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CHUHTE3 3®UPOB 3,4,5-TPUTNJPOKCUBEH301MHOM
KNCJ/IOTBI.

AHHOmMayus: H3yueHbl pusuyeckue u Xumuueckue cCe0lUCMBA 2a/n10801U
KUC/0Mbl — 00HO20 U3 NPUPOOHbIX coeduHeHull. Peakyuu smepugukayuu cnupmos
(Memunoeo20, 3mua08020, NPonuibHO20, HYMua08020, NEHMUA08020) NPOBOOUU
eannoeoll Kucnomoll. Takdce u3 2aan08otl Kucaombl CUHmMe3uposaubl 3,4,5-
mpuayemokcubeH3otiHas Kucnoma, 3,4,5-mpumemoxcubeH3oliHasi Kucaoma u ee
Memunaoeblli  3¢up. IlonryueHHoe  8ewjecmeo  aHAAU3UPOBAAU  Memoddamu
MoHKocolHolU xpomamoepaguu, UK-, YD-, 1H- u 13C-SIMP-cnekmpockonuu u
uzyuanu e2o buosno2uUecKyo akmueHoCmb in Vitro.

Knawueeble cnoea: ezannoeas kucaoma, 3,4,5-mpuayemokcubeH3oliHas
Kucaoma, 3,4,5-mpumemoxcubeHn3oliHas Kucioma u ee s3¢pup.
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Abstract: The physical and chemical properties of gallic acid, one of the
natural compounds, have been studied. The esterification reaction of alcohols
(methyl, ethyl, propyl, butyl, pentyl) with gallic acid was carried out. Also, 3,4,5-
triacetoxybenzoic acid, 3,4,5-trimethoxybenzoic acid and its methyl ester were
synthesized from gallic acid. The resulting substance was analyzed by thin layer
chromatography, IR, UV, 1H and 13C NMR spectroscopy, and its biological
activity was studied in vitro.

Key words: gallic acid, 3,4,5-triacetoxybenzoic acid, 3,4,5-
trimethoxybenzoic acid and its ester.
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3,4,5-TRIGIDROKSIBENZOY KISLOTA EFIRLARI SINTEZI.

Annotatsiya: Tabiiy birikmalarlardan biri bo’lgan gall kislotaning fizik va
kimyoviy kattaliklari o’rganildi. Gall kislota bilan spirtlarning (metil, etil, propil,
butil, pentil) etirifikasiya reaksiyalari olib borildi. Shuningdek, gall kislotadan
3,4,5-triasetoksibenzoy kislota, 3,4,5-trimetoksibenzoy kislota va uning metil efiri
sintez qgilindi. Olingan modda yupqa gatlam xromatografiyasi, I1Q-, UB-, 'H va
BBC-YAMR-spektroskopiya usullari yordamida taxlil gilindi va biologik faolligi in
vitro usulida o’rganildi.

Kalit so'zlar: gall kislota, 3,4,5-triasetoksibenzoy kislota, 3,4,5-
trimetoksibenzoy kislota va uning efir.

Kirish
Bugungi kunda dunyo aholisi orasida infeksiyali kassalliklar, ayniqsa
orttirilgan immunitet tangisligi sindromi va saraton kasalliklarini keltirib
chigaruchi mikroorganizmlarga garshi kurashish va uni davolash sog‘ligni saglash
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sohasining jiddiy muammolaridan biri bo‘lib kelmogda. Shu sababli, zararli
mikroorganizmlarga qarshi samarali vositalar ishlab chigish hozirgi kunning
dolzarb muammolaridan biri hisoblanadi. Bunday preparatlar yaratishda gall
kislota va uning hosilalari alohida ahamiyatga ega. Gall kislota va uning hosilalari
o‘simliklar tarkibida mavjud tabiiy birikmalardan bo‘lib, u asosida sintez gilingan
efirlar biologik faollik xususitati yuqori ekanligi aniglangan. Ular asosida
tayyorlangan preparatlar yurak qon tomir, kandli diabet, onkologik kasalliklar,
yalliglanish jarayonlarida qo’llaniladi. Shuningdek, ozig-ovqgat sanoatida gall
kislota hosilalaridan ozig-ovqat mahsulotlarining uzoq muddat sifatli saglanishida
go’llaniladi[1]
Adabiyotlar tahlili

1786 yilda ilk bor Karl Vilgelm Scheele o'simlik tarkibidagi gall kislotani
anigladi[1]. Gall kislota (3,4,5 trigidroksibenzoy kislota) oq yoki och sariq rangli
kristall modda. Uning molekulyar og'irligi 170 g/mol, brutro formulasi C;HgOs.
Gall kislota 210°C da suyugqlanadi, 240°C da karbonat angidrid va uglerod oksidi
hosil qiladi, zichligi 1,69 kg/l (20°C). Suvda, spirtda, efirda va glitserinda yaxshi
eriydi, benzol, xloroform diyarli erimaydi[2].

Gall kislota yuqori migdorda yong'oq, uzum, choy barglari va eman
po'stlog'ida ko’p miqdorda uchraydi. Gall kislota ikki shaklda erkin molekula va
taninlarning bir qismi sifatida mavjud. Sof gall kislota rangsiz kristalli organik
kukun, ko'plab moddalari tuzlari va efirlari [3] asosan standart sifatida
foydalaniladi, kimyoviy tadqiqotlar va sanoatda fenol miqdorini aniglash uchun
Folin-Ciocalteau tahlili usulida qo’llaniladi[4], shuningdek, bo'yoq va siyoh
tayyorlash uchun ishlatiladi[5].

Tadqiqot metodologiyasi

Gall kislota odatda farmatsevtika sanoatida keng qo'llaniladi, Biologik faol
gall kislota hosilalaridan inson va hayvon hujayrasida ko'plab in vivo va in vitro
tadqgiqotlar olib borilgan[6]. Organizmda saraton hujayralariga qarshi, diabet
shuningdek, antifungal va antiviralga ega xususiyatlari, antioksidant sifatida
go’llanilganda organizmni himoya qilishga yordam beradi. Ichki qon ketish
holatlarida biriktiruvchi vosita sifatida ishlatilidi va tashqi gemorroyni davolash
uchun go’llaniladi[ 7].

Tahlillar va natijalar

Yumaloq tubli kolbaga (0,1mol) gall kislota va spirtlar (metil, etil, propil,

butil, pentil), sulfat kislota (2 tomchi) Kkatalizatorligida qo'shildi. Ushbu



aralashmaga toluol (30 ml) go'shildi va reaktsiya aralashmasi 8-10 soat davomida
gayta ogimga keltirildi. Azeotrop aralashma Dean-Stark apparati yordamida suv
ajratildi. Reaksiya YuQX da tekshirib borildi. Reaksiya tugagandan so'ng,
reaktsiya aralashmasi sovutildi. So’ng natriy bikarbonat (10%) eritmasi bilan
yuvildi. Cho'kmaga tushgan qattiq modda darhol filtrlandi va quritildi. So’ng

mahsulot gaynoq suvdan qayta kristallandi.
COOH COOR

H+
+ R-OH - -
H,0
HO OH HO OH
OH OH

R-CHs;, CHs, C3H7, C4Hy, CsHis

3,4,5-triasetoksibenzoy kislotasi sintezi. Yumaloq tubli kolbaga 3,4,5
trigidroksibenzoy kislotasiga (5,0 g, 0,02mol) va 7,5 g (0,07mol) qayta distillangan
sirka angidridi va 4-6 tomchi konsentrlangan H,SO. qo'shildi, 20-25 dagiga
davomida taxminan 50-60° C gacha qizdirildi. Reaksiya aralashmasi sovutildi va
sovutish paytida vaqti-vaqti bilan aralashtirildi, reaksiya yupga qatlam
xramatografiyasi bilan nazorat qgilindi. So’ng 30-40 ml suv qo'shiladi va olingan
mahsulot Mg,SO, yordamida quritildi. Triatsetoksibenzoy kislotasi etanoldan qayta
kristallandi.

COOH COOH

+ (CHyC0),0— 1,

OH OCOCH;

3,4,5-trimetoksibenzoy kislotasi sintezi (a) Yuqori haroratga chidamli
yumaloq tubli kolbaga 5 g (0,266 mol) gallik kislota 50 ml suvga (2 mol) natriy
gidroksid solindi. Reaksiya aralashmasi vaqti-vaqti bilan chayqatildi. So’ng 6,7 ml
(0,71 mol) dimetil sulfat qo'shildi va kolba 1 soat davomida aralashtiriladi, bu vaqt
davomida harorat 30-35°C da olib borildi. Keyin kolbaga gayta ogim kondensatori

o'rnatildi va 2 soat davomida gayta ogimga keltirildi. Natriy gidroksidi 3 ml suvda



eritiladi va 2 soat davomida qaytarildi. Reaksiya yupga gatlam xromatografiyasi
tomonidan nazorat gilindi. Keyin reaksiya aralashmasi sovutildi va suyultirilgan
HCI bilan cho'’kma hosil qilindi. 3,4,5-trimetoksibenzoy kislotasi filtrlandi va
sovuq suv bilan yuvildi. Mahsulot 3,4,5-trimetoksibenzoy kislotasi gaynoq suvdan
gayta kristallandi.

3, 4, 5-trimetoksibenzoy kislotasining metil efiri sintezi (b) Yumaloq tubli
idishga 3,4,5-trimetoksibenzoy kislota (0,1mol) va 30 ml metanolda eritildi hamda
1ml sulfat kislota qo’shildi. Unga 0,74 g (1,25 mol) dimetil sulfat va 2,01 g (1,25
mol) suvsiz natriy bikarbonat qo'shildi va reaktsiya aralashmasi 8-10 soat
davomida qayta ogimda gqizdirildi. Reaksiya yupga gatlam xromatografiyasi
tomonidan nazorat qilindi. Reaksiya aralashmasiga muzli sovuq suv quyildi va
hosil bo’lgan cho’kma filtirlandi va quritildi. Olingan 3,4,5-trimetoksibenzoy

kislotaning metil efiri etanoldan gayta kristallandi.

COOH CO0OH
COOCH;

OH .
HO H,CO OCH;

OH OCH,

H,CO OCH;

OCH,

Olib borilgan tatqgiqotlar natijasida gall kislotaning R-CH3, C,Hs, CsH7, CsH,,
CsHi1 efirlari, 3,4,5-triasitoksibenzoy kislota, 3,4,5-trimetoksibenzoy kislota va
uning metil efiri sintezi amalga oshirildi. Olingan moddalar YuQX, 1Q, YaMR
spektroskopiya usullari yordamida o’rganildi va tahlil gilindi.

1.Gall kislota metil efiri oq qattiq modda, 199-200°C da suyuglanadi. YuQX
(1: 1 geksan/EtOAc), R ;= 0,64.1Q Spektr (Vmx KBr, sm™) 3368, 3220, 3019,
1692, 1618, 1444, 1373. '"H-NMR (600 MHz, DMSO-ds ), d 1 6,93 (s, 2H, H-2, H-
6), 3,74 (s, 3H). "C-NMR (150 MHz, DMSO-d ¢ ) dc 166,5, 145,7, 138,6, 119,4,
108,6, 51,7.



2.Gall kislota etil efiri kulrang qattiq modda, 149-150°Cda suyuglanadi. YuQX
(1: 1 geksan/EtOAc), Rr= 0,66.1Q Spektr (Vi KBr, sm™) 3292, 3230, 2975,
1707, 1620, 1319. '"H-NMR (600 MHz, DMSO-d¢ ) dx 9,30 (s, 2H, 3,5-OH), 8,96
(s, 1H, 4-OH), 6,95 (s, 2H, H-2, H -6), 4,19 (kvarta, J = 6,80 Gts, 2H, H-1"), 1,26
(t, J = 6,80 Gts, 3H, H-2"). "C-NMR (150 MHz, DMSO-ds ) dc 166,0, 145,7,
138,5, 119,7, 108,6, 60,2, 14,4.

3. Gall kislota propil efiri oq rangli gattiq modda, 145-147°C da suyuqlanadi.
YuQX (1:1 geksan / EtOAc), R¢= 0,87.1Q Spektr (Vmx KBr, sm™) 3291, 3230,
2965, 1707, 1622, 1320. 'H-NMR (600 MHz, DMSO-ds ) d 9,26 (s, 2H, 3,5-OH),
8,92 (s, 1H, 4-OH), 6,96 (s, 2H, H-2, H -6), 4,11 (t, J = 6,40 Gts, 2H, H-1"), 1,66
(sext, J = 7,60 Gts, 2H, H-2"), 0,94 (t, J = 7,60 Gts 3H, H- 3'). C-NMR (150MHz,
DMSO-d) dc 166,0, 145,7, 138,5, 119,7, 108,5, 65,6, 21,8, 10,5.

4. Gall Kkislota butil efiri oq rangli gattiq modda 125-127°C da suyugqlanadi.
YuQX (6:4 geksan/EtOAc), Ri= 0,86. IQ spektri (Vmax KBr, sm™) 3361, 3109,
2958, 1695, 1611, 1341. 'H-NMR (600 MHz, DMSO-d ¢ ) d 4 6,95 (s, 2H, H-2, H-
6), 4,16 (t, J = 6,40 Gts, 2H, H-1"), 1,63 (pent) , J = 7,20 Gts, 2H, H-2"), 1,40 (sext,
7,20 Gts, 2H, H-3"), 0,91 (t, J = 7,20 Gts, 3H, H-4'). ?C-NMR (150 MHz, DMSO-
d¢)dc 165,9, 145,6, 138,4, 119,7, 108,5, 63,7, 30,4, 18,9, 13,7.

5. Gall kislota pentil efiri och kulrang modda, 94-96°C da suyuglanadi. YuQX
(6:4 geksan/EtOAc), Ri= 0,81.1Q spektr (v ma KBr, sm™) 3362, 3209, 3110,
1695, 1611, 1328. '"H-NMR (600 MHz, DMSO-ds ); d 1 6,95 (s, 2H, H-2, H-6),
4,14 (t, J = 6,40 Gts, 2H, H-1"), 1,65 (m, 2H, H-2"), 1,33 (m, 4H, H-3', H-4"), 0,88
(t, J = 6,40 Gts, 3H, H-5'). "C-NMR (150 MHz, DMSO-ds ) dc 165,9, 145,6,
138,4, 119,7, 108,5, 64,1, 28,1, 27,8, 21,9,14,0.

3,4,5-trimetoksibenzoy  kislota.  3,4,5-trimetoksibenzoy  kislotasi  gall
kislotaning dimetil sulfat bilan NaOH ishtirokida reaksiyasi natijasida sintez
qilindi. R¢ 0,86, modda foiz tarkibi C- 56,6%, H-10,0%, O- 43,4%. Reaksiya
unumi 68%. 1Q spektrlari: C=0 cho‘zilishi (1684,85), C=C cho‘zilishi (aromatik)
(1587,47), COC simmetrik cho‘zilishi (1226,47), COC assimetrik cho‘zilishi
(1226,77), OH cho’zilish (2945,40).

3,4,5-trimetoksibenzoy  kislota metil efiri. 3,4,5-trimetoksibenzoik
kislotaning dimetil sulfat va natriy bikarbonat bilan reaksiyaga kirishishi natijasida
sintez qilindi. 3,4,5-trimetoksibenzoy kislota metil efiri R 0,96; moddaning foiz
tarkibi C 56,4%, H 6,19%, 037,4%. 1Q spektr ma'lumotlari: C=0 cho'zilishi



(1714,77), C=C cho'zilishi (1591,33), COC simmetrik cho'zilishi (1132,36), COC
assimetrik cho'zilishi (1228,70).

3,4,5-triasetoksibenzoy kislotasini R¢0,78. 1Q spektrlari: C=0 cho‘zilishi
(1714,77), efirdagi C=0 cho‘zilishi (1772,64), CH cho‘zilishi (Ar 2820,02), OH
cho‘zilishi (2991,69).

Xulosa

Polifenollar sinfiga kiruvchi moddalarning dastlabki vakillaridan biri bo’lgan
gall kislotaning fizik va kimyoviy kattaliklari o’rganildi. Gall kislota bilan metil,
etil, propil, butil, pentil spirtlarning etirifikasiya reaksiyalari olib boorish
sharoitlari o’rganildi. Shuningdek, gall kislotadan 3,4,5-triasetoksibenzoy kislota,
3,4,5-trimetoksibenzoy kislota va uning metil efiri sintez gilindi. Olingan modda
qog’oz xromatografiyasi va yupqa gqatlam xromatografiyasi usullari, IQ-, UB-, 'H
va "“C-YAMR-spektroskopiya usullari yordamida tahlil gilindi va ushbu
moddalarning kimyoviy tuzilishlari aniglandi. Kelajakda oily ta’lim talabalari va
va ilmiy faoliyat bilan shug’illanuvchi hodimlar uchun manba bo’lib xizmat giladi.
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