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Dimedonun K,COj; istirakinda DM SO miihitinda 1,2-epoksi-3-xlorpropanla
alkilloagsma reaxsiyasindan alinmis O-alxillasmoa mohsulunun bazi aminlorlo cev-
rilma reaxsiyast aparilmig va miivafiq aminospirtlor- 1-(N-2'-metilfenilamino-)-
3-0-(4',4 -dimetiltsiklohexsen-1-on-6-propanol-2, 1-(N-4'-bromfenilamino-)-3-O-
4’4’ -dimetiltsixlohexsen-1-on-6-propanol-2, 1-dibutilamino-3-O-4',4'-dimetiltsiklo-
hexsen-1-on-6-propanol-2, 1-amino-3-O-4',4'-dimetiltsiklohexsen-1-on-6-propanol-2,
1-metil-amino-3-O-4' 4'-dimetiltsixlohexsen-1-on-6-propanol-2, 1-( N-etilendiamino- )-3-
0-4' 4’-dimetiltsiklohexsen-1-on-6-propanol-2 va 1-asetilamino-3-O-4',4'-dimetil-
tsixlo-hexsen-1-on-6-asetiloxsipropan-2 sintez edilmisdir.

Miixtoelif osasi miihitlorin istifadesi ile metilen axtiv birlasmalarin
bozi alkil halogenidlarle alkillasma (C-, O- ve ya C-O) ve alinan moahsul-
larin cevrilme reaxsiyalarinin tedqigine bir cox elmi tadqiqat islerinde
rast golinir [1-5]. Metilen axtiv birlogmolorin bifunksional heterotsikl
olan 1,2-eporsi-3-xlorpropanla alkillosme reaxsiyalarina adsbiyyatda cox
az rast goldiyinden bu reaxsiyanin todqiqi maragimiza soebsb oldu. Biz
bundan avvealki iglorimizde bazi metilen axtiv birloegmolerle 1,2-epoxsi-3-
xlorpropanin alkilloasme reaxsiyasi vo alinan birlesmalarin cevrilmalarini
todqiq etmisik [6]. Oxucularin nezer diqgetine catdirilan isde yeno do
torofimizden ilx defe olaraq, metilen axtiv birloesme olan 5,5-dimetil-
heksandion-1,3-iin 1,2-epoksi-3-xlorpropanla DMSO miihitinde, asas ki-
mi K,CO; istiraxinda alkillosmoe reaksiyasindan O-alkilloagsme mahsulu(I)
sintez edilmisdir:
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Elmi adobiyyatdan [7,8] epoksi halga saxlayan birlegsmoalorin amin-
lorle miivafiq aminospirtlerin alinmasi ile gedon reaxsiyalarr malumdur.
Sintez edilen 3-(1',2'-epoxsipropiloksi)-5,5-dimetiltsiklohexsen-2-1-
onun (I) C,H,OH ve su miihitlerinde bezi aminlarls ¢evrilme reaxsiyalari
aparilmisdir:
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Omsole geolon aminospirt- 1-amino-3-0-4',4"-dimetiltsixlohexsen-1-
on-6-propanol-2 asetilxloridle asillesdirilmigdir:
/ooo—g
?

OCH, (H-CNH,

OCH-C—C—NHOOCH,
Hz A
HC H O N HC
+ >0_|3—4—>
He a HC
O (@]
(i
Sintez edilmis birlesmalorin (I-III) qurulusu IQ ve 'H,*C NMR spexktro-

sKopiyasinin Komaoyi ile tesdiq edilmigdir.

TOCRUBI HiSSO

IQ spextrlori «Spekord 75-IR» cihazinda maye tobagada, 'H,2C
NMR spextrlori iss Brurxer 300 spextrometrinds (300; 756MHz) coxkil-
migdir. Birlegmolorin temizliyi nazik tebaqesli xromotoqrafiya ile tesdiq-
lonmigdir. Nazik tebeqgsli xromotoqrafiya Silufol UV-254 16vhesinde
aparilmisdir.

1-(N-2'-Metilfenilamino-)-3-0-4',4'-dimetiltsikloheksen-1-on-6-pro-
panol-2. Yastidibli xolbaya 2q (0,01mol) 3-(1',2 -epoxsipropiloksi)-5,5-
dimetiltsikloheksen-2-1-on, 2,5q (0,023mol) o-toluidin ve 15ml C,H,OH
alave edilerex, 70-75°C temperatur intervalinda 15 saat miiddetinde
maqnit qarigdirici ilse qarisdirilir. Reaxsiya qarisigindaxi C,H;OH qovu-
lur. Qalan qaliq svvsalco maye, bir az xecdikden sonra ise xristal hala
cevrilir. Alinan xristallar CCl,-le yuyulub, siiziicii qifdan stiziiliir.

'"H NMR spextr. (DMSO-d6, §, m.h.): 1,0 (s, 6H, 2CH,); 2,05 (s,
3H, H,;C-Ar); 2,29 vo 2,52 (s, 4H, 2CH,); 3,19 (m, 2H, NCH,); 3,41 (s,
1H, OH); 3,90 (d, 2H, OCH,); 3,88 (s, 1H, NH); 4,79 (m, 1H, HC-0);
5,38 (s, 1H, =CH); 6,48-6,99 (4H, Arom.). '*C NMR spextr. (DMSO-d6,
8, m.h.): 18.72, 28.98, 32.25, 42.95, 46.58, 51.93, 67.21, 71.63,
102.11, 109.98, 117.12, 122.84, 127.13, 130.05, 147.23, 177.18,
198.84.



1,95q 1-(N-2'-Metilfenilamino-)-3-0-(4',4"-dimetiltsixlohexsen-1-
on-6-propanol-2 alinir. Cixim 63,1% teskil edir. T,=145°C. R,= 0,38
(elyuent — geptan: izopropil spirti 3:1).

1-(N-4'-Bromfenilamino-)-3-0-4",4"-dimetiltsiklohekxsen-1-on-6-
propanol-2. Yastidibli kolbaya 1,4q (0,0071mol) 3-(1',2"-epoksipropilox-
si)-5,5-dimetiltsikloheksen-2-1-on, 1,2q (0,0071mol) p-bromanilin, 20ml
C,H.OH vo 15ml distille suyu slave edilorax, 70-75°C temperatur inter-
valinda 10 saat miiddetinde maqnit garigdirici ile qarisdirilir. Reaxsiya
qarisigindax1 C,H;OH qovulur. Qalan sulu qaliq dixlormetanla exstrax-
siya edilir. Alinmis exstraxt Na,SO,-lo qurudulur. Exstraxtdan CH,CI,
qgovulur. Yerds cox oziilii hisse qgalir.

'H NMR spextr. (DMSO-d6, §, m.h.): 0,99 (s, 6H, 2CH,); 2,11 (s,
2H, CH,); 2,28 (s, 2H, CH,); 2,51 (s, 1H, OH); 3,62 (m, 2H, NCH,);
3,90 (m, 1H, HC-0); 3,99 (d, 2H, OCH,); 5,34 (s, 1H, =CH); 5,72 (s,
1H, NH); 6,59-7,19 (4H, Arom.). '*C NMR spextr. (DMSO0-d6, §, m.h.):
28.32, 33.12, 42.21, 42.55, 50.09, 67.05, 71.04, 102.14, 106.18,
114.98, 131.96, 148.36, 166.03, 196.95.

1,5q 1-(N-4'-Bromfenilamino-)-3-0-4",4"-dimetiltsixlohexsen-1-on-6-
propanol-2 alinir. Cixim 57,69% toskil edir. Rf= 0,48 (elyuent — hex-
san: etil spirti 1:2).

1-Dibutilamino-3-0-4",4"-dimetiltsikloheksen-1-on-6-propanol-2.
Yastidibli xolbaya 2,4q (0,0122mol) 3-(1',2 -epoxsipropiloksi)-5,5-dime-
tiltsiklohexsen-2-1-on, 2,1q (0,0163mol) dibutilamin, 20ml C,H,OH ve
15ml distille suyu olave edilerex, 70-75°C temperatur intervalinda 10
saat middatinde maqnit qarisdirici ile garisdirilir. Reaxsiya qarisig: di-
xlormetanla exstraksiya edilir. Alinmis exstraxt Na,SO,-le qurudulur.
Exstraxtdan dixlormetani qovduqda az madde qalir. Exstraxsiyadan qa-
lan sulu galig1 su hamaminda qizdirmaqla, avvalce su nasosu ile qarisiq-
da olan su, sonra ise vakkumda reaksiyaya girmoyon dibutilamin distille
edilir. Qalan qaliq cox oOziiliidiir, distille edils bilmir.

'H NMR spextr. (DMSO-d6, §, m.h.): 0,85 (t, 6H, 2CH,); 0,97 (s,
6H, 2CH,); 1,31 (m, 8H, 4CH,); 2,09 (s, 2H, CH,); 2,28 (s, 2H, CH,);
2,22 (s, 1H, OH); 2,54 (m, 6H, N(CH,);); 3,79 (m, 1H, HC-0); 3,9 (d,
2H, OCH,); 5,25 (s, 1H, =CH). '*C NMR spexktr. (DMSO-d6, §, m.h.):
14.10, 20.04, 28.21, 32.15, 41.58, 42.50, 54.09, 56.90, 66.53, 71.11,
102.01, 168.95, 196.66.

2,56q 1-Dibutilamino-3-0-4",4"-dimetiltsixlohexsen-1-on-6-pro-panol-
2 alinir. Cixim 62,8% togkil edir. Rf= 0,51 (elyuent — hexsan: etil
spirti 1:2).

1-Amino-3-0-4',4"-dimetiltsikloheksen-1-on-6-propanol-2. Yasti-
dibli xolbaya 5q (0,026 mol) 3-(1',2 -epoksipropiloksi)-5,5-dimetiltsixlo-
heksen-2-1-on, 20ml NH,OH-in suda mahlulu (0,11mol), 15ml C,H;OH
alave edilerox, 70-75°C temperatur intervalinda 10 saat miiddetinde
maqnit qarisdirici ile garigdirilir. Reaksiya garisigl su hamaminda qiz-
dirmaqla, su nasosu ile qarisiqgda olan su qovulur. Qalan qaliq cox 06zii-
ladur, distille edile bilmir.

'H NMR spextr. (DMSO-d6, §, m.h.): 0,93 (t, 6H, 2CH,); 1,94 (s,
2H, CH,); 2,21 (s, 2H, CH,); 2,89-3,12 (dd, 2H, NCH,); 3,34 (d, 2H,
OCH,); 3,65 (m, 1H, HC-0O); 4,39 (s, 2H, OH,NH); 4.89 (s, 1H, =CH).



3C NMR spextr. (DMSO-d6, §, m.h.): 28.33, 33.01, 41.87, 46.45,
51.02, 63.96, 69.99, 93.93, 165.01, 194.99.

4,9q 1-Amino-3-0-4',4"-dimetiltsiklohexsen-1-on-6-propanol-2 ali-
nir. Cixim 90,2% teskil edir. Rf= 0,42 (elyuent — heksan: izopropil
spirti 1:1).

1-Metilamino-3-0-4',4 -dimetiltsikloheksen-1-on-6-propanol-2.
Yastidib xolbaya 3q (0,0153mol) 3-(1',2'-epoxrsipropiloksi)-5,5-dimetil-
tsiklohexksen-2-1-on, 20ml CH;NH,-in suda mahlulu (0,13mol), 15ml
C,H.OH oslave edilorok, 70-75°C temperatur intervalinda 10 saat miidde-
tinde maqnit qarigdirici ile garisdirilir. Reaksiya qarisigl su hamaminda
qizdirmaqla, su nasosu ile garisigda olan su gqovulur. Qalan qaliq cox
ozuludur, distille edile bilmir.

'H NMR spextr. (DMSO-d6, §, m.h.): 0,95 (t, 6H, 2CH,); 1,91 (s,
2H, CH,); 2,31 (s, 2H, CH,); 2,38 (s, 1H, OH); 2,49 (s, 3H, CH,); 2,82
(m, 2H, NCH,); 3,41 (d, 2H, OCH,); 3,61 (m, 1H, HC-O); 3,79 (s, 2H,
NH); 4,88 (s, 1H, =CH). *C NMR spextr. (DMSO-d6, 5§, m.h.): 28.56,
33.74, 34.02, 43.85, 50.01, 52.81, 64.76, 67.05, 84.01, 95.99, 170.00,
194.70.

2,56q 1-Metilamino-3-0-4',4"-dimetiltsiklohexsen-1-on-6-propa-nol-2
alinir. Cixim 72,5% toskil edir. Rf= 0,27 (elyuent — heksan: izopropil
spirti 1:1).

1-(N-Etilendiamino)-3-0-4',4"-dimetiltsikloheksen-1-on-6-propa-
nol-2. Yastidibli xolbaya 2,4q (0,0122mol) 3-(1',2 -epoxsipropiloksi)-5,5-
dimetiltsiklohexsen-2-1-on, 2q (0,033mol) etilendiamin, 15ml C,H,OH vo
10ml distille suyu olave edilerex, 70-75°C temperatur intervalinda 10
saat miiddetinde maqnit garisdirici ile garisdirilir. Reaxsiya qarisigi di-
xlormetanla exstraksiya edilir. Alinmis exstraxt Na,SO,-lo qurudulur.
Exstraxtdan dixlormetani qovduqda az madds galdi. Exstraxsiyadan qa-
lan sulu galig1 su hamaminda qizdirmaqla, avvalce su nasosu ile qarisiq-
da olan su sonra ise vakkumda reaksiyaya girmoayan etilendiamin distills
edilir. Qalan qaliq cox oziiliidiir, distille edile bilmir.

'H NMR spextr. (DMSO-d6, §, m.h.): 0,93 (t, 6H, 2CH,); 1,92 (s,
2H, CH,); 2,19 (s, 2H, CH,); 2,61 (m, 2H, 2NCH,); 3,04 (m, 2H, NCH,);
3,30 (d, 2H, OCH,); 3,51 (m, 1H, HC-O); 4,09 (s, 4H, OH,NH,NH,);
4,82 (s, 1H, =CH). *C NMR spextr. (DMSO-d6, §, m.h.): 28.41, 33.96,
42.48, 42.97, 47.64, 50.55, 52.98, 64.97, 71.69, 93.88, 164.75, 195.01.

2q 1-(N-Etilendiamino)-3-0-4",4"-dimetiltsixlohexsen-1-on-6-propa-
nol-2 alinir. Cixim 63,9% toskil edir. Rf= 0,15 (elyuent — heksan: izo-
propil spirti 1:1).

1-Asetilamino-3-0-4',4"-dimetiltsikloheksen-1-on-6-asetiloksipro-
pan-2. Yastidibli xolbada 1q (0,0047mol) 1-amino-3-0-4',4'-dimetil-
tsixlohexsen-1-on-6-propanol-2-nin CCl,-de mahlulunun tiizerine 1: 3 nis-
batinde asetilxlorid slave edilir vo 50°-60°C temperatur intervalinda su
hamaminda 20 deqige qarisdirilir. Kolbanin agzi baglanaraq, bir giin
sakit halda saxlanilir. Sonra su hamaminda qizdirilmaqla hem CCl,, hom
do reaksiyaya girmoayeon asetilxlorid ugurdulur. Qalan qalig c¢ox o0zii-
ladur, distille ediloe bilmir.

'H NMR spextr. (DMSO-d6, §, m.h.): 0,96 (s, 6H, 2CH,); 1,98 (s,
6H, 2CH,); 2,36 (s, 2H, CH,); 2,49 (s, 2H, CH,); 3,59 (m, 2H, NCH,);
4,15 (d, 2H, OCH,); 5,11 (s, 1H, =CH); 5,82 (m, 1H, HC-0O); 7,50 (s,
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2H, NH). '*C NMR spextr. (DMSO-d6, §, m.h.): 21.56, 27.89, 32.97,
41.94, 43.77, 44.91, 63.76, 69.98, 93.89, 171.01, 171.02, 174.92,
189.99.

1g 1-Asetilamino-3-0-4',4-dimetiltsiklohexsen-1-on-6-asetiloksi —
propan-2 alinir. Cixim 71,9% toskil edir. Rf= 0,36 (elyuent — hexsan:
izopropil spirti 1:1).
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HNCCIIEJOBAHUE PEAKIIUU TPUCOEJUHEHUA HEKOTOPBIX AMUHOB K
HPOAYKTY O-AJIKUWJINPOBAHUA 5,5-TUMETUJIT'EKCAHINOHA-1,3
" 1,2-3ITOKCH-3-XJIOPITPOITAHA

AMMATI'EPPAMOB, ®.HHATHEB, U.I'MAMEJOB, HM.AJIVTAXBEPJIUEB,
HN.A.AJIMEB, M.A.AJINTAXBEP/IUEB

PE3IOME

[IpencraBneHsl pe3yabTaThl peakunii mpoaykra O-alKiTupoBaHNs AUMEI0Ha (B CHCTeE-
Me K,CO;-IMCO) smuxyoprufipiiHOM ¢ HEKOTOPBIMH aMHUHOMH. [10JydeHbI COOTBETCTBYIOIIIE
amMuHOCTIIPTHI- 1 -(N-2'-MeTundenmmaMmao- )-3-0-(4',4'- TIMe TUIIMKIIOTeKCeH- | -0H-6-TIporano-2,
1-(N-4'-6pompen-unamuno-)-3-0O-(4',4'- ITMMETHIINKIIOTeKCeH- | -0H-6-T1ponanon-2, 1-1udy Tt
-aMuHO-3-0-(4',4'-muMeTHIIuKIorekceH- 1 -on-6-nponanon-2, 1-amuno-3-O-(4', 4'-numeru-
IIUKJIOTeKCeH- 1 -0H-6-nponanon-2, 1-mMetunamuno-3-0O-(4',4'-mume-  THIIUKIIOTeKCeH- 1-0H-6-
npomnanon-2, 1-(N-etunenanamMuno-)-3-0-(4'4'-mmMe-TUmIKIoreKkceH- 1 -on-6-npomason - 2 u 1-
areTuiaMuHO-3-0-(4',4'- TMMETHI-IIMKIIOT eKCeH- | -OH-6-aIle THIIOKCUTIPOTTaH-2.
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INVESTIGATION TRANSFORMATION REACTIONS OF O-ALKYLATION
PRODUCT OF 5,5-DIMETHYLHEKSANDION-1,3
BY 1,2-EPOXY-3-CHLOROPROPANE WITH SOME

A.M.MAGERRAMOYV, F.N.NAGIYEYV, . GMAMEDOV, NM.ALLAKHVERDIYEYV,
LA.ALIYEV, M. A AALLAKHVERDIYEV

SUMMARY

It has been investigated the transformation reactions of O-alkylation product of dime-
done by epychlorohidrine in the presence system K>CO3;-DMSO with some amines and
synthesized corresponoling aminoalcohols- 1-(N-2"-methylphenylamino-)-3-O-(4',4'-
dimethylcykloheksen-1-on-6-propanol-2, 1-(N-4'-bromphenylamino-)-3-O-(4',4'-dimethyl-
cykloheksen-1-on-6-propanol-2, 1-dibuthylamino-3-O-(4',4'-dimethylcykloheksen-1-on-6-
propanol-2, 1-amino-3-0-(4',4'-dimethylcykloheksen-1-on-6-propanol-2, 1-methylamino-
3-O-(4',4'-dimethylcykloheksen-1-on-6-propanol-2,1-(N-ethylendiamino-)-3-O-(4',4'-dime-
thylcykloheksen-1-on-6-propanol-2 and 1-asetylamino-3-O-(4',4'-dimethylcykloheksen-1-
on-6-asethyloxypropan-2.
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