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TETRATSIKLODODESIL-3-BENZOAT EFIRIiNiN SINTEZi

M.K.Mammadov, V.S.Yusifli, C.H.ismayllova, i.R.Safarova, X.Q.Qurbanova

AMEA-nin akad.Y. Mammadbslivev adina Neft-Kimya Proseslori Institutu
Az 1025 Baki, Xocali prospekti, 30; e-mail: markazmamedov@mail.ru

Moaqgalada nano-TiO, (20-22nm) katalizatoru istiraki ilo ditsiklopentadienla norbornenin
garsiligh tasirindon tetratsiklo[4.4.17°.171°.0'-%] dodes-3-en alinmis va ona termiki iisulla
benzoy tursusu birlasdirilorok naticado 75.8% tetratsiklo[4.4.17°.17°.0"%] dodesil-3
benzoat efiri sintez edilmisdir. Birlasmanin xassalori dyronilmis, qurulusu isa IQ vo NMR
'H, BC iisullart ilo tasdiq edilmisdir. Sintez olunan tetratsiklobenzoat efiri Azorbaycan
Dovlat Tibb Universitetinin ,, Mikrobiologiya va immunologiya” kafedrasinda sinagdan
kecirilmis va akt tasdiq olunmusdur. Stibut edilmigdir ki, tetratsiklododesilbenzoat efiri 10
daqiqa orzinda ,, kandida” va ,, quizili stefilakok” gobalaklorini mahv edir.

Acar sozlar : benzoy tursusu, ditsiklopentadien, tetratsiklododesil-3-benzoat efiri,

benzilbenzoat

Molumdur ki, benzoy tursusunun benzil
spirti ilo omoalo gotirdiyi benzilbenzoatdan
tobabotdo mikrob oleyhino genis istifads edilir
[1]. Bunu nazors alaraq biz benzoy tursusunun
politsiklik  efirlorinin alinmas1  sahasinds
todqiqatlar aparmisiq. Bu mogsadlo bitsiklik vo
tritsiklik olefinlora norborneno,
ditsiklopentadiena benzoy tursusunu
birlesdirarok miivafiq efirlor sintez edilmis vo
onlarin  mikrobioloji  xassalori todqiq
olunmusdur [2.3].

Biz eyni zamanda tetratsiklo-
[4.4.1%°.1710 0!6]dodesil-3 benzoat (TTDDB)
efirini  sintez  etmigsik. TTDDB efirini
tetratsiklo[4.4.12°.171°.0']-dodekan-3-olun
benzoy tursusu ilo efirlosmasindon almisiq [4].

Togdim olunan moqalodo biz isin
texnologiyasini sadolosdirmok iclin
tetratsiklo[4.4.12°.17-1°.01%]des-3-eno [TTDD]
benzoy tursusunun (BT) termiki {isulla
birlosdirilmoasi reaksiyasini dyronmis, naticods
tetratsiklo[4.4.1]dodes-3-il-benzoat [TTDDB]
efiri sintez etmisik :

TS,
I —g ng& ‘

Ilkin birlosmo tetratsiklo[4.4.1%°.17-10.016]
-des-3-en  ditsiklopentadienin (DTPD)
norbornenlo (NB) kondenslogmosindon sintez
edilmigdir. Reaksiyada nano-TiO; (20-22 nm)
katalizatorundan istifado edilmis vo noticoado
92.8% TTDD almmuisdir [5].

TTDD-9 BT-un birlosdirilmosi
reaksiyasin1 katalizatorsuz, termiki {isulla
aparmigiq. Reaksiyanin  optimal soraitini
tapmaq ugtin ilkin birlosmolorin

mol.nisbatlorini (1-1; 3), temperaturu (100-150
°C) vo vaxtmm (2-5 saat) TTDDB efirinin
ciximina tasiri dyranilmisdir.

Aparilan tadqiqatlar
reaksiyanin optimal soraiti
asagida gostorilmisdir :
temperatur — 120°C, ilkin maddslor: TTDD :
BT nisbotlori1 1:1 mol,vaxt 4 saat. Alinan
naticalor sokil 1-do gostorilmisdir :

naticosinda
tapilmisdir, o
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Sakil 1. TTDDB-1n ¢iximina tosir edon amillor: temperatur (1), maddslorin (TTDD vo BT-nun)
mol nisbatlori (2) vo vaxtin (3) tosirlori.

Sokil 1-don goriindiiyi kimi TTDDB efirinin
on yiksok ¢iximi asagidaki  gdstorilon
amillorin tasiri naticosindo omoalo golmisdir :

temperatur - 120 °C

ilkin maddalor :

TTDD : BT nisbotlori 1:1 mol

Vaxt — 4 saat
Reaksiyanin  tapilmis bu  optimal
soraitindo TTDDB efirinin ¢iximi1  75.8%

olmusdur, onun fiziki-kimyavi gostaricilori
toyin edilmis, onlar beladir :

qaynama temperaturu
°C/1mm.c.siit

170-175

d:® -1.0982
ng -1.5232
Eterifikasiya  yolu ilo  sintez olunmus

TTDDB-n fiziki-kimyovi xassolori asagidaki
kimidir :

qaynama temperatutu : 174-175
mm.c.siit.,d?® 1.0974, n3’ 1.5238

Alinmis hor iki tisulla efirlosma vo TTDD-
o BT-un birlosmo tsulu ilo alinmig TTDDB
efirini xromatoqrafik tisulla eyni oldugu tasdiq
edilmisdir.

Sintez edilmis benzoat efiri 6zli soffaf
zoif xarakterik iyli birlogmadir.

°C/1

Birlosmonin IQ vo NMR 'H va 3C
spektrlori  ¢okilmis vo qurulusu tosdiq
edilmisdir. 1Q spektrdo sokil.2a-da udulma
zolaglar1 miioyyonlosdirilmisdir: 141 sm™ —CH
holgodoki rabito, 1454, 1496 sm' - CH,
gqrupunun deformasiya rabitosi, 602 sm’
benzol halgasindo —HC = CH— 5laqosi, 1718
sm' C= O qrupunun rabitosi, 2973 sm™ CH;
qrupunun valentlik rogsi, 3063 sm! benzol
holgasindoki -C-C- qrupunun CH rabitasi.

Sintez edilmis efirinin benzoat efirinin
NMP 'H disulu ilo analizinden sokil 2b-do
kimyovi siirlismalori miioyyon edilmisdir: 7.4
t, 8.3d benzol holgasindoki hidrogen rabitasi,
5.4 s, birlosmonin ekzo-qurulusunda hidrogen
rabitasi, 3.7 t iso tetratsiklododesilobenzoatin
endo-hidrogen rabitolorini tosdiq edir. 0.75—
2.0 d va t-lor molekulda dodesil halgalorindo
olan hidrogen olagalarini gostorir.

Sintez olunan tetratsiklobenzoat efiri
Azorbaycan Dovlot Tibb  Universitetinin
,Mikrobiologiya \G) immunologiya”
kafedrasinda sinaqdan kegirilmis vo akt tosdiq

olunmusdur. Siibut edilmisdir ki,
tetratsiklododesilbenzoat efiri 10 doqige
orzindo ,kandida” va , qzili stefilakok™

gobaloklorini mohv edir.
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Sakil 2. Tetratsiklododesilbenzoatm (a) IQ ve NMR H' (b) spektrlori.

TOCRUBI HiSSO

Sintez olunmus tetratsiklik quruluslu
benzoat efirinin tomizlik doracasi xromato-
grafik tsulla toyin olunmusdur. Bu mogsadle
qaz-maye LXM-8MD  xromatoqrafindan
istifado  olunmusdur. Sorbent olaraq 10%
kiitloya malik polietilenqlikol-suksinat tatbiq
olunmusdur.

Sintez  olunmus tetratsiklik  benzoat
efirinin tomizlik doracosi 97.5-99.5 % toskil
edir. [Q-spektrlor Almaniyanin ,Bruker”
firmasinda ALPHA IQ “Furye”
spektrometrinds ¢okilmisdir.

Reaksiya efirlosma iisulu ilo Din-Stark

TTDD vo onun asasinda sintez olunan

TTDDB efirinin  sintezini  paslanmayan
poladdan hazirlanmis, agz1 méhkom baglanmis
ampulada aparmisiq. Reaksiya miiddsti

qurtardigdan sonra alinan birlosmoni vakuum
altinda qovmus vo mogsadli maddoni sintez
etmisik.

Tetratsiklododets-3-en ditsiklopentadienin
norbornenlo qarsiliqlt tesiri reaksiyasindan
almmisdir. Moqalodo istifado olunan ilkin
maddslorin fiziki-kimyovi xassolori asagida
gostorilmisdir. Onlar odobiyyatda gostarilon-
lora uygun golir[6.7].

qurgusunda aparilmisdir. Tetratsiklododes-3- 1. Tetratsiklododes-3-en Tgay- 95-96
eno  benzoy tursusunun  birlosdirilmosi  °C/11, d2%1.0045, n2® 1.5181
reaksiyasi avtoklavda aparilmisdir. 2.Benzoy tursusu, Tor —122.5 °C,
dz® 1.266, n3’ 1.5397
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SYNTHESIS OF TETRACYCLODECYL-3 BENZOATE
M.KMammapov, V.S. YUSIFLI, J.H.ISMAILOVA, I. R.SAFAROVA, KH. G. GURBANOV A

Y.H. MAMEDALIYEV INSTITUTE OF PETROCHEMICAL PROCESSES OF THE NASA
KHOJALI PR., 30, BAKU AZ1025, AZERBAIJAN REPUBLIC; E-MAIL: markazmamedo ail.ru
THE REACTION OF NORBORNENE AND DICYCLOPENTADIENE INTERACTION IN THE PRESENCE OF NANO-TIO? (20-22 NM) CATALYST
AND RESULTANT PRODUCTION OF TETRACYCLO [[4.4.1%%.17°,0"-6] DODESENE, AS WELL AS THERMAL ADDITION OF THE LATTER TO
BENZOIC ACID WITH SYNTHESIS OF TETRACYCLODODECYL -3-BENZOATE WITH 75,8% YIELD HAVE BEEN ANALYZED. PHYSICO-
CHEMICAL PROPERTIES OF THE COMPOUND EXAMINED AND ITS STRUCTURE IDENTIFIED BY MEANS OF IR AND NMR 'H, 3C
ANALYSIS METHODS. NOTE THAT SYNTHESIZED TETRACYCLOBENZOATE TESTED IN THE AZERBAIJAN STATE MEDICAL UNIVERSITY,
CHAIR OF "MICROBIOLOGY AND IMMUNOLOGY". IT REVEALED THAT TETRACYCLOBENZOATE DESTROYS FUNGI OF "CANDIDA" AND
"GOLDEN STAPHYLOCOCCUS” GENUS WITHIN 10 MINUTES.
KEYWORDS: BENZOIC ACID , DICYCLOPENTADIENE, TETRACYCLODECYL-3 BENZOATE

KiMYA PROBLEMLORI Ne 32016



TETRATSIKLODODESIL-3-BENZOAT EFiRININ SINTEZI 333

CHHTE3 TETPALIUK/IOAOJAELIHI/I-3-BEH30ATA

M.K.Mameoos, B.C.IOcugnu, /I>tc.I.Ucmaiinosa, H.P. Cagpaposa, X.I'. I'ypoanosa

HHCTUTYT HE ®TEXUMHYECKHX ITPOLJECCOB UM AKAJ{. FO MAMEJATUEBA
HanriorasipHOYN AH A3EPBAHPKAHA
AZ 1025 BA4Ky, IP.XOpxAJbL 30;  E-MAIL: markazmamedov@mail.ru

H3zyuena peaxyus 3aumooeticmsus HOpOOPHeHA U OUYUKIONEHMAOUEHA 8 NPUCYIMCIMEUN KAMAIU3Amopa
nano-TiOz (20-22 um) ¢ nonyuenuem mempayurnof4.4.1°°.171°.0%] 0ooey-3-ena, a maxoce mepmuueckoe
npucoeouHenue NocieoHell K OeH30UHOU KUCIOme ¢ CUHME3OM Mempayurkiodooeyun-3-benzoama ¢
75.8% evixooom. Hzyuenvt (pusuxo-xumuueckue céoticmea, a cmpykmypa ookaszana MK- u SAMP 'H, °C
mMemodamu  auanuza. CunmesupoganHvlili mempayukiobenzoam uchvlman 6 A3epbaiiddricanckom
Tocyoapcmeennom Meouyunckom Yuueepcumeme na xageope ,, Muxpobuonozus u ummynoroeus” u
noomeepoicoen akmom. JJokazano, wmo mempayuxiodbenzoam yhuumoxcaem epudwvl pooa ,, Kanouoa” u
., Jonomucmolii cmagpunoxkox” 6 meuenue 10 munym:

Knrouesvle cnosa: Oenszotinas kucioma, OUYUKIONEHMaoueH, mempayukiodooeyu-3-oenzoam.
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