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Toqdim olunan is 2-hidroksi-5-metilasetofenon asasinda alda edilmis bozi funksionalo-
vazli fenol sira birlagmalarin sintezi va bu maddalarin NMR metodu il tadgigina hasr olun-
mugsdur. Tadgigatlar *H, *C va digar milasir NMR metodlarinin kémayilo apariimisdir. Moh-
lullarda bag veran mixtalif dinamik proseslarin dyranilmasi tautomer-konformer kegidlarin bas
vermasini, kKimyavi reaksiyalarin suratini, onlarin getms mexanizmlarini, hidrogen rabitssinin
xarakterini, enerjisini askar etmaya imkan yaradir, tacriibi va nazari shamiyyats malikdir.

Acar sozlar: xalkon, asetofenon, niiva maqnit rezonansi

Xalkonlar vo onlarin téromalari bir ¢ox tibbi-bioloji shamiyysto malik-
dirlor. Belo ki, onlardan rak xastaliklarina, beyin-damar problemlarina, mads
yarasina, gan laxtalanmasina, spazmaya, sokara, Xar¢ongs qarsi vo S. dorman
vasitolorinin alinmasinda genis istifado olunur [1, 2]. Xalkon téromalari olan
flavon-xromen birlogsmoalori iso bitki mansali fenol toromolori olub, onlarin tod-
gigina halo XX asrin 30-cu illarindon baglanmisdir. Buna baxmayaraq gos-
torilon birlogsmoaloarin tadgigine maraq halo do azalmamigdir. Uzun miiddat belo
geabul olunurdu ki, flavon (xromen) tipli birlosmalor antioksidant gabiliyyatino
malikdirlor. Son zamanlar isa bu birlosmalorin canli alomds muxtalif fizioloji
proseslarda shomiyyatli rolu mioayyan edilmisdir. Flavonlar gida, kosmetik,
farmaseptik va s. néqgteyi-nozardan ds genis totbiq sahalorine malikdirlar [3-5].

NMR spektroskopiyasinin muasir totbiq sahslori coxsaxolidir. Bu analiz
metodu Uzvi kimyada madds quruluslarinin 6yranilmasindan tutmus tibb el-
minds insanlarin muixtalif orqanlarmin muayinasinds, neft kimyasinda, arzaq
sonayesinds, yingil sonayeds, kond tosarriifatinda va s. sahalords genis totbig
imkanlarina malikdir. Bundan basqa dinamik proseslorin todgigindon alinmig
naticalor tautomer-konformer kecidlorin bas vermasini, reaksiyanin Kinetika-
siin, mexanizminin, molekullararasi-molekuldaxili garsiliglt tasirlorin, kom-
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plekslarin-assosiatlarin amolo galmasinin va s. dyranilmosinds do mihim
ohamiyyato malikdir [6-9].

Bunlar1 nazors alaraq 2-hidroksi-5-metilasetofenon osasinda slds edilmis
bazi funksionalavazli fenol sira birlosmalarin sintezi vo bu maddalorin NMR
metodu ilo todqiqi asagida verilmisdir.

Tacribi hissa: Krezolun asetat efirindon Fris qruplasma mahsulunun
alinmast.

p-Krezilasetatin Fris qruplagsmasi AlCl; istirakinda aparilmigdir. Bunun
ucitin 0.25 mol p-krezilasetat vo 0.51 mol AICI3 gétirilmis va 30 dagige mid-
datinda 120°C-ya godoar qizdirilmigdir. Reaksiya ¢ox ekzotermik getdiyindan
temperaturu stabil saxlamaq Ucln kolba buzla vaxtasir1 soyudulmusdur.
Reaksiyani 30 doqigo apardiqdan sonra kolba alava 15 doqigs qizdirilan zaman
sistem narinci rangli sUsavari kutloys ¢evrilmisdir. Proses basa ¢atdigdan sonra
kolba soyudulmus, igarisino bir nego parca buz atilmis vo 0°C-ya qodor
soyudulmus, 500 ml 2M HCI mahlulu slavs edilorak 30 dagige garisdirilmisdir.
Bu zaman alman yagvari kitlo tamamilo kristallasmisdir. Kristal stizilmoklo
ayrilmis vo buzlu su ilo yuyulmusdur. Vakuumda quruduldugdan sonra hek-
sandan ¢okdirilmusdar. T, =47-48°C, ¢ixim- 70%.

'H NMR spektri: (CDCls, 5, m.h.). 2.21 s (3H, H3C-Ar), 2.59 s (3H,
CHj), 6.85-7.5 (3H, arom.), 12.10 s (1H, OH).

3C NMR spektri: (CDCls, 8, m.h.). 20.5 (CHs), 26.5 (CH3), 117.9 (C,
arom.), 128.3 (C, arom.), 130.2 (CH, arom.), 137.5 (CH, arom.), 160.4 (C-O-H,
arom.), 204.4 (CO).

2-Hidroksi-5-brombenzaldehidin allil efirinin alinmas:.

0.1 mol 2-hidroksi-5-brombenzaldehidin tzarino 0.1 mol allilboromid, 25
g K2CO3 va 80 ml aseton slavs edilmis kolba oks soyuducu ils birlosdirilarak
su hamaminda 8 saat qarisdirilmagla saxlanilmisdir. Reaksiya basa ¢atdigdan
sonra koba soyudularaq zarina su alava edilimisdir. ©sas mohsul dietil efiri
vasitasilo ayrilararaq 2 dofo 10%-li NaOH mohlulu ilo yuyulmusdur, ¢ixim-
86%.

2-Hidroksi-5-metilasetofenon  asasinda  (2E)-3-[2-(alliloksi)-5-brom-
fenil]-1-(2-hidroksi-5-metilfenil)-2-propen-1-on xalkonunun alinmas.

Ekvimolyar migdar (10 mmol) 2-hidroksi-5-metilasetofenon vo 2-hid-
roksi-5-brombenzaldehid hall edilmis 30 ml etanol mohluluna 1 ml piperidin
olava edilirok qarisiq otaq temperaturunda 5 saat qarisdirilmisdir. Tocriibanin
basa ¢atmasina NTX ilo nozarot edilimisdir. Reaksiya yekunlasdigdan sonra
qarisig 100 gram buzun tizarine tokilmiis, omala galon xalkon suzilarak quru-
dulmusdur, ¢ixim- 53%.

'H NMR (CCly, 8, m.h.). 2.33 s (3H, CH3), 4.7 d (2H, OCHy), 5.35 d-d
(2H, =CH,), 6.05 m (1H, =CH), 6.65-8.18 m (8H, arom. vo =CH), 12.35 s (1H,
OH).
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3C NMR (CCly, 8, m.h.). 20.3 (CH3), 72.3 (OCHy), 115.7 (C, arom.),
116.3 (CH, arom.), 117.1 (C, arom.), 121.3 (=CH,), 122.6 (C, arom.), 130.9
(CH, arom.), 131.6 (CH, arom.), 133.8 (=CH), 136.5 (CH, arom.), 144.7
(=CH), 152.5 (C-0O, arom.), 158.9 (C-0O, arom.), 189.8 (CO).

6-Asetil-5-[2-(alliloksi)-5-bromfenil]-3-(2-hidroksi-5-metilfenil)-2-
tsikloheksen-1-onun sintezi.

(0.01 mol (2E)-3-[2-(alliloksi)-5-bromfenil]-1-(2-hidroksi-5-metilfenil)-
2-propen-1-on va 0.01 mol acetilasetonun 10-15 ml etanolda mohluluna 0.01
mol piperidin slavs edilmis vo qarisiq otaq temperaturunda 3 saat qarisdiril-
migdir. Reaksiya basa c¢atdigdan sonra garisiq 50 q buz (zarina tokilarok
filtrdon siiziilmiisdiir. T, = 73-75°C, ¢ixim- 63 %.

'HNMR (CCly, 8, m.h.). 1.9 (s, CH3), 2.22 (m, CH5), 2.25 (s, CH3), 3.0
(d, CH), 3.25 (m, CH), 4.68 (d, 3J=5.4, OCH,), 5.4 (d-d, =CH,), 6.13 (m,
=CH), 6.71 (CH, arom.), 6.78 (CH, arom.), 6.8 (CH, arom.), 6.89 (s, CH,
arom.), 7.21 (s, CH, arom.), 7.25 (CH, arom), 10.45 (s, OH) 10.45 (s, OH).

Naticalorin muzakirasi: (2E)-3-[2-(alliloksi)-5-bromfenil]-1-(2-hidroksi-
5-metilfenil)-2-propen-1-on (1) xalkonunun torkibinds iki adad ikigat rabitenin,
fenol hidroksilinin olmasi onun totbiq imkanlarini daha da genislondirir.
Mixtalif mahlul sistemlarinds (CCls, DMSO, aseton) zamandan asili olaraq
aparilan todgigatlar dimetilsulfoksid (DMSO) miihdtinds xalkon molekulunun
stabil olmadigini, molekuldaxili tsikillosma naticosndo 2-[2-(alliloksi)-5-
bromfenil]-6-meill-2,3-dihidro-4H-xromen-4-ona (la) ¢evrilmasini géstormis-
dir. DMSO mohlulunda molekuldaxili tsikillosmonin bas vermasini CCls vo
asetonla mugayisads onun polyarlagsma sabitinin ¢ox olmasi ilo izah etmoak
olar. Belo ki, bu mohlulda fenol hidroksili daha ¢ox tursuluga malik oldu-
gundan onun ikigat rabitoys birlogsmasi noticosindo molekuldaxili tsikilloagsmo
bas verir. Eloco do todgiqgatlar xalkonda molekuldaxili hidrogen rabitasinin
omoalo goalmasini do gostormisdir. Mohlulda molekuldaxili tsikillosmonin bag
vermasila iki mixtalif maddanin mévcudlugu 2D DOSY NMR spektroskopiya-
siin komayilo ds isbat edilmigdir.

Mohlulda muxtalif dinamik proseslorin bas vermasi kimyavi Usullarla da
Oyranilmsdir. Belo ki, (2E)-3-[2-(alliloksi)-5-bromfenil]-1-(2-hidroksi-5-metil-
fenil)-2-propen-1-on xalkonunun muxtalif kimyavi ¢evrilmalori hoyata kegiril-
mis vo amala galon yeni molekullarin miigayisali NMR tadqiqatlar1 aparilmis-
dir. Moahlullarda dinamik proseslorin todqgiqi mixtolif gatiliglarda, hoalledici-
lords, temperaturlarda vo NMR spektroskopiyasinin miasir imkanlarindan
istifads edilmokls yerina yetitirilmisdir.
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Daha sonra 6-asetil-5-[2-(alliloksi)-5-bromfenil]-3-(2-hidroksi-5-metil-
fenil)-2-tsikloheksen-1-on molekulu tadqiq edilmisdir. Todgigatlar mohlulda 2
adad tautomer, 4 odad isa konformer kecidlorin olmasini géstormisdir.

Natica: 2-Hidroksi-5-metilasetofenon ssasinda sintez edilmis funksiona-
lovazli birlosmolordo mohlulda molekuldaxili tsikillosmanin, eloca do tautomer-
konformer kecidlorin bas vermasi NMR metodu ils tosdiq olunmusdur. Slda
edilon naticalor Gzvi sintez reaksiyalarinin dyranilmasinds metodun ovozsiz
rolunu gostormisdir.
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CHUHTE3 1 UCCJIEJOBAHUE HEKOTOPBIX ®YHKIIMOHAJIBHO
3AMEIIEHHBIX ®EHOJIBHbIX COEJIMHEHUI

A.M.MATEPPAMOB, M.P.FAIPAMOB, E.B.MAMEJIOBA, I. . MAMEJIOB
PE3IOME

[IpencraBneHnas paboTa MOCBSIIECHA U3YUCHHIO TUHAMUYIECKHUX MPOIECCOB B BO3MOXK-
HOCTh MPaKTHYEeCKOTO MpuMeHeHus SIMP-CIIEKTpOCKONINY B U3yYCHHH HEKOTOPHIX (DyHKIIHO-
HAJILHO 3aMEIICHHBIX (DEHOJBHBIX COeIUHeHUU. Vcce[oBaHIH POBOAMIIKCEH C TIOMOIIIBEO I,
Be oy JIpyruMu coBpeMeHHbIMH MeTofamu SIMP. PesynbTartbl 3THX HccleIOBaHUN MOAT-
BepkIaid BaxHOCTh SIMP-crnekTpockomuu At U3y4YEHHs] Pa3iMyHBIX JUHAMUYECKHX IPO-
LIECCOB B paCTBOpax.

KiioueBble ciioBa: XaJIKOH, aIIeTO(l)eHOH, ﬂ[[epHI:Iﬁ MarHUTHBIN PE30HAHC

SYNTHESIS AND STUDY OF SOME FUNCTIONALLY
SUBSTITUTED PHENOLIC COMPOUNDS

A.M.MAHARRAMOV, M.R.BAYRAMOV, Y.V.MAMMADOVA, |.G.MAMMADOV
SUMMARY

The presented work is devoted to the study of dynamic processes and possibility of
application of NMR-spectroscopy in some phenolic compounds. The researches have been
carried out by the *H, **C and other modern NMR methods. The results of these researches
confirmed the importance of NMR-spectroscopy for the study of various dynamic processes in
solutions.
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