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2,4,6-trimetilfenilavazli 1,2-xlorhidrin ilo miixtolif birli aminlorin reaksiyasindan 1,2-
aminpropanollar sintez edilmigdir. Bazi 1,2-aminpropanollarin fenilizotiosianat ilo birlagma
reaksiyasindan tiokarbamidlar alinmigdir.

Aminspirtlor canli orqanizmin foaliyyotindo miistasna rol oynayan bioloji aktiv
birlagsmalar sinfina aiddir. Onlara xolin, adrenalin, noradrenalin vo digarlorini misal
gostormak olar [1]. Digor torofdon aminspirtlor bir sira dorman maddslorinin alinma-
sinda sinton rolunu oynayir. Novokain, dikain, ksikain, ditilin, dimidrol, promedol va
digoarlari hazirda tibb praktikasinda genis totbiq olunur vo aminspirtlor asasinda alinir
[2-3]. Aminspirtlor texnikada da 6ziino genis totbiq sahasi tapmigdir. Onlarmn ilkin
niimayondolori olan monoetanolamin, dietanolamin va trietanolamin qazlarin zoharli
birlosmolordon tomizlonmosindo istifado olunur [4].

1,2-aminspirtlor, onlarin téromalarinin qurulusu ils funksional xassalori ara-
sinda olan slagasinin dyronilmosi sahasinds todqiqatlari [5-8] davam etdirorok 1,3,5-
trimetilfenilovozli 1,2-aminpropanollar sintez edilmis vo onlarin bazi tiokarbamid to-
romalari alinmigdir.

Biitlin yuxarida deyilonlori nazors alaraq, mezitilen vo epixlorhidrin asasinda
aliminium-xloridin istiraki ila 1-(2',4’,6'-trimetilfenil)-3-xlor-2-propanol [5] malum
iisulla sintez edilmisdir:
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1-(2',4',6'-trimetil)-3-xlor-2-propanol (I) miixtslif birli aminlarle 1:3 nisbatindo
golovinin suda mohlulunda garsiligh tasirds oldugda miivafiq 1,2-aminpropanollar (I-
IV) almmigdir. Onu geyd etmok lazimdir ki, 1,2-xlorhidrinin (I) ammonyak ilo
reaksiyasindan iki miixtolif 1,2-aminpropanol (I, [1I) almaga miivoffoq olunmusdur:
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Digor aminli birlogsmalor ilo 1,2-xlorhidrinin reaksiyasi yalniz ikili 1,2-amin-
propanollarin (IV-VI) alinmasi istiqgamotinds gedir:
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Bozi 1,2-aminpropanollarin (I, VI) fenilizotiosionatla birlosma reaksiyasindan
tiokarbamid téromolori (VII, VIII) sintez edilmisdir.
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Sintez edilmis 1,2-aminpropanollar (Il - VI) vo tiokarbamid téromoalori (VII,
VIII) ag kristal birlosmolordir. Onlar etil spirtinds yenidon kristallagdirilir. Bazi fiziki-
kimyavi sabitlori va ¢iximi1 cadvealds verilmisdir.

1,2-aminpropanollarin (I, VI) vo tiokarbamid toromolorinin (VILVIII) qu-
rulusu IQ vo NMR 'H spektroskopiyasi ilo tosdiq edilmisdir. Tomizliyi iso nazik
tobageli xromatoqrafiya vo element analizi ilo yoxlanilmigdir.

1,2-aminpropanollarin (I - VI) iQ spektrinds intensiv 3300-3500 sm™ zolagi OH
vo NH rabitolorinin valent roqslorini xarakterizo edir. 3410 sm™ intensiv zolag1 iso daxili
hidrogen rabitasinds istirak edon hidroksil grupunun valent ragslorine uygun galir.

Daxili hidrogen rabitasinin oldugunu tesdiq etmoak {i¢iin 1,2-aminpropanollarin
(II-VI) 1Q spektri karbon 4-xloridde 0,005 M mohlulunda cokilmisdir. Miioyyon-
losdirilmisdir ki, bu halda 3380 vo 3425 sm™ zolaqlar1 miisahido edilir. Bu iso bir do
onu tasdiq edir ki, 1,2-aminpropanollarin (II-VI) molekulunda daxili hidrogen rabitasi
mdoveuddur.

1-(2',4',6'-trimetilfenil)-3-amin-2-propanolun (II) NMR 'H spektrinin on qiiv-
vatli sahoasinds aromatik niivoyo birlogmis trimetil qrupunda yerloson doqquz pro-
tonun signali iki singlet soklindo 2.15 vo 2.25 m.h. sahado aydinlagir. Aromatik
halgaya birlogon metilen qrupundak: iki protonun signali iso 2.62 m.h. sahosindo
dublet soklinds miisahids olunur.

Metil qrupunda yerloson yegana protonun signali 3.48 m.h. sahasindo multiplet
soklindo aydinlasir. NH, vo OH qruplarina aid olan ii¢ protonun signali spektrdo
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miisahido olunmur. Cox ehtimal ki, homin signallar digar qruplarin signallari ils ist-
listo diigdiiylino goro onlari miisahido etmok miimkiin olmadi. Cox tobii ki, on zaif
sahodo - 6.75 m.h.-do aromatik niivodo yerloson iki protonun signali sinqlet halda
aydmlasir. Bis-[1-(2',4',6'-trimetilfenil)-2-hidroksipropil] aminin (III) NMR 'H spektri
(II) birlogmasinin spektrino oxsayir. Lakin 4.62 m.h. sahasinds singlet soklinds alave
signal miisahids edilir. Heg siibhasiz ki, bu NH fragmentinds olan protonun signalini
xarakteriza edir.

Ogor (II) birloagmasinda NH, fragmentina metil qrupunu daxil etsok, onun NMR
'H spektrindo N-CH; fragmentindo metil qrupundaki ii¢ protonun signali aromatik
halgada yerloson ii¢ metil qrupundan forqlonir vo nisboton zoif sahodo - 2.52 m.h.
singlet goklinds askar olunur.

Trihidroksilmetilen fragmenti daxil olan 1.2-aminpropanolun (IV) NMR 'H
spektri (II) birlosmosine oxsayir. Trihidroksimetilen fragmentinds yerloson iic CH,O
grupunda olan alt1 protonun signali singlet soklinds 3.3 m.h., hidroksil quruplarinin ii¢
protonu 4.2 m.h. sahasinds singlet soklinda va propanol fragmentindoki ikili hidroksil
qrupunun protonu 4.65 m.h. sahasinde singlet soklinde aydinlagir. II vo VI 1,2-
aminspirt molekuluna feniltiokarbamid fragmentini daxil etdikdo (VII) miivafiq 1,2-
aminspirtlorin NMR 'H spektrinin sokli doyisir. Masolon, (II) 1,2-aminspirtde mii-
sahido olunmayan hidroksil qrupu 4.9 m.h. sahssinds singlet soklindo, o climlodon
NH fragmentindoki protonun signali 7.75 m.h. sahasindo singlet soklindo aydinlagir.
Bundan slava fenil fragmentina birlosmis NH qrupundaki proton an zaif sahads - 9.65
m.h. singlet soklinds miisahidos edilir. Molekulda yerlogon iki benzol halqasindaki 7
protonun signali iso sinqlet soklinds 6.7, 7.3 va 7.5 m.h. sahalorinds aydinlagir.

1,2-aminpropanolun (VI) torkibindo ii¢ benzol halqgasi olan tiokarbamid to-
romoasi (VIII) miivafiq 1,2-aminpropanolun (VI) NMR 'H spektrindon forqlonir. 6.8
m.h. sahasindo mezitilen fragmentindoki aromatik niivadoki iki protonun signali
singlet soklindo, N-CS-NH fragmentina birlogmis iki fenil qrupundaki on protonun
signal1 iso multiplet goklinda 7.1-7.6 m.h. sahasinds {izo ¢ixir. NHCS fragmentindoki
yegana proton isa 8.55 m.h. sahasinds sinqlet goklindo askarlanir.

Cadval
Sintez edilmis 1,2-aminpropanollarin, onlarin tiokarbamid téramalorinin bazi
fiziki-kimyavi sabitlori va ¢ixim

=
Eu :: Tayin edilmisdir,% Brutto Hesablanmigdir, %
2% L formul R¢
z= § =
.5 S C H N S C H N S
11 82 124-125 | 74.32 | 9.78 | 7.47 - Ci2H)NO 74.57 9.91 7.25 - 0.13
111 60 | 170-171 | 78.19 | 9.31 | 3.67 - CyyH3NO, | 78.01 | 9.55 | 3.79 - 0.83
v 92 81-82 64.41 | 932 | 439 - CigHpyNO, | 64.62 | 9.15 | 4.71 - 091
\Y 67 | 104-105 | 75.64 | 9.96 | 6.48 - Ci3HyNO | 75.32 | 10.21 | 6.77 - 0.25
VI 36 | 123-124 | 80.47 | 8.36 | 5.52 - CisH;NO | 80.26 | 8.61 | 5.20 - 0.71
VII 40 | 133-134 | 69.25 | 7.57 | 9.29 | 9.93 | C;yHuN,OS | 69.47 7.36 8.53 | 9.76 | 0.92
VIII | 46 | 143-144 | 7443 | 6.75 | 6.71 | 7.74 | CysHpN,OS | 7422 | 698 | 6.92 | 7.93 | 0.53
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Tacriibi hissa

Sintez edilmis bozi birlosmalorin 1Q spektrlori ,,Spekord 75 — IR” cihazinda
vazelin yaginda pasta hazirlanaraq, digorlorininki iso ,,VARIAN 3600 FT-IR” Furye
spektrofotomerindoe KBr hoblorindo ¢okilmisdir. NMR 'H, C spektrlori ,,Bruker-
300” spektrometrindo 300 MHz vo 75 MHz tezliklorindo AVANCE sisteminda
¢okilmisdir. Tomizliyi ise nazik tobogeli xromatoqrafiya tisulu ils ,,Silufol UV-254”
va ,,Sorbfil” 16vhalorindo yoxlanilmigdir. Elyuent kimi heksan : izopropil spirti (3 : 2)
sistemindan istifads edilmigdir.

1-(2',4',6'-trimetilfenil)-3-xlor-2-propanol (I) torofimizdon [5] mezitilenin
aliminium-xlorid katalizatorunun istirakinda 1,2 epoksi-3-xlorpropan ilo alkillogsmo-
sindon alinmuisdir.

1-(2',4',6'-trimetilfenil)-3-amin-2-propanol (II). Avtoklavda yerlosdirilmis 2q
(0,0094 mol) 1-(2',4',6'-trimetilfenil)-3-xlor-2-propanolun (I) tizerino 100 ml 33%-li
ammonyakli su slavs edilir. Reaksiya qarisig1 bir saat miiddstindo 80°C-do qizdirilir.
Reaksiya qarigsiginda omolo golon ag kristallar siiziiliir. Suda holl olmadigindan
distille suyu ils bir neca dofs kristal yuyulur. Alinmus kristal karbon 4-xloridds yeni-
don kristallagdirilir.

Cixim 82,5%. T, = 124-125°C. R¢=0,13.

Tapilmisdir, % : C 74.32; H9.78 ; N 7.47. C;,HyNO.

Hesablanmisdir, % : C 74.57; H9.91; N 7.25.

Bis-[ 1-(2',4',6’-trimetilfenil)-2-hidroksipropil]amin (I1I).

Reaksiya analoji olaraq (II) kimi aparilir. Kristallar distills suyu ils bir nega
dofs yuyuldugdan sonra iri bork kristallar se¢ilib gotiiriiliir vo bir nego dofo etil
spirtinds yuyularaq tomizlanir.

Cixim 60%. T, =170-171 °C, R¢=0,83.

Tapilmisdir, %: C 78.19; H 9.31 ; N 3.67. C,4H39NO,.

Hesablanmisdir, % : C 78.01; H 9.55; N 3.79.

1-(2',4',6'-trimetilfenil)-3-tri(hidroksimetilen)metilamin-2-propanol (IV).

Avtoklavda yerlosdirilmis 3q ( 0,0014 mol ) 1-(2',4',6'-trimetilfenil)-3-xlor-2-
propanolun (I) izarino 4 q (0.033 mol) trioksimetilaminometanin 20 ml suda mahlulu
olavo edilir. Reaksiya qarisigi 5 saat miiddotindo 80°C-do qizdirilir. Sonra reaksiya
qaris1g1 soyudulur. Bir gun qaldiqdan sonra ag kristallar omoalo goldiyi miisahido edi-
lir. Kristallar siiziiliib etil spirtindo yenidon kristallagdirilir.

Cixim 92% . T, =81- 82 °C, R=0,91.

Tapilmisdir, %: C 64.41; H 9.32 ; N 4.39. C;sH,7NO,.

Hesablanmisdir, % : C 64.62; H 9.15; N 4.71.

1-(2',4',6'-trimetilfenil)-3-|N-metil]-2-propanol (V). Avtoklavda yerlosdiril-
mis 2q (0,0094 mol) 1-(2',4",6'-trimetilfenil)-3-xlor-2-propanolun (I) iizerine 0.028
mol metil aminin suyu olavs edilir. Reaksiya qarigig1 dord saat miiddotindo 80°C-do
qizdirilir. Reaksiya qarisiginda omolo golon ag iynovari kristallar siiziiliir. Suda hsll
olmadigindan distillo suyu ilo bir neco dofs kristal yuyulur. Alinmig kristal karbon 4-
xloridda yenidon kristallagdirilir.

Cixim 67%. T, = 104-106 °C. R¢=0.25.

Tapilmisdir, % : C 75.64; H 9.96; N 6.48. C;3H,NO.

Hesablanmisdir, % : C 75.32; H 10.21; N 6.77.
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1-(2',4',6'-trimetilfenil)-3-|N-fenil]-2-propanol (VI). 2 q (0.05 mol) NaOH 20 ml
suda hall edilorak 10 daqiqe qarisdirilir. Sonra mshlula 2 q (0,0094 mol) 1-(2',4,6'-
trimetilfenil)-3-xlor-2-propanol (I) vo 2.60 q (0.028 mol) anilin olavs edilir. Reaksiya
24 saat oarzinds 90°C quzdirilir. Reaksiya qarigsiginda omalo golon ag kristallar siizilir.
Suda holl olmadigindan distilla suyu ilo bir neca dofs kristal yuyulur. Alinmig kristal
karbon 4-xloridds yenidon kristallagdirilir.

Cixim 36%. T, = 123-124 °C. R;=0.71.

Tapilmisdir, % : C 80.47; H 8.36; N 5.52. C;sH,;NO.

Hesablanmisdir, % : C 80.26; H 8.61; N 5.20.

N-[3-(2',4',6'-trimetilfenil)-2-hidroksipropil]-N'-feniltiokarbamid (VII). 0,3 q
(0,0001 mol) 1-(2',4',6'-trimetilfenil)-3-amin-2-propanolun (II) {izorine bezol mithitinds
0,2 ml (0.0012 mol) feniltioizosianat slave edib, benzolun gqaynama temperaturuna
godor qizdirilir. Qizdirma 10-12 saat miiddotindo davam etdirilir. Sonra benzol miihit-
don konarlagdirilir. Omolo galon kristral kiitls etil spirtindo yenidon kristallasdirilaraq
tomizlonir.

Cixim 40% . T,, =123-124°C , R¢=0,92.

Tapilmisdir, %: C 69.25; H 7.57; N 9.29; S 9.93. C;9H,4N,OS.

Hesablanmisdir, %: C 64.62; H 9.15; N 4.71; S 9.76.
N-fenil-[(2',4',6'-trimetilfenil)-2-hidroksipropil]-N'-feniltiokarbamid
(VIID). 0,3 q (0,0001 mol) 1-(2',4",6'-trimetilfenil)-3-fenilamin-2-propanolun iizarina
bezol miihitinds 0,2 ml (0.0009 mol) feniltioizosianat slave edilir vo analoji yolla

(VII) reaksiya aparilir.

Cixim 46%. T, =133-134°C , R;=0,53.

Tapilmisdir, %: C 77.43; H 6.75; N 6.71; S 7.74. C,5sH,5N,OS

Hesablanmisdir, %: C 77.22; H 6.98; N 6.92; S 7.93.

ODOBIYYAT

1. Mboharromov A. M., Allahverdiyev M.O., Qurbanova M.M. Darman maddslarinin sintezi.
Baki: BDU nagriyyati, 2007, 143 s.

2. ConparenxoB A.T., Konsauna H.M., lllenapux H.B. OcHOBBI opraHudeckoil Xumuu
JIeKapCTBEHHBIX BemecTB. M.: Mup, 2003, 191c.

3. Sxonro JLH., ['mymxkoB P.I'. CuaTeTHYECKHE JIeKapCTBEHHBIE cpeacTBa. M.: MemuimHa,
1983, 271 c.

4. Xummnueckas sHumkiaoneans. M.: bonbmas Poccuiickas Dunukiaoneans, 1999, 1. 5, 492c¢.

5. AmmaxsepauneB M.A., Mycragaer K.H., ®ap3anues B.M. Cunres u ctpoeHue apuisame-
meHHbIx TupaHoB // JKOpX, 2002, T. 8, Ne 11, ¢.1676.

6. AumnaxeepaueB M.A., Amue A.b., Kepumos B.H., Kypb6anos K.b. Cunres u cBoiictsa
3TOKCUMETHI3aMeIICHHBIX 1,2-amuaociuptoB // JKITX, 2002, 1. 65, Ne 10, ¢.2313.

7. Xolilov ©.N., Mohorromov A.M., Allahverdiyev M.O., Mommadov 1.Q., Sliyeva G.O. 1-
(2",4',6'-trimetilfenil)-3-xlorpropanol-2 asasinda bazi arilovazli 1,2-aminospirtlorin sintezi //
Kimya problemlari jurnali, 2006, Ne 1, s.122.

8. baganosa K.K.. Mamenos A.P., AnueBa P.A., Mareppamos A.M., Annaxsepaues M.A. Peak-
s 1-amuHO-3-npornokcu-2-nporanosna ¢ anpaeruaamu // XKITX, 2005, 1.78, Ne 10, c.1684.

19



CHUHTE3 U HEKOTOPBIE TIPEBPAIIEHUA 2,4,6-TPUMETHJI®EHNJT
3AMEIIEHHBIX 1,2-AMHWHOITPOITAHOJIOB

AM.MATEPPAMOB, P.P.AJUTI'APOB, A.H.XAJINJIOB,
®.H.HATUEB, M.A.AJINTAXBEP/IUEB

PE3IOME
BsanmopeiictBuem 2,4,6-TpuMeTmieHII3aMEeIeHHOTO |,2-XIoprupuHa ¢ pas3nnd-
HBIMU [IEPBUYHBIME aMUHAaMH OBUIM CHHTE3HPOBAHBI 1,2-aMHHOIIPOIIAaHOJOB. Peaknuei npu-

COCAMHCHUA 1,2-3MI/IHOHp0HaHOHOB C (beHI/lHI/I3OTI/lHI_[l/IaHaTOM ObLIH TMOJIYYCHBI ITPOU3BOAHBIC
THOKapOaMua.

THE SYNTHESIS AND SOME TRANSFORMATIONS OF
2,4,6-TRIMETHYLPHENYLSUBSTITUTED 1,2-AMINOPROPANOLES

AM.MAHARRAMOYV, R.R.YADIGAROV, A.N.KHALILOV,
F.N.NAGIYEV, M. A. ALLAKHVERDIYEV

SUMMARY
1,2-aminopropanoles have been synthesized by interaction of 2,4,6-trimethylphenyl-

substituted 1,2-chlorohydrine with various primary amines. By addition reaction of 1,2-
aminopropanoles with phenylizothiocianate the derivatives of thiocarbamides are obtained.
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