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1-PROPILTIOOKTAN-2-OLUN AMiN TOROMOLORININ SINTEZi

I.A.Caforov, E.H.Mammadbayli, Z.M.Nagiyev, X.i.Hasonov

Azarbaycan Pedaqoji Universiteti

1-Propiltiooktan-2-ol, formaldehid va ikili aminlorin kondensasiyast
reaksiyalart asasinda birinCinin yeni amin téramolari sintez edilmisdir.
Tadgiqat islori 45-55°C temperaturda, 3-4 saat orzinda, reagentlorin

barabor molyar nisbatinds aparinugdir.

Birlosmolorin  torkib vo

quruluslar: 10, NMR 'H spektroskopiya iisullar ila tasdiq edilmisdir.

Molum oldugu kimi torkibindo azot vo
kiikiird saxlayan birlosmalor dorman maddalari,
kond tesarriifatinda isladilon preparatlar almaq
tclin sintonlar kimi genis istifado olunur [1, 2].
Bu maddolor bitki vo heyvan orqanizmlorinda
gedon metabolik proseslorin tobii mohsullari
kimi do alimir [3]. Bundan olava onlar siirtgii
yaglarina  antioksidlogdirici, korroziya va
mikroboleyhino asqar kimi istifade olunur [4, 5].
Bu maddolorin yeni niimayondslorinin sintezi
nazari vo praktiki cohotdon olduqca aktualdir.

Togdim olunan isdo, gostorilon sahado
aparilan ovvalki iglorimizin davami olaraq [6-§],

propiltiooktanin metilenoksiamin téramalarinin
sintezi va xassolorinin dyronilmasi sorh olunur.

9vvolco 1-propantiolla 1-bromoktan-2-
olun qarsiligh tasiri asasinda, ilkin madds olan
l-propiltiooktanol  (I) sintez  edilmisdir.
Reaksiya 3-4 saat middstinde 50-60°C
temperaturda aparilmigdir (¢ixim 74%). Sonra
1-propiltiooktan-2-ol (I), formaldehid vo ikili
aminlor (II-VI) arasinda aparilan kondensasiya
reaksiyasi ilo 1-propiltiooktan-2-olun
metilenoksiaminin téromolori (VII-XI) sintez
edilmisdir.

Sxem 1

V\SW+ CH,0 + H
OH
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1-VI

NRR' = N(C,Hg)y (1, VII), N(C4Hg)y (111, VI, N ) (IV, IX),

N O (V, X), N(CH,)g (VI, XI
(V. X), N(CHy)g ( )

1-Propiltiooktanin metilenoksiamin
toromolorinin ~ (VII-XI)  sintezi = 45-55°C
temperaturda, 3-4 saat middstinds, ilkin
komponentlorin  borabor molyar nisbatindo

aparilmigdir. Sintez olunan maddaslar (I, VII-XI)

soffaf, spesifik iyos malik mayelordir, suda hall
olmur, tizvi hoalledicilorda (efir, aseton, benzol)
yaxst holl olur. Maddalorin fiziki-kimyavi
sabitlari va ¢iximlar: codval 1-do verilmisdir.

Cadval 1. Birlasmoalorin (I, VII-XTI) fiziki-kimyavi sabitlori

Maddalor | Tgay., °C (P mm n2’ d2° Cixim, % MRp
C. st.) Tapilmisdir Hesablanmisdir

1 137-138(5) 1.4714 | 0.9128 74 62.68 62.61

VII 134-136(1) 1.4636 | 0.8924 76 89.46 89.86
VIII 160-161(1) 1.4628 | 0.8803 78 108.10 108.45
IX 161-162(2) 1.4782 | 0.9234 76 92.47 92.45

X 161-163(2) 1.4780 | 0.9624 77 89.27 89.57

X1 159-160(1) 1.4816 | 0.9280 78 96.87 97.10
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Codval 1-don goriindiiyii kimi an az ¢ixim
madds (I)-in sintezi zamani miisahids olunur
(74%). Digor maddalorin ¢iximi 76-78% arasinda

toraddid edir.

Codval 2-do sintez olunmus

maddolorin - qurulus  formullari,  element
torkiblori, IQ  spektrlorinin  gdstaricilori
verilmisdir.

Cadval 2. Birlosmolorin (I, VII-XI) qurulus formullari, element torkiblori vo iQ-spektrlorinin

gostaricilori
. Tapilmigdir, %
Maddolarin Clllzlrlglrllls formulu v Hesablanmisdir, % Formul iQ spektr, v, sm-!
C H N S
V\SW 64.53 | 11.75 - 15.61 3630 (OH), 2910 (CH3),
OH Ci1H24SO
1-Propiltiooktan-2-ol (I) 64.64 | 11.84 - 15.69 2860 (SN2), 740 (S-S)
\/\S
O/\N(C2H5)2 66.22 | 12.09 | 4.81 | 10.97 C1cHssNS 2940 (CHs3), 2870 (CH»),
1-Propiltio-2-(N,N- 0]
dietilaminometilenoksi)oktan 66.38 | 12.18 | 4.87 | 11.07 1215 (S-N), 730 (S-S)
(VID)
V\S/Y\N\
OCHy — N(C4Hg) 69.36 | 12.45 | 3.98 | 9.20 CaoHusNS 2930 (CHs3), 2875 (CHb»)
1-Propiltio-2-(N,N- 0]
dibutilaminometilenoksi)oktan 69.50 | 12.54 | 4.05 | 9.28 1225 (S-N), 730 (S-S)
(VIID)
AN SW
OCH, — 69.39 | 12.45 | 3.98 | 9.20 CaoHusNS 2940 (CHs), 2880 (CH>),
1-Propiltio-2-(N- 69.50 | 12.54 | 4.05 | 9.28 0 1220 (S-N), 720 (S-S)
piperidinometilenoksi)oktan (IX)
V\SW
OCH, N o 63.20 | 10.87 | 4.53 | 10.48 C1cHx:NS 2910 (CH3), 2840 (CHo>)
1-Propiltio-2-(N- 63.32 1 10.96 | 4.61 | 10.56 02 1220 (SN), 730 (S-S)
morfolinometilenoksi)oktan (X)
2N SW
OCH, —N(CHy)g 67.58 | 11.61 | 4.58 | 10.54 C1-HssNS 2920 (CH3), 2850 (CHa)2
1-Propiltio-2-(N- @)
heksametileniminometilenoksi)okta 67.72 | 11.70 | 4.64 | 10.63 1050 (S-N), 730 (5-5)
n (XI)

Xammal kimi gotiiriilon maddslorin vo
sintez olunmusg birlogmolorin tomizliyi QMX
analiz  dsulu ilo  mioyyon  edilmisdir.
Birlogsmoalarin (I, VII-XI) torkib vo quruluslari,
element analizi, NMR !'H spektroskopiya va
mass-spektroskopiya tisullari ils todqiq va tesdiq
edilmisdir. Madda (I)-in 1Q spektrindo 1630 sm-!
sahasinde OH qrupuna moaxsus enli zolaq
miisahido olunmusdur. Qalan maddslordo OH
grupu olmadigindan onlarin IQ spektrinde bu
udulma zolagi miisahids olunmur, (VII-XI)

birlosmalorin 1Q spektrindo karbon-azot (C—N)

rabitasine maxsus olan udulma zolagi 1230-1050
sm-! sahosindo miisahido olunur. Bunlarla
yanast homin maddslorin spektrindo CH3 va
CH: gruplarin C—H rabitslorina moxsus udulma
zolaglar1 uygun olaraq 2940-2910 sm-! sahads
miisahids olunur.

Birlogmolorin (I, VII-XI) NMR 'H
spektrlori  onlar {¢lin  xarakterikdir  vo
quruluslarimi tasdiq edir. Bu spektrlorde CHs
qruplarina moxsus protonlar 0.9-1.0 m.h.
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sahosindo multiplet soklindo signallar verir.
Ilkin maddo olan ikili spirtin (I) hidroksil gru-
punun protonu 2.2 m.h. sahssinds singlet
soklinds signal verir.

Madds (I)-in mass-spektrindsa (elektron
homlssi ilo ionlagsma), m/z 204 (20%) olan
molekulyar ion vo onun pargalanma
fragmentlori 187 (100%) [M-OHJ*, 125 (30%)
[M-CsHi3]* miisahide olunur. Madds (VII-XI)-
in mass-spektrindoe uygun olaraq molekulyar
ionlara vo onlarin par¢alanma fragmentlorino
aid olan signallar miisahids olunmusdur.

TOCRUBI HiSSO

Sintez olunmus maddalorin 1Q spektrlori
UR-20 markali spektrometrds 4000-400 sm-!
udulma zolaginda, NMR 'H spektrlor Bruker
WP-400 (400 MHs) markali spektrometrds,
CDCIl; mohlulunda c¢okilmis, daxili standart
kimi TMS-don istifado olunmusdur. Mass-
spektrlor  VG-7070E  markali  (ionlasma
gorginliyi 70 eV) mass-spektrometrds alinmisdir.
Maddolorin  tomizliyinin  todqiqi  5%-li
polietilenglikolsuksinat hopdulurmus
«Dinoxrom-P» ilo doldurulmus 300x3 sm Ol¢iilii
kalonkada aparilmigdir. Qazdasiyici-heliumun
stirati 40 sm3dsq., kalonkanin temperaturu
150°C, xromatoqraf LXM-8 MD, detektor —
katarometr.

1-Propiltiooktan-2-ol (III). 38 q (0,5 mol)
propan-1-tiol vo 50 q 40%-li NaOH mohlulu
kolbaya yerlosdirilir. Qarigdirmagla mohlulun
izorino damci qifi vasitosi ilo damizdirmaqla 30
daq. miiddatinda, 50-60°C temperaturda 104.5 q
(0.5 mol) I1-bromoktan-2-ol olava edilib
qurtardugdan sonra reaksiya qarisigr 3-4 saat
miiddatinda, 50-60°C temperaturda garigdirilir.
Propan-1-tiolun reaksiyaya girmoyon hissosini
tam neytrallasdirmaq mogsadi ilo NaOH
mohlulu slave olunur. Aliman qarngsigdan duz
(NaBr) vo su tobaqesi ayrict qif vasitesi ilo
ayrilir.  Sonuncunun izorine benzol olava
edilorok neytral reaksiyaya qodor distillo su ilo
yuyulur vo MgSQOy iizerinds qurudulur. Benzol
adi  soraitdo mohluldan qovulur. Qaliq
vakuumda qovulur. 756 q (74%) 1-
propiltiooktan-2-ol (I) alinir. Tgay. 137-138°C (5

mm. c. st.), n3’1.4714, d°0.9128, MRp 62.6,
hesablanmisdir 62.61.

Tapilmigdir, %: C 64.53, H 11.75, S 15.61
C11H2SO. Hesablanmusdir, %: C 64.64, H 11.84,
S 15.69.

1-Propilttiooktanin metilenoksi téramals-
rinin (VII-XI) sintezinin iimumi iisulu._8.16 q
(0.04 mol) madds (I) 30 ml benzolda hall
edilorok reaksiya kolbasina daxil edilir vo
lizorine qgarisdirmagla 1.2 q (0.04 mol)
formaldehidin 10 ml benzolda mohlulu olavo
edilir. Sonra qarigdirmaqla 20-22°C
temperaturda damci qifi vasitesi ilo 0.04 mol
aminin (II-VI) 10 ml benzolda mohlulu slave
edilir. Qarigdirma 20-22°C temperaturda 1 saat
orzindo davam etdirilir. Sonra 4-5 saat arzinds
45-55°C temperaturda qarisdirilir. Qarisiq
soyudulur. Benzol adi soraitdo qovulur. Qaliq
vakuumda qovulur. Alinmig maddolorin (VII-
X1) fiziki-kimyavi gostorijilori vo ¢iximlari codval
1 va cadval 2-da verilmigdir.
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CHHTE3 METHJIEHOKCHAMHWHOIIPOHU3BO/HBIX 1-IIPOITHJITHOOKTAHA
H.A caghapos, 3.1 Mameooeitnu, 3.M.Hazuee, X.H.I'acanos

Peakyueii xonoeumcayuu nponunmuooxmau-2-oia, Gopmaivoecuoa u GMOPUYHBLIX AMUHOB
CUHME3UPOBAHHbI  HOBble Npeocmasumenu 2-memuieHOKCUaAMUHONPOU3800HbIX  [-nponui-
muookmana. Cmpoenue noiyyeHHvIX coeOuHeHull noomeepicoeno memooamu MK, AMP 'H
CNEeKMPOCKONUU U MACC-CNEKMPOMEMPUlL.

SYNTHESIS OF METHYLNEOXIDEAMINE DERIVATES OF 1-PROPYLTIOOCTANE
I.A Jafarov, E.H.Mamedbeyli, Z.M.Nagiyev, Kh.l.Hasanov

New representatives of 2-methylene-oxide-amino derivates of 1-propiltiohexane have been
synthesized to comply with the reaction of condensation of 1-propyltiooctane-2-ol,
oksimethylene and secondary amines. The structure of obtained compounds are confirmed by
methods of IR, NMR *H spektroscopy and mass spektrometry.
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