218 KIMYA PROBLEMLORI 2018 Ne2 (16)

ISSN 2221-8688 @

UOT 547.425:547.464:547.569

i fLTsi iL)-5-XLOR-
2-HIDROKSI-3-(MET[LTSIKLOHEKSEN1LIZOPROP
BENZiLAMiNOETILNONILIMIDAZOLiNLQRiN SINTEZI

Z.Z. Agamahyev

AMEA Neft-Kimya Proseslori Institutu

AZ 1025, Baka 5., Xocal: pr., 30; e-mail: zaur. agamaliy ev@hotmail.com

Redaksiyaya daxil olub18.02.2018.

Mbaqalada

aminoetilnonilimidazolinla  gqarsihgh  tasir

2-(metiltsikloheksenilizopropil)-4-xlorfenollarm

formaldehid - va
reaksiyalari  moticasindo  2-hidroksi-3-[3(4)-
tilnonilimidazalinlorin sintezindsn bahs edilir.

metiltsikloheksen-3-il-izopropil]-5-xlorb

tillagma reaksiyalar: 80°C temperaturda, 2 saat middatinds holledici (benzol) istirakinda

hayata  kegirilmigdir. 2-Hidroksi-3-(1

ilisikloheksenil-izopropil)-S-xlorbenzilaminoetilnonilimi-

lazolinlar 2-(metiltsikloalkil)-4-xlorfenollarm formaldehid vo aminlo 1:1:1 mol nisbatlorinds

garsihgh  tasir  reaksiyalari  naticasinda

ldehid va

mir. 2-[3(4)-Metiltsikloheksen-3-il-izopropil]-4-
ilimidazolinls qarsihgh tasirindan  69.2-77.8%

xlorfenollarn  for

(gotirtilan ilkin xammala gora) ¢uamla Mannix asaslari alinmigdir.

Agar sozlor: 2-metiltsikloalkil-4-xlorfenol, formaldehid,

imidazoli i tillagma, Mannix

asaslari.

GIRIS

Fenolun molekulunda aromatik halqenin
olmasi onun termostabilliyindan, hidroksil
qrupunun olmas: isa onun spirtlarin hidroksil
grupundan farqli yitksak polyarhigindan xabar
verir; eyni zamanda hidroksil qrupunun giiclit
orto- vo para-orientant olmasi sababindan
fenolun alkillasma mahsullarinin daha genis va
miixtalif sahalorde istifadesine imkan yaradir
[1-5).

Fenolun aromatik holgasina tsikloalkil
qrupu daxil etmoklo onun polyarhg artms
olur va bu hor hansi polyar mithitds
hallolmanin gliclonmasina sabab olur.

Son zamanlar, torkibinds miixtalif

fragmentlor saxlayan kimyavi birlagmalarin
sintezina va istifadesine daha tez-tez rast
golinir.  Onlanin  on mihim  dstiinlityl
polifunksional ~ xassslors malik olmagla,
istifads olunduqlar obyektlorin eyni zamanda
bir nega gostaricilariniyaxsilagdirmasidur.

Taqdim olunan isda 2-[3(4)-
metiltsikloheksen-3-il-izopropil ]-4-xlorfenol-
larin formaldehid vaaminoetilnonil-
imidazolinlsaminometillagma reaksiyalar
naticasinds  Mannix  asaslarimin-2-hidroksi-
[3(4)-metiltsikloheksen-3-il-izopropil}-5-xlor-
benzilaminoetilnonilimidazolinlarin ~ sintezin-
don bahs edilir.

TOCRUBI HiSS®

2-(Metiltsikloheksenilizopropil)-4-xlor-
fenollarin  formaldehid va aminoetilno-

nilimidazolinle qarsiliqli tosir reaksiyalarini
agagidaki sxem tizrs g8starmok olar:
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Aminometillasms reaksiyalarinin hayata
kegirilmasi iiglin ilkin xammal kimi 2-[3(4)-
metiltsikloheksen-3-il-izopropil}-4-xlorfenol-
lardan, formaldehiddan (30%-li mshlulu) va
aminoetilnonilimidazolindan istifada
olunmusgdur.

2-[3(4)-Metiltsikloheksen-3-il-
izopropil]-4-xlorfenollar para-xlorfenolun KU-
23 katalizatoru  istirakinda  izoprenin
tsiklodimerlari ilo alkilloasma reaksiyalarindan
alinmugdir [6].

2-Hidroksi-3-(metiltsikloheksenilizopro-
pil)-5-xlorbenzilaminoetilnonilimidazolinlar 2-
(metiltsikloalkil)-4-xlorfenollarin  formaldehid
va aminls 1:1:1 mol nisbatlarinda qarsiliqh
tasir reaksiyalari naticasinda alimr.

Qarigdirict, termometr va damer qufi il2
tachiz olunmus iigbogazli kolbaya hesablanmig
miqdarda 2-tsikloalkil-4-xlorfenol,
aminoetilnonilimidazolin va benzol doldurulub
quzdirthr. Reaksiya qarigigiun temperaturu
40°C-yo catdigda onun {zarina  30%-li
formaldehid mohlulu alava olunur. Sonra
qangigin temperaturu 80°C-ya qaldinlir va bu
temperaturda qangdinlma 2 saat davam
etdirilir. Alinmig reaksiya mahsulu reaksiyaya
girmayan formaldehiddon azad olmaq Uglin su
ila yuyulur.Alinmis mohlultsikloalkilfenoldan
tamizlonmok tgiln turs duzuna kegirilir. Sonra

aminin turs duzu NH;OH-1n qati mahlulu ila
iglonilir va sarbast amin birlagmasi aynlir.
Alnmig  amin  sudan benzol vasitssila
ekstraksiva ilo ayrilir. Benzol aynildiqdan
sonra qaliq vakuumda rektifikasiyaya ugradihr
va alinmug aminlarin fiziki-kimyavi xassalari
va kimyavi quruluglar tayin olunur.

Reaksiya  iiglin  gotiirilmily  ilkin
xammallarin — 2-(tsikloalkil)-4-xlorfenollann
xromatoqrafik analizi JIXM-72
xromatoqrafinda apanhb.Kalonkamin uzunlugu
~ 2 m. bark dagiyict — xromaton-N-AW-DMC

(tursu il yuyulub dimetilxlorsilan-
lasilanlagdinlmig)  fraksiya 0.2+£0.25 mm.
Harakatsiz faza - 5%-li SE-30
metilsiloksanelastomeri. Kalonun ilkin
temperaturu 50°C. son - 280°C, helium

qazinin sitrati — 50 ml/daq. buxarlandiriciin
temperaturu - 300°C, diaqram lentinin sitrati —
60 mm/saat,

Sintez olunmus maddalarin quruluslan
Q. NMR 'H va "*C analiz tsullan ils teyin
cdilmigdir. 1Q spektrlar Almaniyamin “Bruker”
firmast tarafindan istehsal olunan “ALPA 1Q-
Furye” spektrometrinda, 'H va C NMR
spektrlori Bruker TOP SPIN cihazinda uygun
olaraq 300.10 MHs tezliklords aseton — ds,
D;0, CDCl; va CCl; halledicilarinda
¢akilmigdir.
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2-Hidroksi-3-(3-metiltsikloheksen-3-il-
izopropil)-5-xlorbenzilaminoetil-
nonilimidazolinin(1)sintezi

Ucbogazhh kolbaya 66.0 q 2-(3-
metiltsikloheksen-3-il-izopropil)-4-xlorfenol,
60.0 q aminoetilnonilimidazolin va 66.0 q
benzol tskilib qzdinlr.  Reaksiyamn
temperaturu  40°C-ys  ¢atdiqda gangifin
fizarina 25.0 q 30%-li formaldehid mohlulu
slavs olunur. Reaksiyanin sonraki marhalasi
yuxanda géstarilon metodika tizra aparilir.

Mogsadli mshsulun ¢ximu  g6tiriilon
ilkin xammala géro 77.8% toskil edir. Onun
fiziki-kimyavi gostaricilori 1 sayh cadvalds
verilir.

Sintez olunmus amin [1]-in'H NMR
spektrindo  agagidaki  signallar  miigahida
olunur: maddanin tsiklen qurulusu §=1.35-1.6
m.h. zolaginda, CH; grupunun signali §=0.9-
1,Imh. Aromatik niivanin protonlan 3=6.75
mh., aromatik nitvays birlogmis hidroksil
grupunun protonu §=6.5 m.h. zolaglarinda,
tsikloheksen holqasinin C=C rabitosi zaif
intensivlikli §=5.2-5.4 m.h. multiplet yoklinda,
NH-qrupunun protonu §=3.60 m.h. rezonans
signal, -CHy- radikalinin protonu §=4.70 m.h.
zolaglannda miisahida olunmusdur.

_ 2-Hidroksi-3-(3-metiltsikloheksen-3-il-
izopropil)-5-xlorbenzilaminoetilnonil-
imidazolinin IQ spektrinds agagida géstsrilon
qruplar agkar edilmigdir: 3100-3500 sm™
zolaginda OH qrupu, 1380 sm™ — CHs qrupu,
aromatik hslgonin C=C rabitasi 1630 sm™,
naften halgasinin stirligmasi 830 vo 880 sm™!
zolaglannda  mfigahids  olunur.  Benzol
halgasinin para-avezlonmasi 828, 1240, 1590,

1610 v3 390 sm™'; NH- grupu 3050 sm™; C-N
1094, 1100, 1120, 1300 sm™ zolaglaninda
agkar olunmugdur.

Belolikls, amin [1]-in'H NMR vs IQ
spektrlorinin  analizinin naticaleri  onun
kimyavi  strukturunun  tasdiq olundugunu
gostarir.

2-Hidroksi-3-(4-metiltsikloheksen-3-il-
izopropil)-5-xlorbenzilaminoetilnonilimi-
dazolinin (2)sintezi
Kolbaya 66.0 q 2-(4-
metiltsikloheksenil)-4-metilfenol,  60.0 q
aminoetilnonilimidazolin, 66.0 q benzol slava
olunub qizdinhr. 40°C temperaturda qarigigin
iizarina 25.0 q 30%-li formaldehid mohlulu
slava olunur. Tocritbanin sonraki marhalasi
yuxarida gostarilon metodika iizra aparilir.
Moagsadli  mohsul  asags  tozyiqde
rektifikasiyadan sonra 69.2% (gétiiriilen ilkin
xammala géra) giximla alinir va fiziki-kimyavi
xassalari 1 sayli codvalda verilir.
Amin (2)-nin IQ va 'H NMR spektrlori
amin [1]-in spektrlarins uygundur,

2-Hidroksi-3-[3(4)-metiltsikloheksen-3-il-
izopropil]-5-xlorbenzilaminoetilnonilimi-
dazolinin (3)sintezi

Amin (3)-iin sintezi yuxanda gostarilon
tacritbalora  uygun apanlmigdir. Rektifika-
siyadan sonra magsadli mshsul 73.2% ¢iximla
alinmigdir.  Maddenin  spektrlori  avvalki
aminlarin spektrlarina uygundur.

Sintez  olunmus  2-hidroksi-3-[3(4)-
metiltsikloheksen-3-il-izopropil]-5-xlorben-
zilaminoetilnonilimidazolinlerin fiziki-
kimyavi xassalori 1 sayh cadvalds verilir.

Cadval 1.2-Hidroksi-3-(metiltsikloheksenilimpropil)-5-xlorbenzilaminoetilnonilimidamlixﬂarin

Z.Z. AGAMALIYEV 221

= fiziki-kimyavi xassalari
Hesablamb, %
& CH—NH—(CHa—N__ N o Tapilib, %
A Tqayn,'C 2 40 apilib, %
(666.5Pa)| Mo Py Mk.
CoHyg C H N
Cl
R =
240-243 |17435| 11735 | 517 |19 | 101 81
| 715 | 9.8 | 77
—

E> B ——
KIMYA PROBLEMLORI 2018 Ne 2 (16)

CHy R
l ! i
i
| l
CHy | ‘
o CyHs,N;0Cl i , |
r 4
e i 245-247 | 17678 | 12314 | 517 ;—11—% % %
o CyHspN30CI ) :
&
X . 240-250 | 17506 | 12075 | 517 | D121 L) B4
e cHs C3H5N;0Cl A
NOTICO

2-[3(4)-metiltsikloheksen-3-il-izopro- 77.8% (gbtitriilan ilkin xammala géra) ¢1ximla
pil]-4-xlorfenollarinformaldehid vs amino- Mannix ssaslan alinmigdur.
etilnonilimidazolinls qarsiliql tosirinden 69.2-
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The article deals with the synthesis of 2-hydr0xy3-[3(4)-melhy1cyclahexen73-yl—isoprapyl]-5—
chlorobenzyl aminoethylnonylimidazolines as a result of interaction reactions of 2-(methyl-
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cyclohexenylisopropyl)-4-chlorphenols with formaldehyde and aminoethylnonylimidazoline. The
»f 80°C with in 2 hours with

aminomethylation reactions have been carried out at a temperature o,
the participation of solvent (benzene). 2-Hydroxy-3-(methylcyclollexen—3-yl—isopropyl)-5-
chlorobenzyl aminoethyinonylimidazolines are obtained with yield 69.2-77.8% (as calculated
per starting material) du e other interacti on reactions of 2-(methylcycloalkyl)-4-chlorophenols
with formaldehyde and amine at 1:1:1 mole ratio.

Keywords: 2-methylcycloalkyl-4-chlorphenol, formaldehyde, i
Mannich base.
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B cmamve coobwaemca o cunmese 2-2w)poxcu-3—[3(4)—Memunuwcnazexceu-3-un-u30nponun]—5-
5

X70p 6 6 pes e peaxyuu 63aumodeicmeus 2-

1% UKNO2EKCEHUIUIOND )-4-xn0p@ 06 ¢ ¢op de2uod U  aMuHoImMun-
0 oM. Peaxyuu P GbLru npu pamype 80

°C & meuenue 2 uacoe ¢ ysacmuem pacmeopumens (6ewson).2-I'udpoxcu-3-(memunyuxno-
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69.2-77.8% (8 pacueme na ucxoOHoe cvipve) 8 pesyrbmame peakyuu e3aumoleiicmeus 2-
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