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Abstract

In this study, thiadiazole type heterocyclic compounds were obtained from the reactions of
2-amino-1,3,4-thiadiazole with 3-nitrophytalic anhydride, cis-1,2,3,6-terahydrophytalic anhydride and
1,8-naphtalic anhydride. On the other hand, from the reaction of 2-amino-1,3,4-thiadiazole with
cis-hexahydrophytalic anhydride, diamide derivative was obtained.

In the second part of the study, from the reaction of 2-amino-1,3,4-thiadiazole with succinic anhydride, a
monoamide  compound was obtained. Then, 2-amino-1,3,4-thiadiazole were reacted with
2,5-dimethoxytetrahydrofuran, 2-(1-pirrolyl)-5-nitrothiazol was synthesized.

As a result, structures of these new biological active compounds were characterized by main of

combustion analyses, IR, UV and *H NMR spectral methods and synthesis mechanisms were explained.
Keywords: 2-amino-1,3,4-thiadiazole, 3-nitrophytalic anhydride, cis-1,2,3,6-terahydrophytalic
anhydride, 1,8-naphtalic anhydride.

Giris

Bu calismada, 2-amino-l,3,4-tiyadiazol (1) ve/veya 2-amino-5-nitrotiyazol (2)' un
3-nitroftalik  anhidrid,  cis-I,2,3,6-tetrahidroftalik ~ anhidrid,  1,8-naftilik  anhidrid,
cis-hekzahidroftalik  anhidrid,  suksinik  anhidrid ve  suksindialdehid esdegeri
2,5-dimetoksitetrahidrofuran ile reaksiyonlar: incelenmistir.

1 bilesiginin bazi tirevlerinin biyolojik aktivite gosterdigi bilinmektedir [1-7]. 1
bilesiginin 5-alkil tiirevleri olan 3 tipi bilesiklerden baslanarak yapilan iki ayr1 ¢alismada,
antibakteriyal aktivite gosteren 4a tipi sulfametiltiyazol ve 4b tipi sulfaetiltiyazol bilesikleri
elde edilmistir [8, 9]. Yakin zamanlarda yapilan benzer bir ¢alismada ise, bazi sulfonamid
tirevleri sentezlenmis ve biyolojik aktiviteleri incelenmistir [10]. Ayni yillarda yapilan bir
diger calismada, 1 ve 3 bilesiklerinin metoksikarbonil izotiyosyanat ile reaksiyonundan bir
tiyoiire tiirevi olan 6 bilesigi elde edilmis ve antibakteriyal aktivite gosterdikleri rapor edilmistir
[11]. 1 bilesiginin N-fenilkloroasetamid ve bir syanohidrin ile reaksiyonlari da incelenmis ve

ele gegcen amid tipi 7 ve 8 bilesiklerinin aktimikrobiyal 6zellikleri arastirilmustir [12].
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1 Tipi bilesiklerin biyolojik aktivite gostermesi bu tip bilesiklere olan ilgiyi artirmistir.
Bu calismada, 1 bilesiginin 3-nitroftalik anhidrid, cis-1,2,3,6-tetrahidroftalik anhidrid ve
1,8-naftilik anhidrid ile reaksiyonundan sirasiyla 2-(3-nitroftalimido)-1,3,4-tiyadiazol (8),
2-(cis-1,2,3,6-tetrahidroftalimido)-I,3,4-tiyadiazol (9) ve 2-(1,8-naftilimido)-l,3,4-tiyadiazol
(10) bilesikleri elde edilmistir (Denklem 1-3). Ancak 1 tipi bilesiklerin cis-hekzahidroftalik
anhidrid ile reaksiyonundan 2-(cis-hekza hidroftalimido)-1,3,4-tiyadiazol bilesigi beklenirken
bu reaksiyon N,N' baglanmasi seklinde gereklesmis ve N,N'-Di-(1,3,4-tiyadiazol-2-il)-cis
hekzahidroftaldiamid (11) bilesiginin sentezi gergeklesmistir (Denklem 4).
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Ayrica, 2 bilesiginin suksindialdehid esdegeri 2,5-dimetoksitetrahidrofuran ile
reaksiyonundan 2-(1-pirrolil)-5-nitrotiyazol (12) bilesigi sentezlenmistir (Denklem 5). Diger
yandan 2 bilesiginin suksinik anhidrid ile reaksiyonundan 13 tipi bilesik olusumu beklenirken
reaksiyon 14 tipi N-(5-nitro-tiyazol-2-il)-suksinik asid monoamid olusumu ile sonuglanmigtir
(Denklem 6).
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Elde edilen 8, 9, 10, 11, 12 ve 14 tipi bilesiklerin yap: aydinlatmalari, elementel analiz,
'H NMR, IR ve UV gibi spektroskopik yantemler kullanilarak yapilmistir.

Deneysel Calismalar ve Bulgular

1 ve 2 bilesikleri (0.01 mol) yiikseltme borusu igeren yuvarlak dipli bir balonda,
3-nitroftalik  anhidrid,  cis-l,2,3,6-tetrahidroftalik ~ anhidrid,  1,8-naftilik  anhidrid,
cis-hekzahidroftalik anhidrid, 2,5-dimetoksitetrahidroforan ve suksinik anhidrid (0.01 mol) ile
yiiksek sicaklikta (170-200 °C) kuru kuruya 1sitilmistir. Reaksiyon sonunda olusan kati madde
uygun bir ¢oziictide kristallendirilerek saflastirildi.

Sentezlenen yeni ve orijinal bilesiklerin erime noktalar1 Electrothermal dijital erime
cihazinda tayin edilmisti. 'H NMR spektrumlar: Varian 60A spektrofotometresinde, IR
spektrumlar1 ise KBr tabletleri halinde Shimadzu-408 infrared spektrometresinde alinmistir.
Ultraviyole absorbsiyon spektrumlari Shimadzu-1201 UV-VIS spektrofotometresinde 10 mm.
kuvars hiicreler kullanilarak alinmis olup 200-400 nm. boélgesinde c¢alisilmistir. Tim UV
spektrumlar: % 95'lik etanol icinde 10-10 M ¢ozeltileri halinde alinmustir. Mikroanalizler ise
Carlo Erba 1106 elementel analiz cihazinda tayin ettirilmistir.

Sentezlenen bilesikler icin deneysel veriler Tablo I'de , IR verileri Tablo 2'de, 'HNMR
(DMSO-dg) verileri Tablo 3'te ve UV verileri Tablo 4'de verilmistir.
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Tablo 1. Sentezlenen Bilesiklere iliskin Deneysel Veriler

Bilesik E.n.  Verim Kapah Elementel Analiz

No (°C) (%) Formiil

8 295 63.30  CjoHsN,O4S  Hesaplanan: C:43.48;H:1.46;N:20.28
Bulunan: C:42.97;H:2.31;N:21.02

9 145  48.18  CyoHgN30,S  Hesaplanan: C:51.05;H:3.86;N:17.86
Bulunan: C:50.54;H:3.87;N: 17.40

10 212 76.86 C14H7N30,S  Hesaplanan: C:59.78;H:2.51;N: 14.94
Bulunan: C:59.77;H:2.46;N:14.21

11 158 63.30 Ci2H14N60,S,  Hesaplanan: C:42.59;H:4.17;N:24.83
Bulunan: C:42.50;H:4.24;N:24.12

12 136 71.62 C7Hs5N30,S Hesaplanan: C:43.70;H:2.58;N:21.53
Bulunan: C:43.37;H:2.51;N:21.53

14 232 61.22 C/H7N3OsS  Hesaplanan: C:34.29;H:2.88;N:17.14
Bulunan: C:33.53;H:2.83;N:16.86

Tablo 2. Sentezlenen Bilesiklere iliskin IR Verileri (KBr, cm™)

Bilesik NH ve OH C=0 C=N
No
8 - 1670 1615
9 - 1722 1470
10 - 1710, 1685 1590
11 3145, 3070, 2900 1688 1550
12 - - 1520, 1485
14 3150, 3100, 2950 1688, 1655 1555
Tablo 3. Sentezlenen Bilesiklere Iligkin *H NMR Verileri
Bilesik No (CHy)4 (CHy), 2CH Aromatik H NH ve OH
8 - - 9.22 (s, 1H) -
7.60 (m, 3H)
9 - 260 (s,4H)  3.40(s,2H) 9.50 (s, 1H) -
10 - - - 7.90 (t, 2H) -
8.40 (d, 4H)
11 0.90-2.30 - 2.98 9.00 (s, 2H) 12.44
(m, 8H) (m,2H) (s, 2H)
12 - - - 6.40 (t, 2H) -
7.52 (t, 2H)
8.52 (s, IH)
14 - 2.76 (s, 4H) - 8.50 (s, 4H)  12.20 (s, IH)
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Tablo 4. Sentezlenen Bilesiklere iliskin UV Verileri

Bilesik No Amax (nm) >
8 303.5, 263.0, 217.0 9360, 11200, 20000
9 245.0, 205.0 1860, 2020
10 337.0, 326.5, 230.0 7898, 8240, 28000
11 209.0 11400
12 357.5, 2325, 207.5 8860, 5020, 6510
14 341.5, 236.5, 205.5 7690, 4520, 567.5
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