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TSIKLOHEKSANKARBON TURSUSUNUN XLORANHIDRIDININ AROMATIK
Di- VO FUNKSIONALOVOZLi MONOAMINLORLO ELEKTROFIL REAKSIYASININ
TODQIQI
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Aromatik di- va funksionalovazli monoaminlaorin tsikloheksankarbon tursusunun
xloranhidridi ilo asillosma reaksiyasi asasinda miivafiq karboksiamid birlosmalori va
onlarla yanast heterotsiklik birlasmalor: benzimidazol, diapezin va benzoksazol alinmisdir.
Acgar sozlor: karbon tursulari, xloranhidridlor, karboksiamid, benzimidazol, diapezin,
benzoksazol.

inhibitor va bioaktiv

Onco aparilmis todgiqat islorindo [1-4] korroziyasina qarsi

tsikloheks-3-en swast karbon tursularmin  xassoys malik olduglari miisyyan edilmisdir.

xloranhidridlori ilo  aromatik aminlorin Bu istigamotdo todqigat isini davam
reaksiyalar1 todqiq edilmisdir. Todqigat etdirorok, bu moqalodo asillogdirici reagent
noaticasindo muayyon edilmiisdir ki, kimi doymus tsikloheksankarbon tursusunun
reaksiyanin getmo istigamati vo alman xloranhidridi ilo aminlorin reaksiyasi todqiq

reaksiya mohsullarinin qurulusu xloranhidrid
vo amin birlosmolorinin  molekulunda olan
funksional  qruplarin  voziyyetindon  vo
tobiotindon asilidir. Bu sobabdon reaksiya
naticasindo mono-, diamid va heterotsiklik
birlosmolor alinir. Sintez olunmus maddslorin
bir ¢oxunun bitkilor ii¢clin stimulyator, metal

edilmigdir. Tsikloheksan karbon turisusu (2)
[5,6] tsulu ilo divinilin akril tursusu ilo
kondenslogsmo reaksiyasi osasinda alinan
tsikloheks-3-en karbon tursusunu (1) Ni
katalizatorunun istiraki ilo
hidrogenlosdirmokls [7] alinmisdir.
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Molum {sulla [8] tsikloheksankarbon

tursusuna xlorlasdiric1 reagentlo (PCls)  tosir
etmoklo  xloranhidridi  (3)  alunmusdir.
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Tsﬂdoheksankarbon tursusunun xloranhidridi
(3) ilo o-fenilendiaminin qarsiligli tosirindon
asagidaki reaksiya mohsullar1 alinmigdir.
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Reaksiya sxemindon goriindiiyli kimi,
xloranhidridin (3) o-fenilendiaminls reaksiyasi
naticasinds alinan monoamid birlogsmasi (4)
ilo yanast monoamidin (4) molekuldaxili
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Diapezin toromasi (8) diamid
birlosmasinin  enol-tautamer formaya (B)

kecmoasi vo molekuldaxili tsikllogsmasindon
almir.

tsikllogmosi naticasindo benzimidazol toromasi
(5) alhnir.

Xloranhidridin (3) m-fenilendiaminls qarsiligl
tosirindon mono-(6) vo diamid (7) birlogsmosi
ilo yanas1 oksadiapezin térelw_lmasida (8) alnir.
C| !

Lakin xloranhidridin (3) p-fenilendiaminlo
reaksiyasindan ancaq mono-(9) vo diamid
birlosmoaloari alinir.
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O-aminofenolun xloranhidridlo (3) reaksiyasi
naticasinds normal amid birlogsmasi (11) ilo
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Gorunduyu kimi, benzoksazol toromasi
(12) reaksiya soraitinde monoamidin enol-
tautamer formaya (C) kecmosi noticosindo
yiiksak ciximla alinir.

Yuxarida gostarilonlorden aydin olur ki,
reaksiyanin getmo istigamoti vo alinan

10
yanas1 molekuldaxili tsikllosma mohsulu olan
benzoksazol toromasi da (12 ) amalo golir.
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maddslorin  bioaktiv  xassasi  aromatik
tobiotindon vo vaziyyetindon asilidir.

Sintez edilmis maddoslorin torkib vao
qurulusu, onlarm fiziki-kimyovi sabitlorini
toyin etmoklo, IQ vo NMR spektroskopiya ilo

tostiq edilmisdir.

TOCRUBI HISSO

Sintez edilmis maddalorin IQ spektri
UR-20 spektrometrinde nazik tobagads, NMR
spektri  “‘Bruker-300” spektrometrinds (isci
tezliyi 300 Mhs), daxili standart -
heksametilensiloksan, kimyovi yerdoyismo -
skalada cokilmisdir. NTX petroleyin efiri, efir-

sirka tursusu sisteminds silikagel tizorindo
aparilmigdir.

Tsikloheks-3-enkarbon tursusu (1).
216 q (3mol) akril tursusu, 165q (3mol)
butadien vo 200 ml benzol qarisigt 2 q
hidroxinon istiraki ilo 2 saat 180-200° C
temperaturda firlanan avtoklavda qizdirilir.
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Reaksiya qarigigmni adi qayda ilo islodikdo
306 (86%) addukt alindi . Qaynama temp.
230-232° C/760 mm c.st., n;° 1.4820.

Tsikloheksankarbon tursusu (2) vo
onun xloranhidridi (3). 252 q (2mol)
tsikloheks-3-enkarbon tursusunu vo 25.2q
nikel-gizelqur  katalizatorunu  avtoklavda
yerlogdirarak hidrogen qazi verilir. Reaksiya
180-190 °C temperaturda aparilir. Hidrogen
qazinin udulmasi dayandiqdan sonra reaksiya
kiitlosi adi qayda ilo islonir. Alindi: 230.4 q
(90%) tsikloheksankarbon tursusu. Qaynama

temp. 220-222°C/760 mm.c.st., n. 1.4786,
adabiyyat [7] molumati 1’ 1.4780.

Molum  usulla  [8] 128  (Imol)
tsikloheksankarbon tursusuna (2) 91.67 (0.67
mol) PCls tosir etmoklo 132.6q (90.5%) onun
xloranhidridi (3) alinmisdir. Qayn.temp. 182-

183 °C/760 mm c.st., n.’1.4765, adobiyyat [

7] molumati 1.’ 1.4760.

N-(2-aminofenil)tsikloheksankarbok-
siamid (4) vo 2-(tsikloheksil) benzimidazol
(5). Qarigdirict vo okssoyuducu olan iicbogazli
kolbada 10.8 q (0.1mol) o-fenilendiamin vo 80
ml p-ksilol qarisigimi  yerlosdirib  otaq
temperaturunda garisdirmaqla lizorino 14.65q
(0.1mol)  tsikloheksankarbon  tursusunun
xloranhidridi (3) damla-damla olava edilir.
Xloranhidrid  olavo  edilorkon  reaksiya
kiitlosinin temperaturu 47°C qodor qalxdi.
Xloranhidrid olave edildikdon sonra HCI qazi
tam ayrolana qodor reaksiya qarigigi 80-85°C
temperaturda qizdirilir. Soyuduqgdan sonra
kristal halinda alman maddo siizgocdon
stizmaklo maye hissadan ayrilir, su ilo yuyulur
va qurudulur.

EtOH-H:0O qarisigimda  coxdafali
yenidon kristallagdirmaqla iki fraksiya alindi:
1). 221q (11.8%)  N-(2-aminofenil)-
tsikloheksankarboksiamid (4). Or.temp.160-
161°C. 1Q spektr (v,sm™): 3230 (NHz, alaqgali),
1640 (— CO — NH -, olagoli), 750, 745 (C =
Car, 1,2-0vozli), 2). 13.77q (81.5%) 2-
(tsikloheksil)-1H-benzimidazol (5). Or.temp.
78-79°C. Ry 0.64. 1Q spektr (v, sm™): 1670,
1650 (- C=N-), 1340, 1310 (- C—NH —),
760, 750 (C=Car. 1,2- ovozli). NMR'H spektri
(6,m.h): 1.38-2.30m (10H, 5CH2 ), 2.98 t (1H,
>CH -), 5,2s (= N - H), 7,12s (2H, Ar), 7,78s

(2H, Ar). (= N-H) qrupunun signalinin giiclii
sahads olmasi, onun molekulda sarbast halda,
yani slagasiz oldugunu gostorir.

N-(3-aminofenil)-tsikloheksankarbok-
siamid (6), N, N-(1,3-fenilen)-ditsikloheksil-
karboksiamid (7), 3,5-ditsikloheksil-4-oksa-
2,6-diazabitsiklo[3,3,1]Jundeka-1(10), 2, 5, 7
(11),8-pentaen(8).

Yuxaridaki tsulla, 70 ml p-ksilol
miihitinds 14.65q (0.1mol) tsikloheksankarbon
tursusunun xloranhidridinin (3) 10.8q (0.1mol)
m-fenilendiaminlo qgarsiliqli tosirindon 17.24 q
cokuntii halinda maddo alinmigdir. Alman
maddoni EtOH-H>,O muhitindo coxdofali
yenidon kristallagdirdiqda ii¢ fraksiya alindi.:
). 479 q (14.6%) N,N-(1,3-fenilen)
ditsikloheksilkarboksiamid (7) . Or.temp. 193-
195 °C (EtOH-H,0). 1Q spektr (v, sm™):
1695 (- CO — NH -), 1580, 1500 (C = Ca),
850, 820 (C =Car, 1,3-0vazli). 2). 6.1 q
(27.8%) N-(3-aminofenil)-tsikloheksan-
karboksiamid (6). Or.temp. 144-145°C (EtOH-
H,0). 1Q spektr (v, sm™): 3360 (— NHz), 1690
(= CO — NH -), 1600, 1500, 1480 (C = Car)
860, 810 (C = Car, 1,3 —ovozli). 3). 542 q
(17.5%) maddo (8). Or. temp. 132-133°C
(EtOH —H»0). 1Q spektr (v, sm™): 1650 (—C =
N-) valent regslori, 1605, 1580, 1500 (C =
Car), 1080, 1050, 1040 (C-O-C simm.
valent regslori). NMR'H spektri ( §,m.h):1,38-
1.40 m (22H, 10CH>, CH), 7,25s (4H,Ar).

N-(4-aminfenil)tsikloheksan karboksi-

amid(9), N,N-(1,4-fenilen)ditsikloheksil
karboksiamid (10).
Yuxaridak: tsulla 60 ml p-ksilol

miihitinds 7.4q (0.05mol) tsikloheksankarbon
tursusunun  xloranhidridinin = (3) 5.4 q
(0.05mol) p-fenilendiaminlo reaksiyasindan
kristal halinda alman maddoni yenidon
kristallasdirdigda (EtOH-H,O) iki fraksiya
almdi: 1). 6.68 q (40.7%) N,N-(1,4-fenilen)
ditsikloheksilkarboksiamid (10). Or.temp. 218-
220°C. IQ spektr (v, sm™): 3225 (NH), 1700
(C =0), 1660 (CO — NH), 1600, 1550, 1500
(C = Car), 850, 830 (C = Car, 1,4-0vozli). 2).
5,32 q (48,8%) N-(4-aminofenil)-
tsikloheksankarboksiamid (9). Or.temp.178-
179°C. 1Q spektr (v, sm™): 3410 (-NH.), 1690
(C =0), 1660 (CO = NH), 1600, 1510, 1480
(C =Ca), 860, 820 (C = Car, 1,4-0vaozli).
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Tsikloheksankarbon tursusunun xloranhid
ridinin (3) o-aminofenolla reaksiyasi.

5.45 q (0.05mol) o-aminfenol vo 50 ml p-
ksilol garisigin1 oks soyuducusu, garigdiricisi
vo termometri olan T{icbogazli kolbada
yerlogdirib,  qarigdirmaqla  iizorina  7.3q
(0.05mol)  tsikloheksankarbon  tursusunun
xloranhidridi olave edilir. Xloranhidrid (3)
olava edilorkon reaksiya kiitlasinin
temperaturu 40°C godor galxdi. Sonra reaksiya
qarisigr  65-70°C  temperaturda 50 dogq.
muddstindoe  qizdirilldi.  Reaksiya  kiitlosi
soyudugdan sonra kristal halinda  alman
maddo, siizmoklo maye hissadon ayrilir. 5.45 q

(49.8%) kristal halinda N-(2-hidroksifenil)
tsikloheksankarboksiamid (11) alind1.
Or.temp. 187-189°C (EtOH-H,0). 1Q spektr
(v, sm™): 1670 (CO-NH), 1610, 1560, 1500 (C
= Car), 770, 750 (C = Car, 1,2-avozli), 2900
(Ar — OH, olagoli). Maye hissadan hoalledicini
adi soraitdo qovduqdan sonra, qaliq vakuumda
qovulur. Alind:: 420 q (41,8%) 2-
(tsikloheksil)-benzoksazol (12). Qayn.temp.
64-66°C/10 mm.c.st., n;’ 1,5240, d;° 1,058,

tap. MRp 58,013, hes. MRp 57.949. 1Q spektr
(v, sm™): 1670 (C = N, valent regslori), 1600,
1500 (C = Car), 1210, 1160, 1080 (- C-0O -C
-), 760, 750 (C = Car, 1,2-0vazli). R, 0,43.
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HCUIEJOBAHHE S/IEKTPO®HIIBH OH PEAKIIHH XTOPAHT H/IPH/IA
IHHHKIIO'EKCAHKAPBOHOBOH KUCJ/IOTHI C APOMATHYECKHMH JIH - H
OYHKIITHOHA/IBHO3ZAMEIIIEHHBIMH MOHOAMHUHAMH

M. A.Pycmamos, I.A.Mup3oesa, I1I. M.3ii6azoea, H.A.Beiicosa

Aszepbatioscanckuii Texnuueckuti Ynueepcumem
1143 Baxy, np.I' Iocasuoa, 25; e-mail:orqanik_6060@mail.ru

Ha ocHoBe anekTpogriibHON peakiuy XJIOPAHTHUAPUIA ITUKIOTE€KCAaHKAPOOHOBOM KUCIIOTHI C
apOMaTHYCCKUMHU - U (PYHKITMOHAILHO 3aMEIICHHBIMU MOHOAMHHAMH ITOJTy4E€HBI COOTBET-
CTBYIOIIE KapOOKCHAMHUTHBIC COCTUHEHUS, M HAPSTY C HUMH T'eTSPOIMKIMYSCKUE COCTUNHEHUS
: MPOM3BO/IHbIE OCH3UMM 143012, TUaNe3rnHa, OEH30KCca3071a.

Knrouegvle cnosa: kapoorogvle KUCIOMDbL, XIOPAHSUOPUO, KAPOOKCUAMUO, OEH3UMUOA3O],
ouane3uH, 6eH30KCA301l.

RESEARCH INTO ELEKTROPHILIC REACTION OF CHLORANHYDRIDE OF
CYCLOHEXANECARBOXYLIC ACID WITH AROMATIC DI - AND FUNCTIONALLY
SUBSTITUTED MONOAMINES

M.A.Rustamov, G.A.Mirzoyeva, Sh.M. Eyvazova, N.A.Veisova

Azerbaijan Technical University
25 Huseyn Javid Ave., 1143 Baku, Azerbaijan; e-mail:organik_6060@mail.ru

On the basis of the acylation reaction of chloranhydride of cyclohexanecarboxylic acid with
aomatic di- and functionally substituted monoamines, appropriate carboxamide compounds and
in addition with them heterocyclic compounds — derivatives of benzimidazole, diapezin and
benzoxazole have been obtained.

Keywords: carbon acids, chloranhydride, carboxamide, benzimidazole, diapezin, benzoxazole.
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