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Xiilasa. Xlorasetamidin formaldehidls qarsiligh tasirindon baglangic maddslarin
— hidroksimetil, oksidimetilenbis, N-metilenbisxlorasetamidlorin alinma tisulu isle-
Acar sozlar: Xlorasetamid, nib haziranmigdir. Reaksiyanin gedisine tasir edon faktorlar miisyyan edilorok tod-
formaldehid, N,N-oksidimetilen- | gig edilmisdir. Alinan birlasmalordon istifads etmokls ksantogen tursularinin yeni
bisxlorasetamid, N,N'- oksidimeti- | téromalari sintez edilmisdir. Kiikiirdli vo azotlu birlosmolorin miiqayissli tohlili
lenbisalkilksantogenatoasetamid | aparilmigdir. Noticodo malum olmusdur ki, kiikiirdli birlosmalor {igiin yaglarin yag-
layiciliq vo antikorroziya xassalarini, azotlu birlosmalor iigiin iso yaglarin oksidlog-
moys garsi xassalorinin yaxsilagdirilmasi xarakterik hesab olunur.

Giris

Texniki toroqqi masin vo mexanizmlorin is parametrlorinin sartlosmosi, onlarin etibarli, uzun
miiddatli va gonaatli isi tamin eds bilmasi taloblari ilo baghidir ki, bu da 6z névbasinds onlarda istifads
olunan siirtkii yaglarmin is soraitinin agirlagsmasina vo bu yaglarin keyfiyyotino verilon talablarin
artirtlmasina sobob olur. Yeni talablora cavab veran daha effektli siirtkii yaglarinin yaradilmasinda
yeni tip asgarlarin sintezi, onlarin funksional tesiri ilo kimyavi qurulusu arasinda asililigin 6yranil-
mosi miithiim nazoari vo praktiki shomiyyoto malikdir. Asgar kimi todgiq edilon kiikiirdlii vo azotlu
birlogsmalarin miiqayisali tohlili gostorir ki, kiikiirdlii birlogsmalar {igiin yaglarin yaglayiciliq vo anti-
korroziya xassalarini, azotlu birlasmoalor ti¢iinsa oksidlasmoya qarsi xassalorini yaxsilagdirmaq daha
cox saciyyavidir. Yaglarda pis hall olmasi sababli amidlar vo eloca do molekulunda amid grupu olan
kiikiirdlii birlagsmoalor aggar kimi praktiki olaraq todgiq edilmomisdir. Odur ki, molekulunda N-avazli
amid grupu olan tiokarbonat tursulari toromalarinin magsadyonlii sintezi, ¢oxfunksiyali asgar kimi
todqiqi, kimyoavi quruluslari ilo funksional xassalari arasinda asililigin 6yranilmasi yeni tip asgarlarin
Vo tasirli siirtkii kompozisiyalariin yaradilmasi istiqamatinds aparilmasi aktual olan todqiqat isidir.

Tadgigatin maqgsadi

Neft-kimyasi sintezi sahasinds aparilan tadgiqatlar gostorir ki, molekulda kiikiird, azot element-
lori va eloca do miixtalif funksional gruplart olan yeni maddslorin tadgiqi yaglarin torkibinds ham yag-
layiciliq xassalorini yaxsilagdirmaq ti¢iin ham do biosid asqgarlar1 kimi istifads oluna bilor [1-3]. Buna
gora do, kiikiird- vo azot torkibli yeni maddaslorin sintezi boyiik maraq dogurur. Magalods hidroksime-
tilxlorasetamidlorin alinma tisulunun islonib hazirlanmasindan va onlarin ksantogenatlarla birlogsmasi
hagqinda molumat verilir.

Masalanin hall iisullar:

Aparilan ilk tadgigatlardan malum olur ki, xlorasetamidin formaldehidlo garsiligl tosirindon,
secilmis soraitindon asili olarag tomiz yaxud da qarisiq halda ii¢ miixtalif: hidroksimetil, oksidime-
tilenbis, N-metilenbisxlorasetamidlor — baslangic mohsullar alinir, onlarin torkibi gotiiriilmiis mad-
dalarin mol nisbatindan, katalizatorun istifads edilib-edilmamasi va xarakteri, temperatur va reaksiya
miiddotindon asilidir [4].

Kondenslosma reaksiyasinin ilkin mahsulu olan N-metilolxlorasedamidi kimyavi tomiz halda
Vo yiiksok ¢iximla almagq tigiin reaksiya zoif golovi miihitds aparililmalidir.
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Maddanin tomizliyi **C NMR spektroskopiya ilo maddonin qurulusu arasdirilms vo tosdiq edil-
misdir. N-Metilolxlorasetamidin molekulun ii¢ karbon atomunun signallari ardicil olaraq asagidaki
sahalords fargli intensivliyi olan Xattlor soklinds miisahids olunur.

8¢=42.5 m.h. (CH2Cl), 63.5 m.h. (CH2-O) va 166.7 m.h. (C=0).
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Sakil. N,N'- Metilenbisxlorasetamidin dimetilsulfoksid D¢ mahlulunda *H (a) vo *3C (b) NMR spektrlori
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Bu reaksiyanin daha genis todqgiqatlarin naticasinds, o ciimladan temperaturunun foallasdiric
tosirinin dyranilmasi gostarir ki, yiiksok temperatur soraitinds alinan N-metilolxlorasetamidin mole-
kulu ikinci bels bir molekulla kondenslosarak N,N’-oksidimetilenbisxlorasetamidi amalo gatirir.

t
2 CICHZCONHCHZOHT> ( CICH,CONHCH,),0
Y
Belalikla, ekvimolyar nishatinds gétiiriilmiis xlorasetamidi vo paraformu 105-100°C-dos oridib
Va 2 saat qarigdirdiqda miqdari ¢iximla N,N'-oksidimetilen-bisxlorasetamidi almagq olar. Eyni zaman-

da daha yliksok temperaturunda aparilan bu reaksiya (120-130°C) metilenbisxlorasetamidin alinma-
sina gotirib ¢ixarir.

120 - 13000
2 CICH,CONH, + CH,0

C|CH2c”:NHCH2NHc”:CHZC|

Bu halda giiman etmok olar ki, avvalco formaldehid xlorasetamids birlosorok N-metilolxlo-
rasetamidi, sonuncu iss 6z névbasinds ikinci xlorasetamid molekulu ilo kondenslogarok N,N’-me-
tilenbisxlorasetamidi amalo gatirir.

N-oavazli xlorasetamidlari almaqda mogsad onlarin tiokarbonat tursularinin duzlari ilo reak-
siyan1 aparmaqla molekulda hom tiokarbonat, hom do amid qgruplar1 olan yeni maddalarin sintezi
olmusdur, o climlodon do N,N’-oksidimetilen-, vo N,N’-metilenbisalkilksantogenatoasetamidlarin
alinmasi [5-6].

Molekulunda iki ksantogenatoasetamid qrupunu birlosdiron maddoslor 2:1 mol nisbatinds
gotiiriilmiis kalium alkilksantogenatlar vo miivafiq bisxlorasetamidlorin reaksiyasindan alinmisdir.

2 ROﬁSK + CICHz(”:NH—Z—NHﬁ?CHZCI_ZW> ROC”ISCHz?llNH-Z-NH(”ZCHZS(”:OR
S O

Z=CH>0OCH2, R=C2Hs, C4Ho, CesH1s.
Z=CHy, R=C2Hs, C4Ho, CsH1s.

Reaksiya su deyil, dimetilformamid mohlulunda aparilmisdir. Bunu bels izah etmok olar: arima
temperaturu yiiksok olan metilen- vo oksidimetilen-bisxlorasetamidlor suda pis hall olduglarindan
reaksiya zamani onlarin suda qatildigi ¢ox az olur, bu isa reaksiya miiddatinin ¢ox uzanmasina sabab
olur. Dimetilformamid reaksiyanin biitiin komponentlori {i¢iin uygun golon halledici oldugundan
ondan istifads etmok daha miinasib olmusdur. Bu maddalarin alternativ iisullarda ali nmasi sintetik
imkanlarin genislondirilmasi baximindan da maraq dogururdu.

N,N’-metilen bisxlorasetamidin dimetilsulfoksid D6 mohlulunda *C NMR spektri todgiq
edilmisdir. NMR'H, & , m.h.: 4c (4H, 2CH2CI), 4.44t (2H, NCH2N), 8,82t (2H, 2NH). NMRC, &c,
m.h.: 42.45 (CH2CI), 44.34 (NCH2N), 166.7 (C=0).

Odur ki, bisxlorasetamidlorin alinmasi ii¢iin islonib hazirlanmis tisullar bisksantogenatoase-
tamidlorin do alinmas ti¢iin todbiq edilmisdir.

N,N’-oksidimetilenbisalkilksantogenatoasetamidlor - O-alkil-S-(N-metilolkar-bamoil) metilksan-
togenatlarin zaif turs miihitinde (PH=5-6) 6z-6zii ilo kondenslosmasi naticasinds alinmisdir.

+

H
2 ROﬁISCHz(”JNHCHZOH =

o (ROﬁ:SCHZC”:NHCHZ ),0

S O S @)
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N,N’-Metilenbisalkilksantogenatoasetamidlor 0,3:0,16 mol nisboatinds goétiiriilon O-alkil-S-
karbamoilmetilksantogenatoamidlor va paraformaldehidin tursu katalizatoru (qati xlorid yaxud sulfad
tursusu) istiraki ilo kondenslogmasindon alinmigdir.

.
H
2 RO(HZSCHZ(”:NHZ +CH,0 — 5~ (R?CSCHZC”:NH)2CH2
2
S O S o

Tocriibi hicca: N,N' —Oksidimetilenbisxlorasetamid. Usul A. Mexaniki qarisdiricisi olan
kolbada 28,05 g (0,3 mol) xlorasetamid va 9 ¢ (0,3 mol) paraform garisig1 ariyanadok yag hamaminda
qizdirilir (110°C-dok oarimazss tizorine 1 ml-o godor su olave edilir) vo 105-110°C-do 1 saat
qarigdirilir. Soyuduqgda barkiyan 34 g (98,6 %) madds xam N,N — oksidimetilenbisxlorasetamiddon
ibaratdir. Izopropil spirtindon kristallagdirilan tamiz N,N'-oksidimetilenbisxlorasetamid 90°C-do ori-
yir. Tapilmigdir, %: N-11,95; CI-30,66. CeH1003N2Cl2. Hesablanmigdir, %: N-12,17, CI-30,83.

Usul B. Din-Stark su tutucusu ilo tomin edilmis qurguda 24,7 q (0,2 mol ) N-metilolxlo-
rasetamid vo 70 ml benzol garisigi tizarine zoif turs miihit alds edilonadok (2-3 damci) qat1 sulfat
tursusu olavo edilir vo kolbanin igindokilor 1 saat 60-70°C-ds qarisdirilir, sonra iss reaksiyadan alinan
su miihitdon uzaqlasdirilir. Benzol govuldugdan va 1 saat vakuum altda saxlandigdan sonra alinan
xam mahsulun migdar1 22 q (96%) toskil edir. Izopropil spirtindan kristallasdirilan madds A iisulu
ilo alinan N,N'-oksidimetilenxlorasetamidlo eyni gostoricilora malikdir.

N,N'-Metilenbisxlorasetamid. Usul A. Yumrudib kolbada 18,7 g (0,2 mol) xlorasetamid vo
3 g (0,1 mol) paraform qarisigt ariyib mayelogonodok yag hamaminda qizdirilir, sonra ise 1,5 saat
120-130°C-ds garisdirilir. Soyuduqda barkiyan reaksiya moahsulu etil, yaxud izopropil spirtindan kris-
tallasdirilir. Tomiz N,N'-metilenbisxlorasetamidin ¢ixim1 17 q (85%), or.t. 175°C toskil edir.
Tapilmigdir, %: N-13,87; CI-35,14. CsHsO2N2Cl2. Hesablanmisdir, %: N-14,01; CI-35,45.

Usul B. Ucbogazli kolbada 23 q (0,1 mol) oksidimetilenbisxlorasetamid vo 30 ml izopropil
spirtinin qarigig1 tizorine pH-1n < 2 qiymatini alds edanadok qati sulfat tursusu (1-2 ml) olavo edilir
Vo 70-80°C-ds 2 saat garisdirilir. Soyudulmus reaksiya mohsulu Biixner qifindan siiziiliir. Qifda qalan
kristallar distillo suyu, 2%-Ii natrium hidrokarbonat mohlulu vo yens distillo suyu ilo neytral
reaksiyaya godar yuyulur. Xam halda ¢akisi 18 ¢ (90%) olan maddani etil spirtindon kristallasdirdig-
da A isulu ilo alinmig N,N'-metilenbisxlorasetamidin eyni olan kristallar alinir.

N,N'-Oksidimetilenbisalkilksantogenatoasetamid. Usul A. Umumi metodika. 2:1 mol nis-
batindo gotiiriilon kalium alkilksantogenat vo oksidimeti-

lenbisxlorasetamid qarigig1 alkilksantogenatin iki misli migdarinda gétiiriilmis dimetilforma-
mid mohlulunda 3 saat gaynar su hamamu ilo qizdirilaraq qarigdirilir. Sonra reaksiya qarisigi su ilo
durulasdirilir, ayrilmis kristallar Biixner qifinda su ilo yuyulur vo vakuum eksikatorda qurudulur.
Codvaldo etil- yaxud izopropil spirtindon kristallasdirilmis N,N'-oksidimetilenbisalkilksantogenato-
asetamidlorin ¢iximi va fiziki-kimyovi gostaricilori verilmisdir.

Usul B. Bu iisul O-alkil-S-(N-metilolkarbamoil)metilksantogenat:  N,N'-oksidimetilenbisx-
lorasetamidin alinmasinin B tisulu soraitinds 6z-6zii ilo kondenslogdirmakdon ibaratdir. Maddalorin
bu tisulla ¢iximi codvaldo verilmisdir. Hor iki tisulla alinan maddslar bir-birinin eynidir.

N,N'-Metilenbisalkilksantogenatoasetamid. Usul A. Umumi metodika. 2:1 mol nisbatindo
gotiriilon kalium alkilksantogenat vo metilenbisxlor-asetamid N,N'-oksidimetilenbisalkilksantoge-
natoasetamidlorin alinmasinin yuxarida tasvir edilon A iisulu soraitinds qarsiligli tasiro moruz qoyulur
Vo reaksiya qarisigi homin qayda tizra islonilir. Alinmig birlosmolorin ¢iximi va fiziki-kimyavi gos-
toricilori cadvalds verilmisdir.

Usul B. Umumi metodika. 0,3:0,16 mol nisbotindo gétiiriilon O-alkil-S-karbamoilme-
tilksantogenat vo paraformaldehid 50-60 ml toluol mohlulunda 1 saat qgaynar su hamaminda qaris-
dirilir. Sonra iizorine 1,5-2,0 ml qatt xlorid tursusu slavo edilorok garigdirma 80-90°C-do 3-4 saat
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davam etdirilir. Uzvi tobago ardicil olaraq su, 2%-li natrium hidrokarbonat va su ilo neytral reak-
siyayadak yuyulur, halledici qovuldugdan sonra vakuumda qurudulur. Alinmis maddalorin ¢giximi
coadvolds verilmisdir.

Cadval
N,N-oksidimetilen- vo metilenbisalkilksantogenatoasetamidlorin ¢iximi
Vo fiziki-kimyovi gostaricilori
ROCSCH,CNH - Z - NHCCHZSﬁZOR
| | I
S
Cixim, % orimo Tapilmisdir, % Hesablanmus, %
tempe-
No z R A B ratury, Formulu
dsulu | isulu °oC N S N S
il ilo
1. | CH:0CH; | C:Hs 90 92 154 6.72 31.73 C12H2005N2S4 6.99 | 32.02
2. | CHOCH; | C4Hg 92 92 142 5.88 28.13 C16H2805N2S4 6.13 | 28.08
3. | CH2OCH, | CgHig 93 92 85 4.56 21.55 Ca6H4g0sN2S4 469 | 21.49
4. CH; CzHs 90 92 161 734 | 34.38 C11H1804N2S, 7.56 | 34.61
5. CH> CsHo 92 93 149 6.43 29.76 C15H2604N2S, 6.57 | 30.06
6. CH; CsHis 93 94 98 5.54 26.45 C19H3404N2S4 5.80 | 26.57

Alinan naticanin tatbiqi

Alinan maddslar qurulusu fiziki-kimyavi xassslorinin tayini vo NMR spektrlorinin tahlili ilo
tasdiq olunmusdur.

Sintez edilmis yeni birlosmalor, yaglarda hall olma gabiliyyastina vo Kimyavi quruluslarina uy-
gun olaraq, yeyilma, siyrilmayo, korroziya vo oksidlosmaya garsi, habelo bakteriya vo gobaloklora
qars1 asgar kimi todqiq edilmislor.

Natica

Xlorasetamid vo N-ovazli xlorasetamidlorin ksantogen va tritiokarbonat tursularinin duzlari ilo
qarsiligl tasirindon molekulunda tiokarbonat vo amid gruplart olan yeni ¢oxfunksiyali birlosma sin-
tez edilmisdir. S-karbamoilmetilksantogenatlar1 formaldehid va spirtlorlo kondenslosdirmoklo reak-
siyanin hiidudlar1 daha da genislonmis vo bununla da C-(N-alkoksimetilkarbamoil) metilksantoge-
natlarin alinmasinin alternativ tisulu islonib hazirlanmisdir. Alternativ tisullarla alinmis maddalarin
hom spektral, ham do anonavi analiz tisulu il todgiqi naticalari onlarin kimyoavi qurulusunu birmonali
tosdiq edir.

Sintez edilmis maddalorin mineral yaglar torkibinds yeyilmo vo siyrilmoyo qars1 asgar kimi
todqgiqi ksantogen vo tritokarbonat tursulari efirlorinin molekuluna N-oavozi karbamoil grupu daxil
etmokls onlara xas olan yaglayiciliq xassalorini daha da yiiksaltmayin miimkiin oldugunu gostorir.
Sinaq naticalari eyni zamanda yeni maddolorin yaglayiciliq tasirinin onlarin kimyavi qurulusundan,
habelo mineral yagin 6zliiliiyiindon vo agqarin gatiligindan asili oldugunu gostorir. Belo ki, kiikiird
atomlarinin sayinin ardicil olaraq artmasi, molekuldaki oksigen atomunu avaz edan kiikiird atomunun
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tiokarbonil grupuna daxil deyil, karbamoil grupuna qosulmasi, maddonin yagda holl olmasini saxla-
magqla alkil radikallarinin qisaldilmasi agqarin yaglayiciliq xassalorinin yiiksalmasina sabab olur.
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WAYS OF GETTING N, N- OXIDIMETILEN AND
METILENBISALKILKSANTOGENATOASETAMID

I.B.Hajieva
Azerbaijcan University of Architecture and Construction
Email: irada70@yahoo.com

Abstract. As a result of interaction of chlorasetamid with formaldehid, the way of getting of preliminary products,
such as, hydroximetil, - oxidimetilenbis, -N- metilenbischlorasetamid were already found out. The factors, influencing
the reaction process were defined and investigated. Using the achieved combinations, the new derivatives of acids were
synthesized.

The comparative analysis of sulfurcontaining and nitrogen — containing combination were made. It was found out
that, sulfur-containing combinations make the lubricating and anti-corrosive oils better, but nigrogen-containing
combinations make anti-acid characters of oils better.

Keywords: chlorasetamid, formaldehid, N, N — Oxidimetilenbischlorasetamid, N,N'- Oxidimetilenbisalkilksantoge-
natoasetamid.

CIIOCOBBI MOJYYEHHUA N,N - OKCUIAUMETUJIEH
N METUJIEHBUCAJTKUWJIKCAHTOI'EHATOAOETAMUJIA

HN.B.TagxueBa
A3epbatiOdcancKuli apxumexkmypHo-CmpoumeibHblill YHUGEPCUmen
Email: irada70@yahoo.com

Pestome. B pesynbrare B3anMOAEHCTBHS XJyiopaneTaMuzia ¢ (OpPMaibIETHIOM, CHOCOO MONYyYSHMS HavdalbHBIX
MIPOTYKTOB, TaKHeE KaK — THIPOKCHUMETHII, - OKCHIUMETHIICHOHC, - N- MeTHieHOncxIopacetaMu pazpadorano. dakTopsl,
JIEWCTBYIOIME Ha MPOILECC PEeaKIMK OBIIM ONpeeIeHbl M ucciaeoBaHbl. Vcronb3ys MorydyeHHbIe COSMHEHNS, ObLIN
CHHTE3MPOBAHbI HOBBIC TIPON3BO/IHBIC KCAHTOTCHHBIX KUCIIOT.

Bein mpoBeneH CpaBHUTENBHBIM aHAINW3 CEPOCOJAEPKAIIMX M a30TOCOIAEP)KALUX COEAUHEHUH. BrIgBiIE€HO, 4TO
cepocoJieprKallle COEJMHEHHs yJIydYIlaloT CMa304yHble M aHTHKOPPO3HbIE CBOMCTBA Macei, a a30ToCoJepiKaliue
COE/IMHEHUSI yIYYIIA0T IPOTHBOKUCIUTENLHBIE CBOMCTBA Macell.

Knioueswie cnosa: xnopayemamuo, popmanoezud, N, N- Oxcuoumemunenoucxiropayemamuo, N, N'- Oxcudumemu-
JEHOUCATKUIKCAHMO2EHAMOAYemamuo.
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