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MUXTOLIF FUNKSIONALOVOZLI KARBOKSIAMID BIRLOSMOLORININ
SINTEZi HAQQINDA
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Tsikloheksen-3-, 1,4-dimetiltsikloheksen-3- va 3-xlor-1-metil-tsikloheksankarbon tursularzn xlor-
anhidridlarinin mixtalif quruluslu aminlarlo asillogmo reaksiyalar: todqiq edilmis vo mixtalif

funksionalavazli

karboksiamid birlogmalori

alinmigdir.  Muiayyan edilmigdir ki, 3-xlor-1-

metiltsikloheksankarbon tursusunun xloranhidridi asasinda al:nan karboksiamid birlosmoasi
molekul daxili tsikllasarak bitsiklik y-laktam téramasini amala gatirir.
Acar sozlar: funksionalavazli karboksiamid birlagmalari, asillagma reaksiyasi,

Karboksiamid birlogmalori amin birlos-
molorinin - muxtalif  asillogdirici  agentlorlo
asillosdirilmasi noticasinds alinir. Asillogdirici
agent Kkimi karbon tursulari [1-3], onlarin
efirlori [4], anhidridlari [5,6] vo xloranhidrid-
lori [7,8] genis totbiq edilir. Karboksiamid
birlogsmalorin an sads niimayandasi benzanilid
1886-c1 ildo sintez edilmisdir vo ilk dofs
tibbido antifebrin adi ilo horarati asagi salan
dorman preparati Kimi istifado edilmisdir.
Sonayeda  mihim  ohomiyyatli  dorman
maddalarin, moasalon, sulfamid preparatlarinin
vo boya maddoslorinin sintezi ugun arahq
madda Kimi genis totbiq sahasina malikdir [9].

Bizim torofimizdon ©nco  aparimis
todgigat  islerindo  alinmis  karboksiamid
birlosmalarinin - mixtalif téromolori  korro-

R—COCI+ HyN
1a,b

ziyaya qQars1 ingibitor [10], bitkilor Ggln
stimulyator xassasina [11] malikdirlor.

Gostorilonlori nazors  alarag  bu
istigamatds todgiqgat isinin aparilmasi miayyan
nozari vo praktiki ohamiyysto malik olmasi
ominlik yaradir.

Bu moqgaloda substrat kimi piperidinin,
tsikloheksilaminin, o- vo y-piridinin funksi-
onalovazli alitsiklikkarbon tursularinin
xloranhidridlori ilo asillosmo reaksiyasindan
alinan naticalar sohr edilmisdir.

1,4-dimetiltsikloheksen-3- vo 3-xlor-1-
metiltsikloheksankarbon tursularinin  xloran-
hidridlorinin (1 a, b) tsikloheksilaminls reak-
siyalart naticosindo miuvafiq karboksiamid
birlogsmolari (2 a, b) alinir.

2ab —O
Cl
3

—» R—CO-NH

CHs CH
burada: a) R=HsC 4<:>< ; R=

Karboksiamid birlogmasini (2 b) termiki
parcaladigda molekuldaxili tsikllogarak

cl
CHa
to
CO——NH e
2b

Birlosmonin (3) qurulusu IQ vo NMR
spektroskopiya ilo tasdiq edilmisdir. Maddanin
(3) 1Q spektrinds 1730 cm™ intensiv udulma

funksionalovozli  bitsiklik y-laktam  birlos-
masini (3) amoalo gatirir.

N—C

zolagr y-laktam Gcun xarakterikdir. NMR
spektrinds (5, m.h.): 1.38 s (3H CHjs), 1.10-

2.0 m (18H, 9CH,), 3.54 m (2H, #o =),
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Tsikloheksen-3- vo 1,4-dimetiltsiklo-

- ,4- yas1 naticasindo muivafiq karboksiamid birlog-

heksen-3-karbon tursularinin  xloranhidrid-
larinin (4 va 1 a) 2- va 4-aminpiridinlo reaksi-

1a

OCOCI

molori (5, 6 va 7, 8) ahnmigdar.

N=
s +H,N — HsC N=
e OF

/ co- NH—C

/

— HzN‘@ — @—CO NH—@

4 —  + H2N'<\DN — GCO -NH /N

Aminlorin asillosma reaksiyas: zamani
o-aminpiridinin y-aminpiridina nisbaton daha
qivvatli  nukleofil xassoyo malik olmas:
miayyan edilmisdir vo  a-aminpiridinin
asillosmo reaksiyas: y-aminpiridina nisbaton

CH5
H3C@<
COCI
1a

Sintez olunmus maddolorin torkibi vo
qurulusu, onlarin fiziki-kimyavi sabitlorini

stratlo gedir. Piridini 1,4-dimetil-tsikloheksen-
3-karbon tursusunun xloranhidridi (1a) il
asillosdirdikda ylksok ciximla karboksiamid
(9) birlogsmasi alinir.

CH3
+ H—N ) —>» H3C‘C><
CO—N )

9

toyin etmokls, IQ vo NMR spektroskopiya ilo
tasdiq edilmisdir.

TOCRUBI HiSSO

Sintez edilmis maddalorin IQ vo NMR
spektri UR-20 vo Spekord-80 spektrometr-
lorindo ¢okilmisdir. NMR spektri “Bruker-
300 spektrometrinda (isci tezliyi 300 Mhs),
daxili standart - heksametilendisiloksan,
kimyavi yerdoyismo skalada 6 ¢okilmisdir.

N-tsikloheksil-1-metil-tsikloheks-3-en-
karboksiamid (2 a). Ughogazl kolbada 50 ml
p-ksilol vo 4.95 g (0.05 mol) tsikloheksilamin
garisigini yerlosdirib garigdirict ilo
garisdirmagla tzorino damla-damla 8.6 g (0.05
mol) 1,4-dimetil-tsikloheksen-3-karbon tursu-
sunun  xloranhidridi  (1a) olava edildi.
Xloranhidrid (1a) olavo edilorkon reaksiya
kitlosinin temperaturu 35°S godor qalxdi.
Xloranhidrid tam olavo edildikdon sonra
reaksiya kutlosi 75-80°S temperaturda 30 doq.
qizdirildi. Soyudugdan sonra kristal halinda
alinan madds stizmaklo ayrilir. Alindi: 10.88 q
(92.6%) ag rongli kristal halinda madds (2 a)

Yenidon kristallasdirdigdan (EtOH-H;0) sonra
arimo temperaturu tayin edildi. T,.= 90-92°S.
iQ spektrinds (v, sm™): 3100 (NH), 1660
(—CO-NH), 1640 (C=Cgsikid,) udulma zolaglar1
(2a) maddoni - N-tsikloheksil-1-metiltsiklo-
heks-3-enkarboksiamidini tasdiq edir.
3-xlor-N-tsikloheksil-1-metiltsiklohek-
silkarboksiamid (2b). 3-xlor-1-metil-tsiklo-
heksankarbon tursusunun  xloranhidridinin
(1b) 4.959 (0.05 mol) tsikloheksilaminla
garsiligh tasirindon 12.17q (94.6%) ag rongli
kristal halinda maddo 3-xlor-N-tsikloheksil-1-
metiltsikloheksilkarboksiamid (2 b) alinmisdur.
Yenidon kristallagdirdiqgdan sonra t, =118-
119°S (EtOH-H,0) olmusdur. Maddanin (2 b)
[Q spektrinda (v, sm™): 3080 (- NH -), 1700
(- CO = NH), 770 (C - CI) intensiv udulma
zolag: tsikloheksen holgasinds ekvatorial xlor
atomu c¢un xarakterikdir. NMR spektrinds (9,

: - m.h.): 140 s (3H, CHs), 1.2-23 m (18H,
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9CH,), 3.56 m (1H, N-CH), 3.45 m (1H,
CHCI), 8.1 s (1H, NH) signallart maddanin
(2 b) qurulusunu tasdiq edir.
6-tsikloheksil-1-metil-6-azobitsiklo-
[3,2,1]oktan-7-on (3). 12.2 g (0.05 mol) 3-
xlor-N-tsikloheksil-1-metiltsikloheksilkarbok-
siamid (2b) deflegmatoru olan kolbaya
yerlogdirib HCIl gazi tam ayrilana goador
qizdiriir.  Maye halinda alinan  madda
soyuduqda kristallasdi. Kristal halinda 10.55 g
(95.5%) alinan maddas yenidan kristallasdirild.
or.temp. 125-128°S (EtOH-H-0).
N-(piridin-2-il)-1,4-dimetiltsikloheks-
3-enkarboksiamid (5). Yuxaridaki udsulla
17.25 q (0.1 mol) 1,4-dimetiltsikloheks-3-
enkarbon tursusunun xloranhidridinin (1 a) 9.4
g 2-aminpiridinlo 80 ml p-ksilol midihitinda
garsiligh tesiri naticosinds 18.36 q (85%) ag
rongli kristal halinda  N-(piridin-2-il)-1,4-
dimetil-tsikloheks-3-enkarboksiamid 5)
alinmisdir. T,=73-75°S. iQ spektr (v, sm™):
3320 (NH), 1670 (CO-NH), 1640 (C=Ctsikids)-.
NMR spektri (5, m.h.): 1.35 s (3H, CH3), 1.85
s (3H, CHg), 1.75 +2,35 m (6H, 3CH,), 2.62 m
(1H, >e+=-), 552 m (2H, —HC=CH—gixids),
7.30-8.50 m (4H, 4CH—arom,), 9.20 s (1H, NH)
udulma zolaglar1 va signallar maddanin (5)
qurulusunu tasdiq edir.
N-(piridin-4-il)-1,4dimetiltsikloheks-3-
enkarboksiamid (6). 9.40 q (0.1 mol) 4-
aminpiridin  vo 80 ml p-ksilol garisigmi
garisdirmagla Gzearina damla-damla 17.25 q

(0.1 mol) 1,4-dimetil-tsikloheksan-karbon
tursusunun  xloranhidridi  olave  edildi.
Qarisdirmaqgla reaksiya Kkitlosi  115-120°S

temperaturda 2 saat middstinds Qizdrildi.
Reaksiya kitlasi soyudugdan sonra Kkristal
halinda alinan madds stizmoklo maye hissadan
ayrildi. Ahindr: 16.10q (70%) N-(piridin-4-il)-
1,4-dimetiltsikloheks-3-en karboksiamid (6).
Yenidon kristallasdirdiqdan sonra T,= 88-
90°S (EtOH-H;0) oldu. IQ spektr (v, sm™):
3080 (NH), 1680 (CO-NH), 1640 (C=Cisikids)
1600, 1500 (C=Cy) wudulma zolaglar
maddanin (6) qurulusunu tasdiq edir.
N-(piridin-2-il)tsikloheks-3-enkarbok-
siamid (7). 9.40 g (0.1 mol) 2-aminpiridinin
80 ml p-ksilolla garisigii1 mexaniki garisdirict
ilo garisdirmaqgla tzorino 14.45 q (0.1 mol)
tsikloheksen-3-karbon tursusunun xloranhid-

ridi (4) damla-damla slavs edildi. Xloranhidrid
(4) olavo edilorkon reaksiya kitlasinin
temperaturu 35°S godor galxdi. Sonra reaksiya
garisigt  90°S  temperaturda 45 dogigo
qizdirildi. Soyudugdan sonra alinan ag roangli
kristal madda stizmoklo maye hissadan ayrildi.
Alindt: 16.0q (79.46%) madds (7). Yenidan
kristallasdirdigdan sonra (EtOH-H,0) or.temp.
98-100°S oldu. iQ spektrda (v, sm™): 3100,
2980 (NH), 1670 (-CO-NH-), 1650
(C:Ctsikldg), 1530, 1480 (C:Car,) udulma
zolaglart maddoanin qurulusunu tasdiq edir.
N-(piridin-4-il)tsikloheks-3-enkarbok-
siamid (8). 9.40 q 4-aminpiridinin 60 ml p-
ksilolla qarisigin1  qarisdirmagla  Gzarina
damla-damla 14.45 q (0.1 mol) tsikloheks-3-
enkarbon tursusunun Xxloranhidridi (4) olava
edildi. Sonra reaksiya kutlosi 50 dog. 110-
120°S temperaturda gizdmrildi. Soyudugdan
sonra kristal halinda olan madds stzmakla
maye hissadoan ayrildi. Alindi: 13.60 q (72.6%)
madda. Yenidon kristallagdirdiqdan sonra
(EtOH-H,0) or.temp. 113-115°S oldu. IQ
spektrda (v, sm™): 3260 (NH grupu-nun valent
ragslori), 1670 (-CO-NH -), 1640 (C=Cisikig,),
1600-1500 (C=C4) wudulma  zolaglar
maddanin (8) qurulusunu tasdiq edir.
(1,4-dimetiltsikloheks-3-enil)(piperi-
din-1-il) metanon (9). 0.05 mol (5 ml)
piperidinin - 60 ml p-ksilolla garigigmi
garisdirmagla tizarina 0.05 mol (8.6 ml) 1,4-
dimetiltsikloheks-3-enkarbon tursusunun
xloranhidridi (1 a) slave edildi. Xloranhidrid
(1a) olave edilorkon reaksiya kitlasinin
temperaturu 45°S godor artdi, gucli HCI gazi
ayrildi. HCI gazinin ayrilmas: qurtardigdan
sonra, reaksiya Kkitlosi 30 dog. 60-70°S
temperaturda qizdirildi. Soyudugdan sonra
¢Okan ag rongli iynavari kristal halinda madda
(9) stizmoklo maye hissadon ayrildi. Alind::
9.70g (87.8%) maddo (9). Yenidon
kristallagdirdigdan (benzolda) or.temp. 97-
99°S oldu. Maddonin IQ spektrinds (v, sm™):
1670 (—CO—N<), 1650 (C:Ctsiklde.) udulma
zolaglart vo NMR spektrinds (8, m.h.): 1.38 s
(3H, CHs), 1.50-1.56 m (6H, 3CH,), 1.85 s
(3H, =C-CHj3), 1.72-2.30 m (6H, 3CHy), 3.40
t (4H, -N=(CH),), 5.41 t (1H, =C-H)
signallari maddanin (9) qurulusunu tasdiq edir.
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B.C. U3yueHue peakiuu auuaIupoBaHUs
aHWIMHA ¥ €ro IpPOU3BOJIHBIX AaHTUJ-

O CHHTE3E PA3IHYHbBIX ®YHKIIHOHA/IbHO3AMEILEHHBIX
KAPEOKCHAMH/IHBIX COE/JUHEHUH

H.A.Beiicosa, III. M. Jiisazoea, M.A. Pycmamos

Ayunuposanuem aMUHO8 PA3IUYHO20 CMPOCHUS  XJIOpaneuopuoamu yuxiozexcen-3-, 1,4-oumemun-
yukioeekcen-3- u  3-xaop-l-memunyurnocekcaHkapoOoHo8blX KUCIOM HOJIYYEHbl KapOOKCUAMUOHbBLE
COCOUHEHUS C PA3TUYHBIMU DYHKYUOHATbHLIMU 3amecmumensimu. Onpeoeneno, 4mo KapooKkcuamuoHvie
COeOUHEHUs!, NOYYEHHbIE HA OCHOBE XN0paneuopuoa 3-xaop-l-wemunyukio2excankapboHo8ou KUciomot,
nooeepeasicy BHYMPUMONEKYISAPHOU YUKTUZAYUL, 00PA3YIOM NPOU3600HbLE OUYUKIUYECKO20 Y - TAKMAMA.
Kniwoueswie cnosa: ayunuposanue amunos, KapOOKCUAMUOHbLE COCOUHECHUS.

ON THE SYNTHESIS OF DIFFERENT FUNCTIONALLY SUBSTITUTED
CARBOXIAMIDE COMPOUNDS

N.A.Veysova, Sh.M.Eyvazova, M.A.Rustamov

Through the acylation of different structural amines with chloranhydrides cyclohexen-3-, 1,4-
dimethylcyclohexen-3- and 3-chlor-1-metylcyclohexancarbon acids there have been obtained
carboxiamide compounds with different functional substitutes. It has been established that carboxiamide
compounds obtained on the basis of chloranhydride 3-clor-1- metylcyclohexancarbonic acids have been
subject to intermolecular cyclization formed derivatives of bicycling y-lactate.

Kniwoueswie cnosa: acylation of amines, carboxiamide compounds
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