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M-TOLIL XLORASETAT ASOSIDA M-TOLIL-4-METILFENOKSIASETAT SINTEZ USULI

METOO CMHTESA M-TONWN-4-METUN®EHOKCUALIETATA HA OCHOBE M-
TONMUNXNOPALIETATA

METHOD FOR SYNTHESIS OF M-TOLIL-4-METILFENOKSIASETAT BASED ON M-
TOLYL CHLORACETATE

Mamatkulov Nematillo Narzullayevich' (=
'O'zbekiston Milliy universiteti, kimyo fanlar nomzodi, dotsent

Dilfuza Muxammadjonovna Xatamova® (.
“Farg'ona daviat universiteti kimyo kafedrasi katta o'gituvchisi

Annotatsiya

Ushbu tadgigot ishida m-krezoini turll xil sharoifiarda xforasetixioid bilan reaksivalan olib bonldl. m-#rezolng
katalitic migdordagi FeCis. FeCls6H:0, ZnCly Fe:{804: va TAA lar ishtirokida xlorasefifxiorid bilan reaksivasi olib
bonilgangada, izomenar araiashmasi hosil bolishi anigiandi. Individual modda sintez gilish magsadida fadqigotiar davom
etiriganda, benzol eritmasida m-folilxlorasetat sintez gilish usiubi topildl, Ushbu reaksiyaning reaxsiya mexanizmi ishiab
chigilai va nazany jihatdan asosfad bertdl. m-Toliixlorasetatni 4-metilfenol bifan nuklefil almashinish reaksiyasiya benzol,
asefon, dioksan, OMF DAMS30 entmalanda ofif bonldi Reaksiya unemi OMSC enimasida yugon bofib, m-tolil-4-
mefifenoksiasetal unumi 85% ni tashel ebdi.

AHHOMAaYUR

B farHol uccredosamensckod pafome m-kpe30n peszuposan © XTOPSUSMUTXICDUGoM & DE3NUYHRLX
vonosurRx. (Mpu saauModedcmeuy M-KPe30na ¢ XTO0ausmUmIccudom 6 MpUCYMomsty KamanumuYeckLx KomuYecms
FeCls, Feli;-6H:0, ZnCls, Fex530¢)s u TAA obHapyweno ofpazosasue cMecy uzomepoe. Koeda bouty npodonweHs)
UecAedoasHUA © Lenki cudmess uHdusydyanbHoso eallecmes, bain Haldded Memod CUHMesa m-Monumncpauyemamsa
& Der30MeHOM pacmeope. Paapabomad U meopemuyecky o0ocHOSaH MEXSHUIM Pesryuy 3mold pearuul. Peakuuo
Hyxneogunstoeo ofMeds © M-monungnopsuyemamon U d-memunghedonoM npogsoduny & pacmeopax OeH3ons,
aljemora, duokcada, OMOA u JMCO. Buxod pearyul BuliT exicokuM & pacmeope OMCC u cocmaanan 93% m-maonun-
4-pemunieFoNcuayemamas.

Abstract

I this research work, m-cresol was reacted with chioroacelyl chioride under different condifions. When m-cresol
s reacted with chiorcacety! chionide in the presence of cafalylic amounts of FeCls, Fells-6H:0, ZnCi: Fex(S0s)z and
TAA, it was found that a mixture of isomers is formed. When research was continved with the aim of synthesizing an
individual substance, a method of synthesizing m-tolyichioroacelate In 8 benzene solution was found The reachion
mechanism of this reaclion was developed and theoretically justiied Nucleophiiic exchange reaction of m-
Tolyichforoacetate with 4-methyipheno! was carried out in benzene, acetone, dioxane, OMF, DMS0 solutions. The yield
of the reaction was high in DM30 salution, and the vield of m-fofyl-d-methylohenoxyacetale was 95%.

Kalit so'lar: m-krezol, 4-mefifend!, biofogik faollik, anfibakierial, anaigetik mikrocrganizm, bakterisid,
xloratisetifash, katalizatoriar, mexanizm, exstraxtsiva, entuvehi, dielekink konstanialan sinfez.

Kmovyegbie chooga:m-kpesos,  d-memungieson, OuUonD2uyeckarR aKmusHOCTs, - aHMUDaKMEDLANEHDE,
GHENLEE3UpVOILee MUKpoOop2aHUsM, Oaxmepluyudroe,  XMopSUeMUNUDOEaHUE,  HKamManu3amook,  MEXaHUIM,
IKCMPAKULR, DACMECRUMENs, JUaNEXMOUYEeCcKan NOCHULSEMOCTIE, CUHMES.

Key words: m-cresol 4-methyiphenol biclogical activity, anfibactenal analgesic micreorganism, bactencidal,
chioracelyiation, calalysts, mechanizm, extraction, sofvent, diglectric consltants, synthesis.

KIRISH
Jahon olimlari tomonidan fenollar va uning hosilalarini xloratsetillazsh reaksiyalari asosida
sintez qilingan moddalar yugor biologik facllkka ega bo'lib, ular farmatsevtikada antibakterial,
analgetik va patogen mikroorganizmlarga garshi bakteritsid xossali preparatlar sifatida keng
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migyosda ishlatilib kelinmogda [1,2] Ammo fencllar va ulaming efirlarini katalitk migdorda
katalizatorlar ishtirokida xloratsetillash reaksiyalari to'grida ma'lumotlar mavjud emas.
ADABIYOTLAR TAHLILI VA METODOLOGIY.

Aromatik uglevodorodlar, fenoliar va ularning efirlarini xloratsetillash reksiyalanm katalitik
migdordagi Lyuis va ular asosida nukleofil almashinish reaksiyalarn clib boriigan. Buning natijasida
osimliklarning o'sishini muvofiglashtiruvchi  xossali, o'simlik  organizmiga salbly ta'sirini
kamayturuvchi binkmalar sintez glingan [3.4].

so'nggil yillarda gishlog xojaligida fungitsidlik, baktensidiik xossalarini namoyon qiluvchi
yugorn fiziologik faocllkka ega bo'lgan moddalar sintez qilish bo'yicha tadgigotlar olib boriimogda.
Ular kichik kontsentratsiyalarda gerbitsidilk xususiyatlan bilan bir gatorda o’simliiklarni o'sishini
tezlashtinsh xossalariga xam ega bo’llib, meva hosilining yetishishini tezlashtirishda va urug'siz
pomidoriarni yetishtirishda keng go'llaniimogdals, 6]

Meft-gaz sanoatida gaz o'tkazish guvurlanning korroziyaga chidamliligini oshirishning
samarali ta'sir giluvchi va korroziya tezligini bir necha maroiaba kamaytiruvchi moddalar sintez
gilinib ishlab chigarish jarayonida qo'llanilmogda [7].

m-Tolil-4-metilfenoksiaselatni absolyut benzol ernifmasida sinfez usuli. Reaksiyada 4.1 g
(0.038 g-mal) 4-metilfenol 50 ml absolyut benzolda eritildi va 0.9 g {0.038 mol) natny metali bilan 2
soat mobaynida natriy 4-metilfenclyat hosil gilindi. Entma sovutilgan holda unga 7 g (0,038 g-mal)
m-tolilxlorasetat solib 8 soat reaksiya olib bonldi. So'ngra ertmani 5% ishgorli suvda yuvilib
benzolda ekstrakisiya qilindi va CaCl: bilan quritildi. Avval benzol, so'ngra mahsulot vakuumda
Tqayn 290-295"°C/15 mm_sim_ust haydab olindi. m-Tolil-4-metilfenoksi-asetat unumi 7.78 g (80%).

m-Teolil-4-metilfencksiasetatni aseton ernitmasida sintez usuli. Reakisiya uchun olingan
(0,038 g-mol) migdordagi 4-metilfenol, kaly karbonat va m-toliixlorasetat atseton erimasida
reaksiyasi olib borilganda u 10 soat davom etdi. Reaksiya tugagandan so'ng kaly xlond filirlab
olindi va atseton oddiy sharoitda haydash yo'li bilan ajratildi. Entma 5% h ishgorll suvda yuwvilib
benzolda ekstrakisiya qilindi va CaCl: bilan qurtildi. Avval benzol, so'ngra mahsulot vakuumda
haydab olindi. m-Toli-4-metilfencksiasetat unumi 8 g (83%).

m-Toli-4-metilfencksiasetatni 1 4-benzodioksan entmasida sintez  wsuli.  Natriy  4-
metilffenolyatm 4,1 g (0,038 g-mol) 4-metilfenol bilan 0,2 g (0.038 mol) natriy metal reksiyasi 1 4-
benzodioksan eritmasida olindi. So'ngraunga 648 g (0,038 g-mol) m-tolilxlorasetat ta'sir
ettiniganda reaksiya 3 soat davomida bordi. Reaksion aralashmadan natny xlond tuzi filirlab
ajratildi va 1, 4-benzodioksan oddiy sharoitda haydash yo'li bilan tozalandi. Erntma 5% ishgorli
suvda yuvilib benzolda ekstrakisiya gilindiva CaCl: bilan quritildi. Avval benzol, so'ngra mahsulot
vakuumda haydaldi. m-Tolil-4-metilfenoksiasetat unumi .58 g (88%).

m-Toli-4-metilfencksiasetatri DMF entmasida sintez usuli.  Entuvchi sifatida DMF
foydalanildi va natriy 4-metilfenclyatni 4,1 g (0,038 g-mol} 4-metilfencl bilan 0,9 g (0.038 mal) natriy
metali reksiyasi orgali sintez gilindi. Unga 7 g (0,038 g-mol) m-tolilxlorasetat ta'sir ettirilganda
reaksiya gisga vagt 0,5 soat davom etdi. Reaksion aralashmadan natriy xlorid tuzi filtrlab tozalandi
va DMF oddiy sharoitda haydash yo'li bilan haydab olindi. So'ngra mahsulot 5% ishqgorli suvda
yuvilib benzolda ekstrakisiya qilindi va CaClz bilan quntildi. Avwal benzol, so'ngra mahsulot haydab
olindi. m-Tolil-4-metilfencksiasetat unumi 8,75 g (90%).

m-Tolil-4-metilfenoksiasetatni DMSO erifmasida sintez usuli. Reaksiyada reagenlar migdori
0.038 mol qilib olindi. 4-Metilfenolyatni DMSO entmasida hosil gilindi. m-Tolilxlorasetat bilan 4-
metilfenolyatni reaksiyasi 0.5 soat davom etdi. Reaksiya tugagandan keyin avval natny xlorid
filtrlandi va DMSO oddiy sharoitda haydaldi. Reaksion mahsulot 5% ishqorli suvda yuwvilib benzolda
ekstraktsiya gilindi va CaCl bilan quntildi. Avval benzol, so'ngra mahsulot haydab olindi. m-Tolil-4-
metilfencksiasetat unumi 9,24 g (95%).

NATIJA VA MUHOKOMA

Biz m-krezolni ilk katalitik migdordagi katalizatorlar ishtirokida xlorasetiliash reaksiyalanni
amalga oshirdik. m-Krezolda kelishilgan yo'naltinsh bo'lgani uchun xlorasetil guruh gidroksil va
metil guruhlariga nisbatan orto- holatga keladi va 2-gidroksi-4-metilfenasilxlorid va 4-gidroksi-2-
metilfenasilxlondlar hosil bo'ladi. Bu mahsulotlar bilan bir gatorda m-tolilxlorasetat ham hosil
bo'ladn:
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-.-_.o_-';:-'
OH = |
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; Kat.
| +cicHcoct —=
e - OH OH
3 COCHCI |
= J"'*W
— i |
Hye? o= e, S
1 Il CocH;Cl

m-Krezolni xloratsetillash reaksiyasini turli xil sharcitlarda olb bonildi va O-xloratsillash
mahsulcti bo'lgan m-tolilkdorasetat sintez gilish usuli topildi. m-Tolilxlorasetat sintez qilish sxemasi
quyidagicha bo'ladi.
OH OCOCH:CI

H.C : H:C

Adabiyot ma'lumotiarga tayangan holda m-krezolmi O-xloratsetillash reaksiya mexanizmini
ishlab chigildi. m-Tolilxlorasetatni hosil bo'lish mexanizmini quyidagicha tasvirlash mumkin:

OH
. CaHsg

ﬁ+ CICH2GOC] ——= </ }— g—ﬂﬁz—hﬂf =
=" 0H;

0
— {r/_ 9(1':54:261 ..—-ﬁ{i::}—n—g—mzm + HCl
HiC

H;C

m-Krezol va xluratsetlixlﬂndmng reaksiyasi vagtida xloratsetilxlond molekulasida elektron
zichlik elektromanfiy kislorod tomon siljigan bo'ladi va kislorod gisman manfiy zaryadga ega bo'ladi.
Elektromanfiy xlor va kislorod atomilarining ta'sin natijasida uglerod atomi esa gisman musbat
zaryadga ega bo'ladi va m-krezolm molekulasidagi gidroksil guruhning juft elektronlan bilan
ta'sirlashib, | kompleksni hosil giladi. Reaksiya davomida kislorod va uglerod o'riasida valent bog'i
hosil bo'lib, Il kompleks hesil bo'ladi va undan vodorod xlorid bilan reaksiya mahsuloti gjralib
chigadi.

m-Tolilxlorasetat asosida turll xil xossalarga ega bo'lgan binkmalar sintez gilish magsadida
4-metilfenol bilan nukleofil almashinish reaksiyalan olib borildi. 1zlanishlar natijasida ushbu reaksiya
erituvchilar ishtirokida borishi aniglandi. Reaksiyada turli .l entuvchilarda o'tkazildi va benzol,
aseton, dioksan, DMF va DMSO entuvchilar tanlandi. m-Tolil-4-metilfenoksiasetat sintezi quyidagi
sxema bo'yicha boradi.

OCOCH,CI ~ ONa ococu&@cm
c/ij @ Nacl 5

Ertuvchi=benzol asetcm_ dioksan DMFA DMSO
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m-Krezol bilan xorasetilxloridni benzol eritmasidagl  reaksiyasidan O-xlorasetillash
mahsuloti bolgan m-olilxlorasetat sintez qilish sharoiti aniglandi. m-Tolilxlorasetat turli il
sharoitlarda 4-metilfenol bilan  nuklecfil almashinish  reaksiyasi  olib  bonlib  m-tolil-4-
metifenoksiasetat sintez qilindi. Entuvchi sifatida benzol, aseton, dioksan, DMF va DMSO
ishlatildi(Jadval).

Jadval
Erituvchining reaksiya davomiyligi (soatda) ga va unum
(Ye)ga ta'siri
m-Tolil-4-etil- Erituvchi | Benzol | Aseton | Dioksan | DMF | DMSO
fenoksiasetat EEEIIKSI}I'E!: _ g g 3 05 | 05
avormiyligi | .
Unum 80 83 88 90 | 95

Entuvchilar m-tolil-4-metilfencksiasetat unumiga o’z fa'sinni ko'rsatadi. Entuvchi sifatida
benzol 1shlatilganda reaksiya davomiyligi uzoq vagt davom etadi va unum ham past bo'ladi. m-
Tolil-4-metilfencksiasetatning tuzilish 1Q, 'H YaMR va "*C YaMR lar yordamida aniglandi. 1Q-
spektrlan Bruker firmasi tomonidan ishlab chigarilgan INVENIO X(2021) belgili (markal) asbobida
olindi. '"H YaMR - spektrlari uchun CDCl;, CDCl; da 400 MGs ish chastotasi bilan Unity+400
(Varian) asbobida yozib olindi. 'H YaMR spekiriarida ichki standart sifatida GMDS ishlatildi. *C
YaMR spekiriarida ertuvchining kimyowviy siljishi ichki standart sifatida ishlatildi.

F103, 3088, 3022

1.0+ ‘u:/’ j” ity
N f_,—,-..—_- ‘\l_} ﬂ'f
== 259 j
1252

=

[x]
i |
P

Transmittance (%)
o
LK

1 =
0.4 — {*=CH
_."" Lglm
1771 1281, 1242 18T . T T2 1110
0.2 k) Bt v B
T T = T ¥ T - T - T ¥ T ¥ 1
3200 2800 2400 2000 1800 1200 BOO 404

VWavenumber (cm™)

1-rasm_m-Talil-4-metilfenoksiasetatning Q- spekin:

m-Tolil-4-metilfencksiasetatning [Q-spekindag | yutilish sohalar: v._,=1771; 1.-,.=1505,
1586, 1607, v_o_=1110, 1167, 1172 1242 12091, 1o ,=3032, 3066, §.,=766, (1,3 tur alm.};
G-y =816,840,(1,4 turalm. ); 65 =686, (mono alm. ben.);, 1§; =2859, 2913 T
62y, =1432. m-Tolil-4-metilfenoksiasetatning 1Q-spektn OH guruhiga xos tebranish sohalarining
yo'qolishi kuzatildi. m-Tolil-4-metilfencksiasetatning € = 0 guruhiga xos yutilish chiziglari 1771
sm' sohada, 1505, 1586, 1607 sm' schalarda ¢ = ¢ valent tebranish, 1110, 1167, 1172, 1242,
1291 sohalarda ¢ — 0 — ¢ guruhiga xos valent tebranishlar, 3032, 3066 sm' sohada = cH valent
tebranish, 686 sm™' (monoalmashgan benzol) CH guruhiga xos deformatsion tebranishi, 766 sm™
sohada (1,3 tur almashgan) CH guruhiga xos deformatsion tebranishi, 816, 840 sm™ sohada (1,4
tur almashgan) CH guruhiga xos deformatsion tebranishi, 2859, 2913 sm™' schalarda CH. guruhiga
xo0s assimetrik valent tebranishi, 1398 sm' sohada CH, guruhiga xos simmetrik deformatsion
tebranishi va 1432 sm' sohalarda ¢H. guruhiga xos assimmetrik deformatsion tebranishi namoyon
bo'lishi kuzatildi{1-rasm).
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2-rasm. m-Tolil-4-metilfenoksiasetatning 'H YaMR spektri-
'"H YaMR-zpektrida m-tolil-4-metilfencksiasetatning rezonanslan: & 2.20 (3H, s), 2.35 (3H,
s), 449 (2H, s), 6.81 (2H, ddd, J=8.8, 1.1, 0.5 Hz), 6.92-7.31 (6H, 6.99 (ddd, /=79, 1.8, 1.6 Hz),
7.08 (ddd, J=828,1.0,05Hz), 714 (ddd, J/=26,19, 05Hz), 7.17 (ddd, J= 8.1, 26, 1.6 Hz),
724 (ddd, J=81, 79, 0.5 Hz)).

'H YaMR-spekirida m-tolil-4-metilfencksiasetatning fenoksi halgasidag metil guruhidagi
uglerodga binkkan protonlarning singlet 2.20 m.u. sohada, m-tolil halgasidagi metil guruhidagi
uglerodga binkkan protonlarning singlet 2.35 m.u. sohada, karbonil va kislorod boglangan CH:
guruhidagi protonlar singlet 4. 49 m.u. sohada, aromatik halgadagi proton atomiarining signal 6.81-
7.24 m.u. schalarda kuzatildi(2-rasm).
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3-Rasm. m-TnI|'I—4-rﬂeti[fe.nﬂksiasetaming 3C YaMR spekiri:

"*C YaMR-spekirida m-tolil-4-metilfenoksiasetatning uglerod atomlari singlet holida bo'lib,
uning tuzilish formulasini tasdiglaydi. BC  YaMR-spekirida  m-tolil-4-metilfenocksiasetat
uglerod atomlarining rezonansi & 21.3-21.4 (2C, 21.3 (s), 21.3 (s)), 65.8 (1C, s), 114.3 (2C, 5),
115.7 (1C, s), 116.7 (1C, s), 128.1 (1C, s), 1296 (1C, s), 129.9 (2C, s), 138.0 (1C, s), 1415 (1C,
s), 180.7 (1C, s), 158.5 (1C, s), 168.2 (1C, s5). & 21.3-21.4 (2C, s). Bu giymatlar m-tolil guruhining
metil (—<CHs) guruhi atomlarini bildiradi. 8 658 (1C, s); signal metilfenoksiguruhining kislorod bilan
bog'langan uglerodidir. & 114.3 (2C, s), 115.7 (1C, s), 116.7 (1C, s), 128.1 (1C, s), 1296 (1C, s),
1299 (2C, s): Benzol halgasidagi uglerodiar turli x1l elektron muhiida joylashgan bo'lib, o'zgacha
kimyowiy siljish beradi. 81380 {1C, 5), 141.5 (1C, s). Bu uglerodlar ham aromatic bo'lib, elektronni
tortuvchi yoki donor guruhlar bilan bogiangan holatda. Ushbu giymatiar halganinga simmetrik
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KIMYO

holatini aks ettiradi. & 150.7 (1C, s} Bu giymat fenoksi guruhidagi aromatik uglerodga mos keladi.
Fenoksiguruh kislorod atomi bilan bevosita bog'langan uglerod bu yuqor kimyowiy siljishni beradi.
0 1685 (1C, s): Bu uglerod fenoksi yoki kislorodga yagin joylashgan aromatik uglerod bo'lib, katta
kimyowviy siljishga ega. 8 168.2 (1C, s} Bu giymat karboksilat (—COO) guruhi uglerodiga tegishli
bo'lib, efirmi tashkil giluvchi karbomil guruhining signalidir( 3-rasm).
XULOSA

Olingan natjalarga ko'ra ushbu tadqigot ishida m-krezolni katalitk mugdordagi FeCls,
FeCl;-6H:0, ZnCl, Fex(50,); va TAA lar ishtirokida xlorasetilxlond bilan reaksiyasi olib borilgan.
Hosil bo'lgan izomerlar aralashmasi aniglandi. Individual modda sintez gilish magsadida tadgigotiar
davom etirlganda, benzol erntmasida m-tolilxlorasetat sintez qgilish uslubi topildi. m-Tolilxlorasetatm
turlh x|l ertuvchilar benzol, aseton, dioksand, DMF va DMSO 4-metilfenol bilan nukleofil
almashinish reaksiyasi orgali m-tolil-4-metilfencksiasetat sintez gilingan. Reaksiya unumiga
erituvchilamni ta'siri aniglangan va m-tolil-4-metilfenoksiasetatni tuzilishi 1Q, 'H YaMR- va *C YaMR
spekirlari orgali tuzilishi tasdiglangan.
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