullanýlmadan sentezlendi. 

Literatürde organosiklotrifosfazenler Ar veya N2 ortamýnda ve birçoðu sýcakta elde 

edilmiþtir. Bileþik 2 sentezinde kullanýlan hekzaklorosiklotrifosfazen, 1-formil-2-

naftol ve oluþan bileþik hava þartlarýnda bozunmadýðýndan kullandýðýmýz 

yöntemle organosiklotrifosfazen türetilmesinde Ar veya N2 ortamýnýn 

kullanýlmasýna gerek yoktur. Fakat organosiklotrifosfazen sodyum fenolat veya 

Grignard gibi bileþiklerden türetilecek ise sodyum fenolat veya Grignard bileþikleri 

hava þartlarýnda bozunacaðýndan Ar veya N2 ortamýnýn kullanýlmasý 

gerekmektedir.  

 

 Hekza(1-formil-2-naftoksi)siklotrifosfazen(2) floresan özelliðe sahiptir. Fakat 

bileþiðin uyarýldýðý ve yaydýðý ýþýnlar ultraviyole bölgededir. Bileþiðin 

ultraviyole ve görünür alan spektrumunda görünür bölgede de elektronik geçiþe ait 

pik görüldü. 

 

 Hekza(1-formil-2-naftoksi)siklotrifosfazen(2) düþük verimde elde 

edildiðinden bu bileþikten imin taþýyan yeni organosiklotrifosfazenler türetilmedi.  
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