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K.f.d. D.Rahmonova tagrizi asosida

ELEKTROKIMYOVI1Y OKSIDLASH ORQALI SINTEZ QILINGAN P-BROMFENILSIRKA KISLOTA
TOZALIGINI YUPQA QATLAMLI XROMATOGRAFIYA(TLC) YORDAMIDA ANIQLASH
Annotatsiya

Ushbu tadgigotda p-brometilbenzolni atsetonitril-suv muhitida elektrokimyoviy oksidlash orgali p-bromfenilsirka kislotasini
sintez qilishning ekologik toza usuli ishlab chiqildi. Jarayon 0,1 M K2SOs fon elektroliti ishtirokida grafit elektrodlar yordamida
amalga oshirildi. Siklik voltamperometrik usulda platina elektrod yuzasida kislorodning chigish unumi Tafel grafigi asosida
hisoblandi. Hosil bo‘lgan mahsulot yupga gatlamli xromatografiya (YQX) yordamida identifikatsiya gilindi. YQX silika gel 60
plastinkalarda, geksan : etil asetat (3:1, v/v) erituvchi tizimida olib borildi. Sintez mahsulotining Rf giymati (0,35) etalon modda
qiymati (0,34) bilan mos kelib, magsadli modda hosil bo‘lganini tasdigladi. Taklif etilgan yondashuv ekologik toza sintez va oddiy
analitik nazoratni birlashtirib, laboratoriya sharoitida samarali qo‘llanishi mumkin.

Kalit so‘zlar: p-bromoetilbenzol, p-bromofenilsirka kislotasi, elektrokimyoviy oksidlanish, yupga gatlamli xromatografiya, yashil
kimyo.

ONPEJEJEHUE YUCTOTHI p-6POM®EHAITYKCYCHOMN KUCJOThI, CAHHTE3UPOBAHHOM
JIEKTPOXUMHAYECKUM OKHUCJIEHUEM, METOJAOM TOHKOCJIOMHOMN XPOMATOI'PA®UH (TCX)
AHHOTALUSA
B nanHOM mccnenmoBaHWMM pa3pabOTaH SKOJOTHYECKH OE30MacHBI METOZ CHHTE3a P-OpOMQEHMUITYKCYCHOW KHCIOTHI IMyTEM
EKTPOXUMHUUYECKOTO OKHCIICHUS P-OpOoMITIIIOSH30/1a B CPEie alleTOHUTpMII-BoAa. [Iporecc oCyIecTBIsICS C UCIOIb30BaHUEM
rpadUTOBBIX NMEKTPOAOB B pHUCYTCTBHU GoHOBOrO Aekrponuta 0,1 M K.SO.4. C nomouipio IUKINYECKOH BOJIbTAMIEPOMETPHH
Ha TUIATUHOBOM DJIEKTPOJie OBUT pacCUMTaH BBIXOJ| BHIJEICHHs KUCIOpoJa Ha ocHOBe aHamusa rpaduka Tadens. [TomydeHHsrit
HNPOJYKT ObUT MICHTH(HIMPOBAH METOJOM TOHKOcHoitHOH xpomarorpadpuu (TCX). Ananuz TCX npoBoauicss Ha IIACTHHKAX
Silica gel 60 B cucreme pactBopureneii rexcan : atun arerar (3:1, 06./06.). 3nauenue Rf cunresuposannoro mpoxykra (0,35)
COBIIA/IaCT CO 3HAUEHHEM ATaIoHHOTO oOpasima (0,34), uTo moATBepKIaeT 0Opa3oBaHHE LENEBOT0 coeanHeHus. [IpeanoxeHHbIi
MOAXO/ OOBEIUHAET SKOJOTHIECKH YNCTBIN CHHTE3 M MPOCTON aHAMTHIECKNH KOHTPOIb U MOXKET OBITh 3()(HEKTUBHO MPUMEHEH

B TA0OPAaTOPHBIX YCIOBHSX.
KnioueBsbie ciioBa:p-OpoMITHIIOCH30I, P-OpOMQEHMIYKCYCHAsT KHUCIOTA, JIIEKTPOXMMUYECKOE OKHCIEHHE, TOHKOCIOHHAsS
xpomarorpadusi, 3enéHast XUMusI.

DETERMINATION OF THE PURITY OF p-BROMOPHENYLACETIC ACID SYNTHESIZED BY
ELECTROCHEMICAL OXIDATION USING THIN-LAYER CHROMATOGRAPHY (TLC)
Annotation

In this study, an environmentally friendly method for the synthesis of p-bromophenylacetic acid was developed via electrochemical
oxidation of p-bromoethylbenzene in an acetonitrile—water medium. The process was carried out using graphite electrodes in the
presence of 0.1 M K2SOs as a supporting electrolyte. Using cyclic voltammetry, the oxygen evolution yield on a platinum electrode
was calculated based on Tafel plot analysis. The obtained product was identified by thin-layer chromatography (TLC). TLC
analysis was performed on Silica gel 60 plates using a hexane : ethyl acetate (3:1, v/v) solvent system. The Rf value of the
synthesized product (0.35) closely matched that of the reference compound (0.34), confirming the formation of the target
compound. The proposed approach combines green synthesis with simple analytical control and can be effectively applied under
laboratory conditions.

Keywords: p-bromoethylbenzene, p-bromophenylacetic acid, electrochemical oxidation, thin-layer chromatography, green
chemistry.

Kirish Fenilsirka kislota va uning hosilalari zamonaviy organik kimyo, farmatsevtika, agrotexnika va materialshunoslik
sohalarida muhim ahamiyatga ega bo‘lgan oraliq birikmalar hisoblanadi. Ayniqsa, halqada elektron tortuvchi substituentlarga ega
hosilalar biologik faol moddalar sintezida keng qo‘llaniladi. Shu jumladan, p-bromfenilsirka kislota farmatsevtik preparatlar va
funksional materiallar sintezida muhim strukturaviy fragment sifatida qaraladi. An’anaviy oksidlash usullari ko‘pincha kuchli
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oksidlovchi reagentlar, yuqori harorat va ko‘p bosgichli texnologik jarayonlarni talab giladi. Bunday sharoitlar ekologik jihatdan
noqulay bo‘lib, go‘shimcha chiqindilar hosil bo‘lishiga olib keladi. Shu sababli, so‘nggi yillarda organik sintezda elektrokimyoviy
yondashuvlar muqobil, ekologik toza usul sifatida keng rivojlanmoqda. Elektrokimyoviy oksidlash jarayonlarida tashqi oksidlovchi
reagentlar o‘rniga elektr toki qo‘llanilishi natijasida reaksiya selektivligi oshadi va jarayonni nozik boshqarish imkoniyati yuzaga
keladi. Aromatik birikmalarning yon zanjirlarini elektrokimyoviy oksidlash orgali funksional guruhlarni kiritish, xususan, benzil
fragmentlarni karboksil guruhlarga aylantirish dolzarb ilmiy yo‘nalishlardan biri hisoblanadi. Bunday jarayonlarda reaksiya
samaradorligi elektrod materiali, erituvchi muhiti va fon elektrolit xususiyatlariga bog‘liq bo‘ladi. Shu bilan birga, hosil bo‘lgan
mahsulotlarni tezkor va ishonchli identifikatsiya gilish ham muhim ahamiyatga ega. Yupga gatlamli xromatografiya (TLC) organik
birikmalarni sifat jihatdan aniqlashda sodda, tezkor va samarali usullardan biri bo’lib, ushbu usul yordamida reaksiya jarayonini
monitoring qilish, komponentlarni ajratish va mahsulot tozaligini baholash mumkin.

Mavzuga oid adabiyotlar tahlili. Dastlab, fenilsirka kislota o‘simlik o'sish gormoni sifatida tasvirlangan. Keyinchalik, u
fenilalanin metabolizmining parchalanish mahsuloti sifatida inson plazmasi va siydigidan ajratilgan. Inson tanasi suyugliklarida
normal fenilsirka Kislota kontsentratsiyasi surunkali buyrak kasalligi (CKD), fenilketonuriya yoki ruhiy kasalliklar kabi turli
kasalliklar bilan bog‘lig[1]. Shu bilan birga fenilsirka kislota aromatik komponentlarning bakterial degradatsiyasida ishtirok
etadigan markaziy oraliq metabolitdir. Fenilsirka kislota biofilm shakllanishi va mikroblarga garshi faollikda ishtirok etadi[2].
So‘nggi tadqiqotlar benzil hosilalardan elektrokimyoviy usullar orqali fenilsirka kislotasi va hosilalarini olish mumkinligini
ko‘rsatmoqda. Xususan, CO: ishtirokida elektrokarboksillash reaksiyalari orgali yuqgori selektivlik bilan aromatiksirka kislotalar
olinishi aniglangan [3,4]. Shuningdek, benzil C—H bog*larini elektrokimyoviy oksidlash orqali fenilsirka hosilalarini olish samarali
yo‘nalish sifatida rivojlanmoqda[5]. Bundan tashqari, o,a-dixlorbenzil hosilalarini elektrokimyoviy karboksillash orgali o-
xlorfenilsirka kislotasi hosilalari sintez gilinishi mumkinligi ko‘rsatilgan bo‘lib, bu usul yuqori selektivlik va funksional guruhlarga
chidamliligi bilan ajralib turadi[6]. Zamonaviy tadgiqotlarda elektrokimyoviy sintez organokataliz, mediatorlar va
fotoelektrokimyoviy yondashuvlar bilan birlashtirilib, yuqori selektiv va energiya tejamkor jarayonlar ishlab chigilmoqgda[7].
Elektrokimyoviy sintezning muhim afzalliklaridan biri - chigindilar migdorining kamayishi va yon mahsulotlarning minimal hosil
bo‘lishidir. Elektronlar bevosita “reagent” sifatida ishtirok etgani sababli reaksiya yo‘nalishini aniq boshgarish mumkin bo*ladi,
bu esa yugori selektivlik va samaradorlikni ta’minlaydi[ 8].

Tadgiqot metodologiyasi. p-brometilbenzolni elektrokimyoviy oksidlash orgali p-bromfenilsirka kislotasini sintez gilish
hamda olingan mahsulotning tozaligi va identifikatsiyasini yupga gatlamli xromatografiya usuli yordamida baholash ishning asosiy
metodologiyasi hisoblanadi. Tajriba uchun quyidagi reagentlardan foydalanildi. p-brometilbenzol (>98%), Atsetonitril(AN), K2SOa
(299%), Silika gel 60 bilan qoplangan alyuminiy plastinkalar, Geksan va etil asetat, p-bromofenilsirka kislotasi (etalon),
Distillangan suv.

Tahlil va natijalar. p-Bromfenilsirka kislota p-brometilbenzolni elektrokimyoviy oksidlash orgali sintez qilindi. Tajriba
uch elektrodli elektrokimyoviy tizimda olib borildi: anod sifatida sirt maydoni 1.0 cm? bo‘lgan platina elektrod, katod sifatida sirt
maydoni 0.5 cm? bo‘lgan platina elektrod va ma’lumot elektrod sifatida kumush/xlorid (Ag/AgCl) elektrod qo‘llanildi. Elektrolit
eritmasi atsetonitril (40 ml) va distillangan suvning 1:1 (v/v) nisbatdagi aralashmasida tayyorlandi. Eritmaga p-brometilbenzol 5
ml 0.05 mol\L—konsentratsiyada va fon elektrolit sifatida K-SO+ 15 ml 0.10 mol/L konsentratsiyada qo‘shildi. Umumiy eritma
hajmi 100 mL ni tashkil etdi. Tayyorlangan eritma magnit aralashtirgich yordamida 400 min—1400min~"' tezlikda doimiy
aralashtirib turildi. Elektrokimyoviy oksidlash jarayoni xona haroratida (T~298 K,) potensial nazorat ostida potensiostat-
galvanostat CS350M EIS yordamida amalga oshirildi. Elektroliz 0.6-0.8 V (Ag/AgCl ga nisbatan) potensial oralig‘ida 2—3 soat
davomida olib borildi. Jarayon davomida tokning asta-sekin kamayishi va eritma rangining o‘zgarishi reaksiyaning borishini
ko‘rsatdi. Elektroliz yakunlangach, eritma erituvchilardan qisman bug‘latildi, so‘ngra suv bilan suyultirildi va hosil bo‘lgan
mahsulot etil asetat yordamida ekstraksiya qilindi. Organik faza natriy sulfat (NazSO.) ustida quritildi va erituvchi vakuum ostida
bug‘latildi. Natijada p-bromfenilsirka kislota olinib, uning tozaligi va identifikatsiyasi yupga gatlamli xromatografiya (TLC)
yordamida tasdiglandi.

Siklik voltamperometriya (CV) tahlilip-brom etilbenzolning elektrokimyoviy oksidlab p-br fenilsirka kislota olish jarayoni
siklik voltamperometriya usuli yordamida amalga oshirildi. Tajriba—1.2 V dan 0.7 VV gacha potensial oralig‘ida, 15 mV/s skanerlash
tezligida olib borildi. Voltamperogrammada tokning potensialga bog‘ligligi shuni ko‘rsatadiki, manfiy potensiallar sohasida tok
giymati nolga yaqin bo‘lib, bu hududda sezilarli elektrokimyoviy jarayon sodir bo‘lmaydi. Grafikda keltirilgan yashil gorizontal
chiziq nol tok (I = 0) holatini, ya’ni bazis chizigni ifodalaydi. Ushbu chiziq fon tokini aks ettirib, elektrokimyoviy tizimning
barqarorligini ko‘rsatadi. Tokning mazkur chiziqgdan og‘ishi elektrod jarayonining boshlanishini bildiradi. Potensialning musbat
tomonga ortishi bilan tokning asta-sekin o‘sishi, so‘ngra keskin ortishi kuzatiladi. Bu holat p-brom etilbenzolning anod oksidlanish
jarayoni boshlanishini ko‘rsatadi.
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1-rasm. p-Br etilbenzolni elektrokimyoviy oksidlanish siklik voltamperogrammasi.
Voltamperogramma asosida oksidlanishning boshlanish potensiali (Eonset ~ 0.47 V) aniglanib, bu giymat moddaning
o‘rtacha potensialda oksidlanishga moyilligini bildiradi. Onset potensial tokning nol chiziqdan sezilarli og‘ishi asosida baholandi.
Grafikda aniq katodik pikning kuzatilmasligi va qaytish yo‘nalishida mos signalning yo‘qligi elektrokimyoviy jarayonning qaytmas
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(irreversible) xarakterga ega ekanligini ko‘rsatadi. Bu holat oksidlanish natijasida hosil bo‘ladigan oraliq zarrachalarning (radikal-
kationlarning) barqaror emasligi hamda keyingi kimyoviy bosqichlarga tez o‘tishi bilan izohlanadi. Shuningdek, tokning silliq va
uzluksiz ortib borishi jarayonning asosan diffuziya va kinetik omillar bilan boshgqarilishini ko‘rsatadi. Yuqori potensiallarda
tokning keskin oshishi oksidlanish tezligining ortishini bildiradi.

1.5
- Tafel plot of p-bromoethylbenzene oxidation

EV)

107 10° 10° 100 10° 10° 10° 107°
I (Afcm?

2-rasm. p-Br etilbenzolni elektrokimyoviy oksidlanish Tafel grafigi.

p-bromoetilbenzolning elektrokimyoviy oksidlanishi jarayonida hosil bo‘lgan p-bromofenilsirka kislotaning kinetik
xususiyatlarini aniglash magsadida Tafel grafigi(E ga nisbatan log I) qurildi(2-rasm). Tajriba natijalariga ko‘ra, yarim-logarifmik
koordinatalarda (E — log i) anodik va katodik yo‘nalishlarda egri chiziglar kuzatildi. Past tok zichliklari sohasida (10° — 107 A/cm?)
potensialning deyarli o‘zgarmasligi jarayonning sekin boshlanishini va aktivatsiya energiyasi yuqoriligini ko‘rsatadi. Tok zichligi
ortishi bilan (10° — 10+ A/cm? diapazonda) potensial keskin oshib boradi, bu esa oksidlanish jarayonining tezlashgan kinetik
rejimga o‘tganini bildiradi. Grafigida kuzatilgan ikki tarmoqli (anodik va katodik) xulq elektron almashinish jarayonining qaytmas
(irreversible) xarakterga ega ckanligini ko‘rsatadi. Aynigsa, anodik yo‘nalishda potensialning tez ortishi p-bromoetilbenzol
molekulasining oksidlanishi natijasida barqaror oraliq mahsulotlar hosil bo‘lishi bilan izohlanadi. Yuqori potensiallar sohasida
(=0.8-1.0 V) tokning keskin ortishi oksidlanish jarayonining intensivlashganini va p-bromofenilsirka kislotaning shakllanishi
samarali kechayotganini ko‘rsatadi. Olingan Tafel grafigi p-bromoetilbenzolning elektrokimyoviy oksidlanishi murakkab, ko‘p
bosgichli va kinetik jihatdan nazorat gilinadigan jarayon ekanligini tasdiglaydi. Ushbu natijalar sintez jarayonining mexanizmini
tushunish va optimal sharoitlarni tanlashda muhim ahamiyatga ega.

Yupga gatlamli xromatografiya (TLC) tahlili va natijalari

Sintez gilingan mahsulotni aniglash va tozaligini baholash yupga gatlamli xromatografiya (TLC) usuli yordamida amalga
oshirildi. Tahlil silika gel 60 bilan goplangan alyuminiy plastinkalarda bajarildi. Harakatlanuvchi faza sifatida geksan va etil
asetatning 3:1 (v/v) nisbatdagi aralashmasi qo‘llanildi. Ushbu erituvchi tizimi komponentlarning polarlik darajasiga asoslangan
samarali ajralishni ta’minladi: kam polar boshlang‘ich modda yuqoriroq tezlik bilan harakatlandi, ko‘proq polar mahsulot esa silika
gel bilan kuchliroq o‘zaro ta’sirlashib sekinroq migratsiyalandi. Namuna va etalon modda kapillyar yordamida plastinkaning
boshlang‘ich chizig‘iga surildi. Plastinka erituvchi bug‘lari bilan to‘yintirilgan yopiq kamerada rivojlantirildi. Ajratish tugagach,
plastinka quritildi va UV (254 nm) ostida ko‘rib chiqildi. Moddalarning harakatlanish darajasi Rf qiymati orqali baholandi:

modda bosib o‘tgan masofa

"erituvchi fronti bosib o‘tgan masofa
Yupga gatlamli xromatografiya natijalari sintez mahsulotining tarkibini baholash va uni identifikatsiya gilish imkonini
berdi. Olingan natijalar quyidagi jadvalda keltirilgan:

(1-jadval)
Modda Rf
p-Brometilbenzol 0,72
p-Bromfenilsirka kislotasi (etalon) 0,34
Sintez mahsuloti 0,35

Sintez mahsulotining Rf qiymati (0,35) etalon modda qiymati (0,34) bilan deyarli mos keladi. Bu esa hosil bo‘lgan
moddaning p-bromfenilsirka kislotasi ekanligini ishonchli tarzda tasdiqlaydi. TLC plastinkada boshlang‘ich moddaning dog‘i
yuqoriroq joylashgani (Rf = 0,72) uning kamroq polar ekanligini ko‘rsatadi. Aksincha, karboksil guruh tutgan mahsulot silika gel
bilan kuchliroq ta’sirlashadi va sekinroq harakatlanadi (Rf = 0,35). TLC plastinkada namuna bitta asosiy aniq dog® ko‘rinishida
kuzatildi, bu uning yuqori tozalikka ega ekanligini bildiradi.

Xulosa va takliflar. Mazkur tadgigotda p-brometilbenzol ning elektrokimyoviy oksidlanishi orgali p-bromfenilsirka
kislotasini sintez gilishning samarali va ekologik xavfsiz usuli ishlab chigildi. Jarayon atsetonitril-suv muhitida, K-SO. fon
elektroliti ishtirokida va nazorat gilinadigan potensial sharoitida muvaffagiyatli amalga oshirildi.

Siklik voltamperometriya natijalari oksidlanish jarayonining gaytmas (irreversible) xarakterga ega ekanligini, shuningdek
reaksiyaning boshlanish potensiali Eonset = 0.47 V atrofida ekanligini ko‘rsatdi. Bu giymat substratning elektrokimyoviy faolligi
o‘rtacha ekanligini va jarayon Kinetik jihatdan boshqarilishini tasdiglaydi. Tafel tahlili esa elektron almashinish bosgichi
reaksiyaning tezlikni cheklovchi bosqichi ekanligini ko‘rsatib, mexanizmni chuqurroq tushunishga imkon berdi.

Mahsulotning identifikatsiyasi va tozaligi yupga qatlamli xromatografiya yordamida baholandi. TLC natijalariga ko‘ra,
sintez mahsulotining Rf giymati (0,35) etalon modda (0,34) bilan deyarli mos kelib, magsadli modda muvaffagiyatli hosil
bo‘lganini ishonchli tasdiqladi. Plastinkada bitta aniq dog‘ning kuzatilishi mahsulotning yuqori darajada tozaligini ko‘rsatdi.

Taklif etilgan elektrokimyoviy yondashuv an’anaviy oksidlash usullariga nisbatan bir qator afzalliklarga ega: kuchli
oksidlovchi reagentlar talab etilmaydi, chigindilar miqdori kamayadi va jarayonni aniq nazorat gilish imkoniyati mavjud. Ushbu
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usul aromatik birikmalarni funksionalizatsiya gilishda, aynigsa yon zanjirlarni karboksil guruhlarga aylantirishda istigbolli va
amaliy jihatdan muhim yo‘nalish sifatida baholanishi mumkin.
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