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Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 10 ÿíâàðÿ 2017 ã.

Ðàçðàáîòàíà ìåòîäèêà êà÷åñòâåííîãî è êîëè÷åñòâåííîãî êîíòðîëÿ âñåõ ñòàäèé ïðîèçâîäñòâà

N-îêòàäåöèë-1,3-äèàìèíîïðîïàíà ìåòîäîì îáðàùåííî-ôàçîâîé âûñîêîýôôåêòèâíîé æèäêîñòíîé

õðîìàòîãðàôèè ñ ðåôðàêòîìåòðè÷åñêèì äåòåêòîðîì. Â êà÷åñòâå ýëþåíòà èñïîëüçîâàëè ñìåñü èçî-

ïðîïàíîëà ñ âîäíûì ðàñòâîðîì òðèýòèëàìèíà è òðèôòîðóêñóñíîé êèñëîòû. Äëÿ îïðåäåëåíèÿ êîì-

ïîíåíòîâ ñìåñåé «èñõîäíûé ðåàãåíò – êîíå÷íûé ïðîäóêò» ïîñòðîåíû ãðàäóèðîâî÷íûå õàðàêòå-

ðèñòèêè. Ïîêàçàíî, ÷òî êîíöåíòðàöèÿ êîìïîíåíòîâ, ðàññ÷èòàííàÿ ïî õðîìàòîãðàììàì, ñîîòâåò-

ñòâóåò äåéñòâèòåëüíîé êîíöåíòðàöèè êîìïîíåíòîâ â ñìåñè.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: îáðàùåííî-ôàçîâàÿ ÂÝÆÕ; îêòàäåöèëàìèí; ñòåàðîíèòðèë; N-îêòàäåöèë-3-

àìèíîïðîïèîíèòðèë; N-îêòàäåöèë-1,3-äèàìèíîïðîïàí.

Æèðíûå äèàìèíû è èõ ñîëè íàõîäÿò øèðîêîå ïðèìå-

íåíèå â êà÷åñòâå èíãèáèòîðîâ êîððîçèè, ïðèñàäîê äëÿ

òîïëèâ, ìàñåë, ìîäèôèêàòîðîâ ïîëèìåðîâ, îòâåðäè-

òåëåé ýïîêñèäíûõ ñìîë è äð. [1, 2]. Îäíèì èç òàêèõ

ïðîèçâîäíûõ ÿâëÿåòñÿ N-îêòàäåöèë-1,3-äèàìèíîïðî-

ïàí, äèîëåàò êîòîðîãî èñïîëüçóþò â êà÷åñòâå èíãè-

áèòîðà êîððîçèè è êîìïîíåíòà ñìàçîê ïðè îáðàáîòêå

ìåòàëëîâ [3]. Äàííûé äèàìèíîïðîïàí ïîëó÷àþò ìíî-

ãîñòàäèéíûì íèòðèëüíûì ñïîñîáîì ïî íèæåïðèâå-

äåííîé ñõåìå.

Íà ïåðâîé ñòàäèè îñóùåñòâëÿþò êàòàëèòè÷åñêîå

ãèäðèðîâàíèå ñòåàðîíèòðèëà ñ îáðàçîâàíèåì îêòàäå-

öèëàìèíà (ÎÄÀ) [4]. Çàòåì ïî ðåàêöèè Ìèõàýëÿ ê

ÎÄÀ ïðèñîåäèíÿþò àêðèëîíèòðèë ñ îáðàçîâàíèåì N-

îêòàäåöèë-3-àìèíîïðîïèîíèòðèëà [5]. È íàêîíåö, ïî-

ëó÷åííûé àìèíîíèòðèë ñíîâà ïîäâåðãàþò êàòàëèòè÷å-

ñêîìó ãèäðèðîâàíèþ, êîòîðîå ïðèâîäèò ê ïîëó÷åíèþ

N-îêòàäåöèë-1,3-äèàìèíîïðîïàíà. Ñëåäóåò îòìåòèòü,

÷òî ïðîèçâîäñòâî ýòîãî ïðîäóêòà â íàñòîÿùåå âðåìÿ

â Ðîññèè îòñóòñòâóåò, ïîýòîìó â ÀÎ ÃÍÈÈÕÒÝÎÑ âå-

äóòñÿ ðàáîòû ïî ñîçäàíèþ óñòàíîâîê ñèíòåçà N-îêòà-

äåöèë-1,3-äèàìèíîïðîïàíà.

Â ñâÿçè ñ ýòèì âîçíèêàåò ïðîáëåìà êîíòðîëÿ ïðî-

èçâîäñòâà äàííîãî àìèíà íà êàæäîé ñòàäèè ñèíòåçà.

Îäíèì èç âîçìîæíûõ ñïîñîáîâ ÿâëÿåòñÿ ñïåêòðîñêî-

ïèÿ ßÌÐ 13C. Îäíàêî ýòîò ìåòîä òðåáóåò èñïîëüçî-

âàíèÿ äîðîãèõ è íåäîñòóïíûõ äëÿ ïðîèçâîäñòâ ñïåê-

òðîìåòðîâ ßÌÐ, à òàêæå íåïðèãîäåí äëÿ îïåðàòèâíîãî

êîíòðîëÿ ñèíòåçà èç-çà áîëüøèõ çàòðàò âðåìåíè íà

íàêîïëåíèå ìàëîèíòåíñèâíûõ ñèãíàëîâ ÿäåð 13C.

Ïåðñïåêòèâíûì ìåòîäîì ýêñïðåññ-êîíòðîëÿ äàííîãî

ñèíòåçà ìîæåò áûòü âûñîêîýôôåêòèâíàÿ æèäêîñòíàÿ

õðîìàòîãðàôèÿ (ÂÝÆÕ), ïîñêîëüêó â äàííîì ñëó÷àå

ñîêðàùàåòñÿ âðåìÿ àíàëèçà è ñíèæàþòñÿ çàòðàòû íà

îáîðóäîâàíèå [6, 7]. Îäíàêî ïðèìåíåíèå ýòîãî ìåòîäà

îãðàíè÷åíî âûñîêîé ïîëÿðíîñòüþ àìèíîâ è èõ âûñî-

êèìè êîýôôèöèåíòàìè óäåðæèâàíèÿ íà ïîëÿðíûõ àä-

ñîðáåíòàõ. Êðîìå òîãî, àìèíîãðóïïû îáëàäàþò íèçêè-

ìè êîýôôèöèåíòàìè ïîãëîùåíèÿ, âñëåäñòâèå ÷åãî ïðè

èñïîëüçîâàíèè ôîòîìåòðè÷åñêîãî äåòåêòîðà îïðåäå-

ëÿåìûå ñîåäèíåíèÿ íåîáõîäèìî ïîäâåðãàòü ïðåäâàðè-

òåëüíîé äåðèâàòèçàöèè [8, 9]. Ýòî îñëîæíÿåò ïðîöåññ

àíàëèòè÷åñêîãî êîíòðîëÿ ñèíòåçà è, ñàìîå ãëàâíîå,

ñíèæàåò îïåðàòèâíîñòü àíàëèçà, íåîáõîäèìóþ â ïðî-

öåññå ïðîìûøëåííîãî ïðîèçâîäñòâà. Ñ äðóãîé ñòîðî-

íû, èñïîëüçîâàíèå îáðàùåííî-ôàçîâîé õðîìàòîãðà-

ôèè è ðåôðàêòîìåòðè÷åñêîãî äåòåêòîðà äîëæíî

ïîçâîëÿòü áûñòðî ïðîâîäèòü àíàëèç ðåàêöèîííûõ

ñìåñåé áåç ïîëó÷åíèÿ ïîãëîùàþùèõ â óëüòðàôèîëå-

òîâîé îáëàñòè ñïåêòðà ïðîèçâîäíûõ. Ñòîèò òàêæå îò-

ìåòèòü, ÷òî â ëèòåðàòóðå îòñóòñòâóþò êàêèå-ëèáî äàí-

íûå ïî ïðèìåíåíèþ ìåòîäà ÂÝÆÕ äëÿ îïðåäåëåíèÿ

N-îêòàäåöèë-1,3-äèàìèíîïðîïàíà è ïîäîáíûõ åìó

æèðíûõ äèàìèíîâ.

Òàêèì îáðàçîì, öåëüþ íàñòîÿùåé ðàáîòû ÿâëÿåòñÿ

ðàçðàáîòêà ìåòîäèêè îïåðàòèâíîãî êà÷åñòâåííîãî è

êîëè÷åñòâåííîãî êîíòðîëÿ ïîëó÷åíèÿ N-îêòàäåöèë-

1,3-äèàìèíîïðîïàíà íà êàæäîé ñòàäèè ñèíòåçà ìå-

òîäîì îáðàùåííî-ôàçîâîé âûñîêîýôôåêòèâíîé æèä-

êîñòíîé õðîìàòîãðàôèè ñ èñïîëüçîâàíèåì ðåôðàê-

òîìåòðè÷åñêîãî äåòåêòîðà. Â ðàáîòå ïðåäñòàâëåíû

ðåçóëüòàòû ïîäáîðà ñìåñåé ðàñòâîðèòåëåé äëÿ õðîìà-

òîãðàôè÷åñêîãî îïðåäåëåíèÿ èñõîäíûõ ðåàãåíòîâ,
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ïðîìåæóòî÷íûõ è êîíå÷íûõ ïðîäóêòîâ è ïîñòðîåíû

ãðàäóèðîâî÷íûå õàðàêòåðèñòèêè äëÿ îïðåäåëåíèÿ

âñåõ ñîåäèíåíèé â ñìåñÿõ.

Äëÿ ïðèãîòîâëåíèÿ ýëþåíòîâ èñïîëüçîâàëè èçî-

ïðîïàíîë, òðèýòèëàìèí (ÒÝÀ) è òðèôòîðóêñóñíóþ êè-

ñëîòó (ÒÔÓÊ) ñòåïåíè ÷èñòîòû äëÿ ÂÝÆÕ. Îñîáî

÷èñòàÿ âîäà áûëà ïîëó÷åíà ñ èñïîëüçîâàíèåì ñèñòåìû

î÷èñòêè âîäû Simplicity (MilliPore).

Äëÿ êîíòðîëÿ ïåðâîé ñòàäèè ïîëó÷åíèÿ N-îêòàäå-

öèë-1,3-äèàìèíîïðîïàíà ðàñòâîðû ãîòîâèëè ïóòåì

ðàñòâîðåíèÿ âåùåñòâà â ýëþåíòå è ïîñëåäóþùåãî ðàç-

áàâëåíèÿ äëÿ ïîëó÷åíèÿ ðàñòâîðà îïðåäåëåííîé êîí-

öåíòðàöèè. Äëÿ îñòàëüíûõ ñòàäèé ñìåøèâàëè âåùå-

ñòâà â ðàçëè÷íûõ ñîîòíîøåíèÿõ è çàòåì ðàñòâîðÿëè

â ýëþåíòå. Âñå âåùåñòâà âçâåøèâàëè íà àíàëèòè÷å-

ñêèõ âåñàõ ñ òî÷íîñòüþ äî 0,00001 ã.

Èñïîëüçîâàëè îêòàäåöèëàìèí (Alfa Aesar) è ñòåà-

ðîíèòðèë (Sigma Aldrich). Îñòàëüíûå ñîåäèíåíèÿ

áûëè ñèíòåçèðîâàíû ïî èçâåñòíûì ìåòîäèêàì [10].

Äëÿ àíàëèçà èñïîëüçîâàëè ÂÝÆÕ-ñèñòåìó Shi-

madzu (Ãåðìàíèÿ), ñîñòîÿùóþ èç íàñîñà âûñîêîãî äàâ-

ëåíèÿ LC-20AT, ñèñòåìíîãî êîíòðîëëåðà CBM-20A,

ðåôðàêòîìåòðè÷åñêîãî äåòåêòîðà RID-20A è òåðìîñòà-

òà êîëîíêè CTO-20A.

Àíàëèç ïðîâîäèëè â èçîêðàòè÷åñêîì ðåæèìå.

Â êà÷åñòâå ýëþåíòà èñïîëüçîâàëè ñìåñü èçîïðîïàíî-

ëà ñ âîäíûì ðàñòâîðîì òðèôòîðóêñóñíîé êèñëîòû

(5 % îá.) è òðèýòèëàìèíà (5 % îá.). Ðàçäåëåíèå ïðî-

äóêòîâ îñóùåñòâëÿëè íà êîëîíêå äëÿ îáðàùåííî-ôà-

çîâîé õðîìàòîãðàôèè (250 × 4,6 ìì), íàïîëíåííîé

ñîðáåíòîì SUPELCOSIL™ LC-18 ñ ðàçìåðîì ÷àñòèö

5 ìêì. Âî âðåìÿ àíàëèçà êîëîíêó òåðìîñòàòèðîâà-

ëè ïðè 50 °C. Ñêîðîñòü ïîòîêà ýëþåíòà ñîñòàâëÿëà

0,5 ìë�ìèí, à îáúåì ââîäèìîé ïðîáû — 20 ìêë.

Êîíöåíòðàöèè âåùåñòâ ïî õðîìàòîãðàììàì ðàñ-

ñ÷èòûâàëè ñ èñïîëüçîâàíèåì ïðîãðàììíîãî îáåñïå÷å-

íèÿ LabSolutions 5.73.

Òðèýòèëàìèí è òðèôòîðóêñóñíàÿ êèñëîòà ñëóæèëè

ìîäèôèêàòîðàìè ïîäâèæíîé ôàçû. Èçâåñòíî, ÷òî äî-

áàâêà òðèýòèëàìèíà ñïîñîáñòâóåò ñóæåíèþ ïèêîâ

îðãàíè÷åñêèõ îñíîâàíèé (àìèíîâ), â òî âðåìÿ êàê

òðèôòîðóêñóñíàÿ êèñëîòà ñïîñîáñòâóåò óìåíüøåíèþ

âðåìåíè âûõîäà ïèêà [11 – 13].

Äëÿ ðåøåíèÿ ïîñòàâëåííîé çàäà÷è ïðåäñòîÿëî

ðàçäåëèòü íà õðîìàòîãðàììàõ ïèêè ñòåàðîíèòðèëà è

îêòàäåöèëàìèíà íà 1-é ñòàäèè, îêòàäåöèëàìèíà è

N-îêòàäåöèë-3-àìèíîïðîèîíîíèòðèëà íà 2-é ñòàäèè,

N-îêòàäåöèë-3-àìèíîïðîïèîíèòðèëà è êîíå÷íîãî ïðî-

äóêòà íà 3-é ñòàäèè ïîëó÷åíèÿ N-îêòàäåöèë-1,3-äèà-

ìèíîïðîïàíà.

Íà ðèñ. 1 ïðåäñòàâëåíû õðîìàòîãðàììû ñìåñè

îêòàäåöèëàìèíà è ñòåàðîíèòðèëà. Áûëî ïîêàçàíî, ÷òî

íàèëó÷øåå ðàçäåëåíèå ïèêîâ â äàííîì ñëó÷àå ïðî-

èçîøëî ïðè ñîîòíîøåíèè «èçîïðîïàíîë: âîäíûé ðàñ-

òâîð ÒÔÓÊ (5 %) è ÒÝÀ (5 %), ðàâíîì 70:30. Ñòîèò

îòìåòèòü, ÷òî íà 6-é ìèíóòå âî âñåõ ñëó÷àÿõ íàáëþ-

äàëñÿ ñèñòåìíûé ïèê, âûçâàííûé íàðóøåíèÿìè àä-

ñîðáöèîííûõ ðàâíîâåñèé è íèêàê íå âëèÿþùèé íà êî-

ëè÷åñòâåííûå ðåçóëüòàòû.

Ñ èñïîëüçîâàíèåì ðàñòâîðîâ ðàçëè÷íîé êîíöåí-

òðàöèè (1 – 20 ìã�ìë) äëÿ îïðåäåëåíèÿ îêòàäåöèëàìè-

íà è ñòåàðîíèòðèëà áûëè ïîëó÷åíû ãðàäóèðîâî÷íûå

õàðàêòåðèñòèêè, àïïðîêñèìèðîâàííûå ëèíåéíûìè çà-

âèñèìîñòÿìè S = kC, ãäå S — ïëîùàäü ïèêà íà õðîìà-

òîãðàììå (ìêÂ · ìèí), C — êîíöåíòðàöèÿ ðàñòâîðåí-

íîãî âåùåñòâà (ìã�ìë), k — êîýôôèöèåíò ïðîïîðöèî-

íàëüíîñòè. Ïðè èñïîëüçîâàíèè äëÿ àïïðîêñèìàöèè

ëèíåéíîé çàâèñèìîñòè ïðè êîíöåíòðàöèÿõ âûøå

10 ìã�ìë ïðîèñõîäèò îòêëîíåíèå ãðàäóèðîâî÷íîé õà-

ðàêòåðèñòèêè îò ëèíåéíîé, ïîýòîìó äëÿ àïïðîêñèìà-

öèè èñïîëüçîâàëè òàêæå êâàäðàòè÷íûå çàâèñèìîñòè

âèäà S = k1C + k2C
2, êîòîðûå áîëåå òî÷íî îïèñûâàþò

ýêñïåðèìåíòàëüíûå äàííûå.

Çíà÷åíèÿ êîýôôèöèåíòîâ ðåãðåññèè ãðàäóèðîâî÷-

íûõ õàðàêòåðèñòèê äëÿ îïðåäåëåíèÿ îêòàäåöèëàìèíà

è ñòåàðîíèòðèëà ïðèâåäåíû â òàáë. 1, èç êîòîðîé âèä-

íî, ÷òî ïðè êîíöåíòðàöèè âåùåñòâà â ðàñòâîðå áîëåå

10 ìã�ìë äëÿ àïïðîêñèìàöèè ïðåäïî÷òèòåëüíî èñ-

ïîëüçîâàòü êâàäðàòè÷íóþ çàâèñèìîñòü, òîãäà êàê ïðè

êîíöåíòðàöèè ìåíåå 10 ìã�ìë âîçìîæíî èñïîëüçîâà-

íèå ëèíåéíîé çàâèñèìîñòè.

Ñîâïàäåíèå ãðàäóèðîâî÷íûõ õàðàêòåðèñòèê è êî-

ýôôèöèåíòîâ ïðîïîðöèîíàëüíîñòè â îáëàñòè íèçêèõ

êîíöåíòðàöèé ïîçâîëÿåò ñäåëàòü âûâîä î òîì, ÷òî êîí-

öåíòðàöèÿ ñîåäèíåíèé, ðàññ÷èòàííàÿ ïî õðîìàòîãðàì-
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Ðèñ. 1. Õðîìàòîãðàììà ñìåñè îêòàäåöèëàìèíà è ñòåàðîíèòðè-

ëà (ýëþåíò — ñìåñü èçîïðîïàíîë — âîäíûé ðàñòâîð ÒÔÓÊ

(5 %) è ÒÝÀ (5 %) â îáúåìíîì îòíîøåíèè 70:30)

Òàáëèöà 1. Çíà÷åíèÿ êîýôôèöèåíòîâ ðåãðåññèè ãðàäóèðîâî÷íûõ õàðàêòèðèñòèê äëÿ îïðåäåëåíèÿ îêòàäåöèëàìèíà è ñòåàðîíèòðèëà

Âåùåñòâî
Êîíöåíòðàöèÿ,

ìã�ìë

Ëèíåéíàÿ ðåãðåññèÿ S = kC Êâàäðàòè÷åñêàÿ ðåãðåññèÿ S = k1C + k2C2

k R2 k1 k2 R2

Ñòåàðîíèòðèë Äî 20 145887,54 0,99478 177937,32 –1860,4 0,99981

Ìåíåå 10 161186,51 0,99686 187875,37 –3090,2 0,99996

Îêòàäåöèëàìèí Äî 20 150954,94 0,99808 169356,85 –1125,9 0,99964

Ìåíåå 10 160203,72 0,99886 167083,10 –833,4 0,99813



ìå, áóäåò ñîâïàäàòü ñ äåéñòâèòåëüíîé êîíöåíòðàöèåé

â ñìåñè. Ïîýòîìó áûëî ðåøåíî äëÿ ïîñëåäóþùèõ ñòà-

äèé èñïîëüçîâàòü ñìåñè ðåàãåíòîâ è ïðîäóêòîâ ðåàê-

öèé ðàçíîãî ñîñòàâà. Äëÿ òîãî, ÷òîáû ñíèçèòü âîçìîæ-

íîñòü îøèáêè, èñïîëüçîâàëè ðàñòâîðû ñ íèçêèìè êîí-

öåíòðàöèÿìè ðàñòâîðåííûõ âåùåñòâ (íå áîëåå

6 ìã�ìë).

Ïðè êîíòðîëå 2-é ñòàäèè ñèíòåçà — ïîëó÷åíèÿ

N-îêòàäåöèë-3-àìèíîïðîïèîíèòðèëà èç îêòàäåöèë-

àìèíà — îêàçàëîñü, ÷òî ñèãíàëû èñõîäíîãî è êîíå÷íî-

ãî ïðîäóêòà ïëîõî ðàçäåëÿþòñÿ íà õðîìàòîãðàììå

(ðèñ. 2, à).

Äëÿ íàäåæíîãî èíòåãðèðîâàíèÿ ýòèõ ñèãíàëîâ

ïðèøëîñü ïîäáèðàòü äðóãîé ñîñòàâ ýëþåíòà. Áûëî

óñòàíîâëåíî, ÷òî ïðè ýëþèðîâàíèè ñìåñüþ èçîïðî-

ïàíîë – âîäíûé ðàñòâîð ÒÔÓÊ (5 %) è ÒÝÀ (5 %)

â îáúåìíîì îòíîøåíèè 50:50 ïèêè îêòàäåöèëàìèíà

è îêòàäåöèëàìèíîïðîïèîíèòðèëà ðàçäåëÿþòñÿ íàè-

ëó÷øèì îáðàçîì (ñì. ðèñ. 3, á ).

Äëÿ êîëè÷åñòâåííîé îöåíêè ñîäåðæàíèÿ èñõîä-

íîãî è êîíå÷íîãî ïðîäóêòîâ íà äàííîé ñòàäèè ñèíòåçà

èñïîëüçîâàëè ñìåñè îêòàäåöèëàìèíà è N-îêòàäå-

öèë-3-àìèíîïðîïèîíèòðèëà ðàçëè÷íîãî ñîñòàâà. Çàâè-

ñèìîñòü êîíöåíòðàöèè îêòàäåöèëàìèíà, ðàññ÷èòàííîé

ïî õðîìàòîãðàììå, îò åãî êîíöåíòðàöèè â ñìåñè îïè-

ñûâàåòñÿ óðàâíåíèåì y = 1,012x (R2 = 0,998). Îòêëîíå-

íèå çàâèñèìîñòè îò ëèíåéíîñòè ïðè íèçêèõ êîíöåí-

òðàöèÿõ îêòàäåöèëàìèíà âûçâàíî íàëè÷èåì ïîñëåäíå-

ãî â èñïîëüçóåìîì äëÿ ïðèãîòîâëåíèÿ ñìåñåé N-îêòà-

äåöèë-3-àìèíîïðîïèîíèòðèëå.

Äëÿ êîíòðîëÿ òðåòüåé ñòàäèè (ðèñ. 3) òàêæå ïîäõî-

äèò ñèñòåìà ðàñòâîðèòåëåé èçîïðîïàíîë – âîäíûé

ðàñòâîð ÒÔÓÊ (5 %) è ÒÝÀ (5 %) â îáúåìíîì îòíîøå-

íèè 50:50.

Êàê è â ïðåäûäóùåì ñëó÷àå, áûëà ïîñòðîåíà çàâè-

ñèìîñòü êîíöåíòðàöèè N-îêòàäåöèë-3-àìèíîïðîïèî-

íèòðèëà, ðàññ÷èòàííîé ïî õðîìàòîãðàììå, îò åãî êîí-

öåíòðàöèè â ñìåñè: y = 1,033x (R2 = 0,997).

Èñõîäÿ èç ïîëó÷åííûõ ðåçóëüòàòîâ, ìîæíî ñäå-

ëàòü âûâîä î ïðèìåíèìîñòè îáðàùåííî-ôàçîâîé

ÂÝÆÕ äëÿ êà÷åñòâåííîãî è êîëè÷åñòâåííîãî ýêñ-

ïðåññ-êîíòðîëÿ ðåàêöèé ïîëó÷åíèÿ îêòàäåöèëàìèíà,

N-îêòàäåöèë-3-àìèíîïðîïèîíèòðèëà è N-îêòàäåöèë-

1,3-äèàìèíîïðîïàíà. Â òàáë. 2 ïðèâåäåíû âðåìåíà

óäåðæèâàíèÿ âñåõ èññëåäóåìûõ ñîåäèíåíèé, ñîîòâåò-

ñòâóþùèå ìàêñèìóìàì ïèêîâ íà õðîìàòîãðàììå.

Áîëüøèå ðàçëè÷èÿ âî âðåìåíàõ óäåðæèâàíèÿ êîì-

ïîíåíòîâ ïîçâîëÿþò ëåãêî îñóùåñòâëÿòü êà÷åñòâåí-

íûé êîíòðîëü ðåàêöèé.

Òàêèì îáðàçîì, ðàçðàáîòàíà ìåòîäèêà àíàëèòè÷å-

ñêîãî êîíòðîëÿ ïðîèçâîäñòâà N-îêòàäåöèë-1,3-äèàìè-

íîïðîïàíà ìåòîäîì îáðàùåííî-ôàçîâîé ÂÝÆÕ. Îï-

ðåäåëåí îïòèìàëüíûé ñîñòàâ ýëþåíòîâ äëÿ ýôôåêòèâ-

íîãî õðîìàòîãðàôè÷åñêîãî ðàçäåëåíèÿ âñåõ ïðîäóêòîâ

ïðè ïîëó÷åíèè îêòàäåöèëàìèíà è N-îêòàäåöèë-1,3-

äèàìèíîïðîïàíà, ÷òî ïîçâîëÿåò íàäåæíî îïðåäåëÿòü

êà÷åñòâåííûé ñîñòàâ ðåàêöèîííûõ ñìåñåé. Ïîñòðîå-

íû ãðàäóèðîâî÷íûå õàðàêòåðèñòèêè äëÿ îïðåäåëåíèÿ

êîìïîíåíòîâ ñìåñåé «ðåàãåíò-ïðîäóêò» íà òðåõ ñòàäè-

ÿõ ñèíòåçà N-îêòàäåöèë-1,3-äèàìèíîïðîïàíà, ÷òî ïîç-

âîëÿåò ïðîâîäèòü êîëè÷åñòâåííûé àíàëèç ïðîäóêòîâ

ðåàêöèé.
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Ðèñ. 2. Õðîìàòîãðàììà ñìåñè îêòàäåöèëàìèíîïðîïèîíèòðè-

ëà (1 ) è îêòàäåöèëàìèíà (2 ): ýëþåíò — ñìåñü èçîïðîïàíîë –

âîäíûé ðàñòâîð ÒÔÓÊ (5 %) è ÒÝÀ (5 %) â îáúåìíîì îòíîøå-

íèè 70:30 (à) è 50:50 (á )
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tR, ìèí

Ðèñ. 3. Õðîìàòîãðàììà ñìåñè N-îêòàäåöèë-1,3-äèàìèíîïðîïà-

íà (1 ) è N-îêòàäåöèë-3-àìèíîïðîïèîíèòðèëà (2 ): ýëþåíò —

ñìåñü èçîïðîïàíîë — âîäíûé ðàñòâîð ÒÔÓÊ (5 %) è ÒÝÀ (5 %)

â îáúåìíîì îòíîøåíèè 50:50

Òàáëèöà 2. Âðåìåíà óäåðæèâàíèÿ èññëåäóåìûõ ñîåäèíåíèé ïðè èñïîëüçîâàíèè ðàçíûõ ýëþåíòîâ

Ýëþåíò
Ýëþàò

C17H35CN C18H37NH2 C18H37NHCH2CH2CN C18H37NHCH2CH2CH2NH2

Èçîïðîïèëîâûé ñïèðò — 5 % ÒÔÓÊ è 5 % ÒÝÀ 70:30 16,8 10,5 10,2 9,6

Èçîïðîïèëîâûé ñïèðò — 5 % ÒÔÓÊ è 5 % ÒÝÀ 50:50 — 35,7 32,7 29,7
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HPLC CONTROL OF N-OCTADECYL-1,3-DIAMINOPROPANE PRODUCTION

� M. A. Soldatov, E. A. Monin, and P. A. Storozhenko

Submitted January 10, 2017.

A technique for qualitative and quantitative control of all stages of N-octadecyl-1,3-diaminopropane pro-

duction by reversed-phase high-performance liquid chromatography is developed. A mixture of

isopropanol with an aqueous solution of triethylamine and trifluoroacetic acid (eluent) and refractometric

detector are used. Calibration curves are plotted for the mixtures “initial reagent-final product.” It is

shown that concentrations of the components calculated from the chromatograms match the actual con-

centration of the components in the mixture.

Keywords: reverse phase highly efficient liquid chromatography; octadecylamine; stearonitrile; N-octa-

decyl-3- aminopropionitrile; N-octadecyl-1,3-diaminopropane.
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