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Uckomponentli reaksiya sisteminda aminspirtlarin istirakinda tiazolidin-4-on téramalori
sintez edilmisdir. Sintez edilmis birlogmalorin qurulusu miiasir NMR va rentgen difraksiyast
metodlart ilo siibut olunmusdur. Tadqgiqatlar naticasinda sintez edilon birlagmalarin bir sira
patogen mikroorganizmlara qarst aktivlik niimayis etdirdiyi askar olunmugdur.

Acar sozlor: Ugkomponentli kondenslosmo, aminspirt, rentgen difraksiyasi, tiazolidin-
4-on

Tiazolidin téromelorinin genis spektrde bioloji aktivlik gdstormelori on-
larin xar¢ong sleyhina, antimikrob, agrikssici, antimalyariya, antioksidant va s.
preparatlar kimi totbiqi imkanlarinin aragdirilmasini aktual edir [1-5]. Bunu
nozora alaraq toqdim edilon isdo miixtalif aminspirtlorin istirakinda tigkompo-
nentli kondenslogsma reaksiyalarindan tiazolidin-4-on téromalorinin sintezi im-
kanlar1 arasdirilmisdir. Reaksiyalar iki-li¢ saat arzindo dioksan miihitinds hal-
ledicinin gaynama temperaturunda aparilmigdir. Reaksiya sisteminda xlorasetil
xloridin digor reaksiya komponentlorine nozeron iki dofo artiq gotlrilmosi
noticosindo omolo golon birlogsmolordo tiazolidin-4-on halgasma birloson
alifatik spirt fragmentinin asillogsmasi bag vermisdir (I-111):
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Reaksiya sistemindo xlorasetil xloridi bromsirks tursusnun etil efiri ilo
ovaz etdikdo digor tiazolidin-4-on téromasi (IV) omolo golmisdir [6].
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Reaksiyalarin gedisino nozarot nazik tobagoli xromatoqrafiya metodu
vasitassilo hoyata kecirilmisdir. Sintez edilon birlosmolorin qurulusu 'H, **C
NMR spektrlorinin kdmayils tadqiq edilmisdir. Asagida niimayis edildiyi kimi
(sokil 1) 'H NMR spektrinin 1.65-167 m.h. sahosinds yan zoncirdoki CH,-
CH,-CH,-CH, fragmentinin morkazi iki metilen grupunun dord protonuna
uygun multipletin, 3.27 m.h. sahasindo N-CH;,-CH,-CH,-CH, qrupunun iki
protonuna uygun multipletin, 4.08 m.h.-do S-CH,-C=0 fragmentindaki CH,
qrupunun iki protonuna uygun singletin, 4.13 m.h.-do O-CH,-CH>-CH;-CH;
fragmentinin CH; qrupunun iki protonuna uygun tripletin, 4.23 m.h.-do O=C-
CH,-CI fragmentinin CH, qrupunun iki protonuna uygun singletin vo 7.2-7.4
m.h. intervalinda aromatik halganin bes protonuna uygun multipletin miisahido
olunmasi (II) birlosmoasinin (n = 4) alinmasini tosdiq edir.
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Sak. 1. Xlorsirks tursusunun 4-(4-okso-2-feniliminotiazolidin-3-il)butil efiri.

Sintez edilon birlosmalorin qurulusunun tadqiqinds rentgen difraksiya
metodundan da istifado edilmigdir. Bunun ii¢lin tiazol téromosinin (IV) etil
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spirtindo monokristali yetisdirilmis vo qurulusu APEX2 CCD cihazinda rent-
gen difraksiyas1 metodu ilo todqiq edilmisdir (sok. 2). Todqiq edilon birlagme-
nin kristal qofosi monoklinik sinqoniyaya (P2:/c) malikdir. Kristalin qofas
parametrlorinin a = 11.9612 (6) A, b = 6.9478 (3) A, ¢ = 13.1554 (6) A, B =
91.244 (2)°, V = 1093.01 (9) A®, Z = 4 oldugu SADABS programmin kémayilo
tapilmigdir. Todqiq edilon kristalin 6lgiisii 0.40 x 0.26 x 0.11 mm toskil
etmisdir.
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Sak. 2. 3-(2-Hidroksietil)-2-feniliminotiazolidin-4-on (IV) molekulunun qurulusunun
perspektiv goriintisi

Kristalda tiazol vo fenil halgalari bir-birine nozeren 56.99 (6)° bucaq al-
tinda meyllonmisdir. Tiazol niivasi planar konformasiyaya malikdir. Qurulusda
fenilimino fragmentinin olmasi1 C-N rabitosinin uzunlugunun 1.2638 (19) A
toskil etmoasi ila siibut edilmisdir. Molekul bu rabitoya nozoron Z konformasiya-
smi1 alir. Yan zoncirdoki hidroksil qrupu iki vaziyyet iizro nizamsiz yerlogmis-
dir. Kristalda molekullar O-H:-O, C-H-N hidrogen rabitolorinin komayila

alagalonarak b oxu boyunca zancir amalo gatirir (sokil 3):

.
i, -

Sak. 3. 3-(2-Hidroksietil)-2-feniliminotiazolidin-4-on (IV) molekullarmm b oxu
boyunca paralel zoncirlor omalo gotirmasi

19



Homin ox (b) boyunca amoalo golon zoncirlor bir-biri ilo zoif C-H---S
hidrogen rabitolori ilo olagolonir. Qurulusu C-H--O vo C-H--m qarsiligh
tosirlori daha da giiclondirorok b oxu boyunca molekullarin daha kompakt
struktur omoala gatirmasini tamamlayir (sok. 4):

-

Sok. 4. 3-(2-Hidroksietil)-2-feniliminotiazolidin-4-on (IV) molekullarmm kristal
gofosdo kompakt qurulus amalo gotirmo nizanm

Homginin sintez edilon birlosmalorin bakterisid vo fungisid xassolori tod-
qiq edilmis va ilkin miisbat naticalar olds edilmisdir. Belo ki, malum olmusdur
ki, sintez edilon birlogsmalor Escherichia coli, Salmonella enterica, Pseudo-
monas aeruginosa, Staphylococcus aureus, Bacillus subtilis, Micrococcus lu-
teus bakteriyalarina vo Candida albican, Candida glabrata gobaloklorine garsi
aktivlik niimayis etdirir.

Tacriibi hissa

Sintez olunan birlosmolsrin *H-NMR (300 MHz) vo **C-NMR (75 MHz)
spektri DMSO-dg halledicisindo Bruker firmasmin AV300 sisteminds daxili
standart TMS olmagqla ¢okilmisdir. Reaksiyalara kinetik nazarat zamani elyuent
kimi heksan : izopropil spirti (3:2) sistemindon istifado edilmisdir.

Birlosmoalor asagidaki ilmumi metodika iizrs sintez edilmisdir:

Fenilizotiosianat (0.01 mol) qarigdirma soraitindo miivafiq aminspirtin
(0.01 mol) tizarino slave edilmis vo bu zaman omolo golon kristal kiitlo 10 ml
dioksanda holl edilikdon sonra qarisdirma soraitindo {izorino xlorasetilxlorid
(0.02 mol) vo ya monobromsirks tursusunun etil efiri (0.01 mol) slavo edilmis-
dir. Sonra reaksiya qarigig1 2-3 saat orzinde qaynadilmis va otaq temperaturu-
nadak soyudulmusdur. Bu zaman omolo golon ¢okiintii etil spirti miihitinds
kristallagdirilmisdir.

Xlorsirka tursusunun 4-(4-okso-2-feniliminotiazolidin-3-il)-etil efiri
(). Cixim 99%, Ty 120°C. *H-NMR spektr (DMSO-ds): 3.48 t (2H, N-CH,-
CHy), 3.76 s (2H, S-CH,-C=0), 4.34 t (4H, O-CH,-CH;, O=C-CH,-Cl), 7.3
(m, 5H, Ar). **C NMR spektr, m.h. (DMSO-ds): 33.5 (N-CH-), 39.9 (S-CH,-
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C=0), 58.21 (O-CH,-), 64.5 (O=C-CH,-Cl), 122.0-129 (5CHg), 144.2 (Cy),
163.7 (C:N), 166.6 (C:O)tsikl, 171.2 (C:O)efir.

Xlorsirka tursusunun 4-(4-okso-2-fenyiliminotiazolidin-3-il)-butil
efiri (11). Cixim 74%, T4 90°C. *H-NMR spektr (DMSO-dg): 1.65-167 m (4H,
CH,-CH,-CH,-CHy), 3.27 t (2H, N-CH,-CH,-CH,-CH,), 4.08 s (2H, S-CH,-
C=0), 4.13t (2H, O-CH,-CH,-CH,-CH,), 4.23 s (2H, O=C-CH,-Cl), 7.2-7.4
(m, 5H, Ar). *C NMR spektr, m.h. (DMSO-d ): 26.2, 26.7 (4H, CH»-CH,-
CH,-CH3), 29.4 (2H, N-CH,-CH,-CH,-CHy), 2H, 40.8 S-CH,-CO, 51.1 (2H,
O-CH,-CH,-CH;-CH3), 65.4 (2H, O=C-CH,-Cl, 128.0-128.2 (5CH, ), 136
(Car), 152.7(C:N), 167.1(C:O)t3ik|, 171.0 (C:O)efir.

Xlorsirka tursusunun 5-(4-okso-2-feniliminotiazolidin-3-il)-pentil
efiri (111). Crxim 88%, T 41°C. *H-NMR spektr (DMSO-dg): 1.1-1.4 m (8H,
OCH,-CH,-CH,-CH,-CH;N), 3.9-4.3 m (6H, O-CH,-CH,-CH,-CH,-CH>-N,
C=0-CH,-S, CO-CH,-Cl), 6.8-7.4 (m, 5H, Ar), *C NMR spektr, m.h.
(DMSO-ds): 39-41(4CH,, OCH,-CH,-CH,-CH,-CH,N), 51(0-CHy), 65, 66
(2CH,, C=0-CH,-S, C=0-CH,-Cl), 119-129 (5CH,), 136 (C, Ar), 148 (C=N),
167 (C:O)tsikl, 172 (C:O)efir.

3-(2-Hidroksietil)-2-feniliminotiazolidin-4-on (1V). Cixim 54 %, T, 92
°C. 'H-NMR spektr (DMSO-dg): 3.3 t (4H, HO-CHy-CH,-), 3.7 s (2H,
CH>)si, 3.9 5 (1H, OH), 6.9-7.3 (m, 5H, Ar). *C NMR spektr, m.h. (DMSO-
de ): 29.1 (CHz, N-C_Hz-CHz-OH), 45.1 (CHz, N-CHz-C_Hg'OH), 60.8
(CH2)sii, 121.2, 124.3, 129.2 (5CH, Ar), 171.8 (1C, Ar), 205.5 (1C, C=Nix).
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CHUHTE3 IPOU3BOJIHbIX TUAZOJIUJIUHOHOB TPEXKOMIIOHEHTHOM
KOHJEHCAILIMEN

A M.MATI'EPPAMOB, A HXAJINJIOB, ®. HHAT'HEB, M.A. AJIVTAXBEP/IUEB
PE3IOME
CuHTEe3UpOBaHbl TMPOW3BOJHBIE THA3OJIMIUH-4-OHA TPEXKOMIIOHEHTHON peakmuer ¢
ydqactueM  amuHOoCIupToB.  CTpyKTypa  NOJYYEHHBIX  COEIMHEHUN  MOATBEPKICHA
COBpEMEHHBIMH MeTogaMu SIMP-CIEKTpOCKONUU M PEHTIEHOCTPYKTYPHBIM aHanu3oM. B
pe3ynbTaTe NPOBEACHHBIX HCCIIEI0BaHN 0OHapyXeHa aKTHBHOCTD K HEKOTOPBIM ITaTOr €HHBIM

MHUKpPOOPraHu3MaM y CUHTE3UPOBAHHBIX CO@I[I/IHQHI/Iﬁ.

KiroueBbie cjioBa: TPEXKOMIIOHCHTHAs] KOHJCHCAIWS, aMHHOCITUPT, PEHTTECHOBCKAS
TUpaKIus, THA30IUAUH-4-0H

SYNTHESIS OF THIAZOLIDINONE DERIVATIVES BY
THREE-COMPONENT CONDENSATION

AM.MAHARRAMOV, A.N.KHALILOV, F.N.NAGHIYEV, M.A ALLAHVERDIYEV
SUMMARY

Thiazolidine-4-one derivatives have been synthesized by three-component reaction in
the presence of amino alcohols. The structures of the obtained compounds were confirmed by
modern NMR spectroscopy and X-ray analysis methods. The synthesized compounds have
shown activity against some pathogenic microorganisms.

Key words: Three-component condensation, amino alcohol, X-ray diffraction,
thiazolidine-4-one
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