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Èçîáðåòåíèå îòíîñèòñ  ê íîâîìó ñïîñîáó
ïîëó÷åíè 
4-ìåòîêñèìåòèë-2,3,5,6-òåòðàôòîðáåíçîëìåòàíîëà,
èñïîëüçóþùåãîñ  äë  ïîëó÷åíè  ñîåäèíåíèé,
îáëàäàþùèõ èíñåêòèöèäíûì äåéñòâèåì, êîòîðûé
âêëþ÷àåò i) âçàèìîäåéñòâèå
2,3,5,6-òåòðàôòîð-1,4-áåíçîëäèìåòàíîëà ñ
íåîðãàíè÷åñêèì îñíîâàíèåì â âîäå, è çàòåì ii)
äîáàâëåíèå äèìåòèëñóëüôàòà è
íåñìåøèâàþùåãîñ  ñ âîäîé îðãàíè÷åñêîãî
ðàñòâîðèòåë , âûáðàííîãî èç ãðóïïû, ñîñòî ùåé èç

óãëåâîäîðîäîâ è ïðîñòûõ ýôèðîâ, ê ðåàêöèîííîé
ñìåñè; èëè êîòîðûé âêëþ÷àåò i) âçàèìîäåéñòâèå
2,3,5,6-òåòðàôòîð-1,4-áåíçîëäèìåòàíîëà ñ
íåîðãàíè÷åñêèì îñíîâàíèåì â âîäå è
íåñìåøèâàþùèìñ  ñ âîäîé îðãàíè÷åñêîì
ðàñòâîðèòåëå, âûáðàííîì èç ãðóïïû, ñîñòî ùåé èç
óãëåâîäîðîäîâ è ïðîñòûõ ýôèðîâ è çàòåì ii)
äîáàâëåíèå äèìåòèëñóëüôàòà ê ðåàêöèîííîé
ñìåñè. Ñåëåêòèâíûé ñïîñîá ïîçâîë åò ïîëó÷èòü
î÷èùåííûé öåëåâîé ïðîäóêò ñ âûñîêèì âûõîäîì. 2
c. è 8 ç.ï. ô-ëû.
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(54) METHOD FOR PRODUCTION OF
4-METHOXYMETHYL-2,3,5,6-TETRAFLUOROBENZENEMETHANOLE
(57) Abstract: 

FIELD: new for production of
4-methoxymethyl-2,3,5,6-tetrafluorobenzenemethanole
useful as synthetic intermediate for insecticide
compounds.

SUBSTANCE: claimed method includes a)
interaction of
2,3,5,6-tetrafluoro-1,4-benzenemethanole with
inorganic base in water, followed by b) addition of
dimethyl sulfate and water-immiscible organic solvent

selected from group, containing hydrocarbons and
ethers, to reaction mixture; or a) interaction of
2,3,5,6-tetrafluoro-1,4-benzenemethanole with
inorganic base in water and water-immiscible organic
solvent selected from group, containing hydrocarbons
and ethers, followed by b) addition of dimethyl
sulfate to reaction mixture.

EFFECT: selective method for high-yield
manufacturing of high-purity target product.

10 cl, 10 ex
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Îáëàñòü òåõíèêè
Äàííîå èçîáðåòåíèå îòíîñèòñ  ê ñïîñîáó ïîëó÷åíè 

4-ìåòîêñèìåòèë-2,3,5,6-òåòðàôòîðáåíçîëìåòàíîëà ïîñðåäñòâîì ñåëåêòèâíîãî
ìîíîìåòèëèðîâàíè  2,3,5,6-òåòðàôòîð-1,4-áåíçîëäèìåòàíîëà.

Ïðåäïîñûëêè èçîáðåòåíè 
Ïðåæäå áûëî èçâåñòíî, ÷òî îïðåäåëåííûå ñëîæíîýôèðíûå ñîåäèíåíè , â êîòîðûõ èõ

ñïèðòîâà  ÷àñòü  âë åòñ  4-ìåòîêñèìåòèë-2,3,5,6-òåòðàôòîðáåíçîëìåòàíîëîì,
äåìîíñòðèðóþò ïðåâîñõîäíîå èíñåêòèöèäíîå äåéñòâèå, ÷òî îïèñàíî â ÅÐ-54360À. Èçâåñòåí
îïðåäåëåííûé ñïîñîá ïîëó÷åíè  4-ìåòîêñèìåòèë-2,3,5,6-òåòðàôòîðáåíçîëìåòàíîëà,
êîòîðûé ïðåäñòàâëåí íà ñõåìå íèæå:

Òàê êàê â êà÷åñòâå èñõîäíîãî ìàòåðèàëà èñïîëüçóþò 1,2,4,5-òåòðàôòîðáåíçîë è äâå
ôóíêöèîíàëüíûå ãðóïïû ìåòîêñèìåòèëüíîé ãðóïïû è ãèäðîêñèìåòèëüíîé ãðóïïû
áåíçîëüíîãî êîëüöà ïîëó÷àþò îòäåëüíî, óêàçàííûé âûøå ñïîñîá èìååò áîëüøîå
êîëè÷åñòâî ñòàäèé. Ïîýòîìó äàííûé ñïîñîá íå ïîäõîäèò äë  ýêîíîìè÷íîãî ïðîèçâîäñòâà â
ïðîìûøëåííîì ìàñøòàáå.

Â íàñòî ùåå âðåì  ñóùåñòâóåò ïîòðåáíîñòü â ðàçðàáîòêå ïîëåçíîãî ñïîñîáà ïîëó÷åíè 
4-ìåòîêñèìåòèë-2,3,5,6-òåòðàôòîðáåíçîëìåòàíîëà.

Êðàòêîå îïèñàíèå èçîáðåòåíè 
Â äàííûõ îáñòî òåëüñòâàõ â êà÷åñòâå èñõîäíîãî ìàòåðèàëà áûë âûáðàí

2,3,5,6-òåòðàôòîð-1,4-áåíçîëäèìåòàíîë, êîòîðûé ëåãêî äîñòóïåí, òàê êàê îí èìååò
ñèììåòðè÷íóþ ñòðóêòóðó è ìîæåò áûòü ëåãêî ïîëó÷åí, è áûë ðàçðàáîòàí ñïîñîá ïîëó÷åíè 
4-ìåòîêñèìåòèë-2,3,5,6-òåòðàôòîðáåíçîëìåòàíîëà ìîíîìåòèëèðîâàíèåì.

Îáû÷íî äîâîëüíî ñëîæíî ïîëó÷àòü ìîíîàëêèëèðîâàííîå ñîåäèíåíèå ñ âûñîêèì
âûõîäîì, èñïîëüçó  ñîåäèíåíèå, èìåþùåå äâå ãèäðîêñè ãðóïïû, êîòîðûå èìåþò
îäèíàêîâóþ ðåàêöèîííîñïîñîáíîñòü, â êà÷åñòâå èñõîäíîãî âåùåñòâà. Ïîëó÷åíèå
ìîíîàëêèëèðîâàííîãî ñîåäèíåíè  ìîæåò ñîïðîâîæäàòüñ  ïîáî÷íîé ðåàêöèåé, äàþùåé
äèàëêèëèðîâàííîå ñîåäèíåíèå â ðåçóëüòàòå äàëüíåéøåãî àëêèëèðîâàíè 
ìîíîàëêèëèðîâàííîãî ñîåäèíåíè .

Àâòîðû äàííîãî èçîáðåòåíè  ñåðüåçíî èçó÷àëè óñëîâè  ñåëåêòèâíîãî
ìîíîìåòèëèðîâàíè  2,3,5,6-òåòðàôòîð-1,4-áåíçîëäèìåòàíîëà, è â ðåçóëüòàòå áûë íàéäåí
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ñïîñîá ïîëó÷åíè  4-ìåòîêñèìåòèë-2,3,5,6-òåòðàôòîðáåíçîëìåòàíîëà ñ âûñîêèì âûõîäîì,
ñîñòàâë þùèé äàííîå èçîáðåòåíèå. Ïîëó÷åííûé
4-ìåòîêñèìåòèë-2,3,5,6-òåòðàôòîðáåíçîëìåòàíîë èìååò îòíîñèòåëüíî âûñîêóþ ñòåïåíü
÷èñòîòû è ìîæåò áûòü ïðîñòî î÷èùåí êðèñòàëëèçàöèåé èç ðàñòâîðà èëè äèñòèëë öèåé ñ
âûñîêèì âûõîäîì. Ïîýòîìó äàííûé ñïîñîá ïîäõîäèò äë  ïðîèçâîäñòâà â ïðîìûøëåííîì
ìàñøòàáå.

Ñëåäîâàòåëüíî, äàííîå èçîáðåòåíèå ïðåäñòàâë åò ñïîñîá ïîëó÷åíè 
4-ìåòîêñèìåòèë-2,3,5,6-òåòðàôòîðáåíçîëìåòàíîëà (äàëåå îáîçíà÷åííîãî êàê öåëåâîå
ñîåäèíåíèå), êîòîðûé âêëþ÷àåò i) âçàèìîäåéñòâèå 2,3,5,6-òåòðàôòîð-1,4-áåíçîëäèìåòàíîëà
(äàëåå îáîçíà÷åííîãî êàê èñõîäíîå ñîåäèíåíèå) ñ íåîðãàíè÷åñêèì îñíîâàíèåì â âîäå, è
çàòåì ii) äîáàâëåíèå äèìåòèëñóëüôàòà è íåñìåøèâàþùåãîñ  ñ âîäîé îðãàíè÷åñêîãî
ðàñòâîðèòåë , âûáðàííîãî èç ãðóïïû, ñîñòî ùåé èç óãëåâîäîðîäîâ è ïðîñòûõ ýôèðîâ, ê
ðåàêöèîííîé ñìåñè. Äðóãèì àñïåêòîì äàííîãî èçîáðåòåíè   âë åòñ  ñïîñîá ïîëó÷åíè 
öåëåâîãî ñîåäèíåíè , êîòîðûé âêëþ÷àåò i) âçàèìîäåéñòâèå
2,3,5,6-òåòðàôòîð-1,4-áåíçîëäèìåòàíîëà ñ íåîðãàíè÷åñêèì îñíîâàíèåì â âîäå è óêàçàííîì
íåñìåøèâàþùèìñ  ñ âîäîé îðãàíè÷åñêîì ðàñòâîðèòåëå, è çàòåì ii) äîáàâëåíèå
äèìåòèëñóëüôàòà ê ðåàêöèîííîé ñìåñè.

Ïîäðîáíîå îïèñàíèå èçîáðåòåíè 
Äàííîå èçîáðåòåíèå âêëþ÷àåò ñëåäóþùèå äâå ñòàäèè.
Ïåðâà  ñòàäè : Âçàèìîäåéñòâèå 2,3,5,6-òåòðàôòîð-1,4-áåíçîëäèìåòàíîëà ñ

íåîðãàíè÷åñêèì îñíîâàíèåì â âîäå è, íåîá çàòåëüíî, íåñìåøèâàþùèìñ  ñ âîäîé
îðãàíè÷åñêîì ðàñòâîðèòåëå, âûáðàííîì èç ãðóïïû, ñîñòî ùåé èç óãëåâîäîðîäîâ è ïðîñòûõ
ýôèðîâ.

Âòîðà  ñòàäè : Ïîëó÷åíèå öåëåâîãî ñîåäèíåíè  äîáàâëåíèåì äèìåòèëñóëüôàòà è,
íåîá çàòåëüíî, óêàçàííîãî íåñìåøèâàþùåãîñ  ñ âîäîé îðãàíè÷åñêîãî ðàñòâîðèòåë  ê
ðåàêöèîííîé ñìåñè.

Íà âòîðîé ñòàäèè ðåàêöèþ ñëåäóåò ïðîâîäèòü â ïðèñóòñòâèè âîäû è íåñìåøèâàþùåãîñ 
ñ âîäîé îðãàíè÷åñêîãî ðàñòâîðèòåë , âûáðàííîãî èç ãðóïïû, ñîñòî ùåé èç óãëåâîäîðîäîâ è
ïðîñòûõ ýôèðîâ. Ïðèìåðû íåñìåøèâàþùèõñ  ñ âîäîé îðãàíè÷åñêèõ ðàñòâîðèòåëåé
âêëþ÷àþò àðîìàòè÷åñêèå óãëåâîäîðîäû, òàêèå êàê òîëóîë è êñèëîë, àëèôàòè÷åñêèå
óãëåâîäîðîäû, òàêèå êàê ãåêñàí è ãåïòàí, è ïðîñòûå ýôèðû, òàêèå êàê òðåò-áóòèëìåòèëîâûé
ýôèð.

Ïåðâà  ñòàäè  ñ÷èòàåòñ  ñòàäèåé ïîëó÷åíè  ñîëè èñõîäíîãî ñîåäèíåíè . Îáû÷íî îíà
ïðåäñòàâë åò ñîáîé, íàïðèìåð, ïîëó÷åíèå ñîëè èñõîäíîãî ñîåäèíåíè  äîáàâëåíèåì
èñõîäíîãî ñîåäèíåíè  â âîäíûé ðàñòâîð íåîðãàíè÷åñêîãî îñíîâàíè  è ñìåøèâàíèåì èõ,
èëè äèñïåðãèðîâàíèåì èñõîäíîãî ñîåäèíåíè  â âîäå, äîáàâëåíèåì ê íåìó íåîðãàíè÷åñêîãî
îñíîâàíè  è ñìåøèâàíèåì.

Ïðèìåðû íåîðãàíè÷åñêîãî îñíîâàíè , èñïîëüçóåìîãî íà ïåðâîé ñòàäèè, âêëþ÷àþò
ãèäðîêñèäû ùåëî÷íûõ ìåòàëëîâ, òàêèå êàê ãèäðîêñèä íàòðè  è ãèäðîêñèä êàëè . Êîëè÷åñòâî
íåîðãàíè÷åñêîãî îñíîâàíè , èñïîëüçóåìîå íà ïåðâîé ñòàäèè, ñîñòàâë åò îäèí èëè áîëåå
ìîëåé, ïðåäïî÷òèòåëüíî 1-2 ìîëåé ïî îòíîøåíèþ ê 1 ìîëþ èñõîäíîãî ñîåäèíåíè .
Êîëè÷åñòâî âîäû, èñïîëüçóåìîé â êà÷åñòâå ðàñòâîðèòåë  ðåàêöèè, ñîñòàâë åò îäíó èëè
áîëåå ìàññîâûõ ÷àñòåé ïî îòíîøåíèþ ê îäíîé ÷àñòè èñõîäíîãî ñîåäèíåíè , è êîëè÷åñòâî
âîäû ïðåäïî÷òèòåëüíî ñîñòàâë åò 3-5 ìàññîâûõ ÷àñòåé äë  äîñòèæåíè  õîðîøåé
ðàñòâîðèìîñòè ñîëè èñõîäíîãî ñîåäèíåíè  è îáúåìíîé ïðîèçâîäèòåëüíîñòè.

Òåìïåðàòóðà ðåàêöèè ïðåäïî÷òèòåëüíî ñîñòàâë åò îò 15°Ñ äî 65°Ñ.
Îäíèì èç ïðåäïî÷òèòåëüíûõ óñëîâèé  âë åòñ  òî, ÷òî ïåðåìåøèâàíèå íà ïåðâîé ñòàäèè

ïðîâîä ò äî òåõ ïîð, ïîêà áîëüøà  ÷àñòü èñïîëüçóåìîãî èñõîäíîãî ñîåäèíåíè  íå
ïðåâðàòèòñ  â ñîëü èñõîäíîãî ñîåäèíåíè . Â ýòîì ñëó÷àå îêîí÷àíèåì ïåðâîé ñòàäèè ìîæåò
ñ÷èòàòüñ  ìîìåíò âðåìåíè, â êîòîðûé èñõîäíîå ñîåäèíåíèå èñ÷åçàåò è âîäíûé ðàñòâîð
ñòàíîâèòñ  ïðîçðà÷íûì. Âðåì  ðåàêöèè çàâèñèò îò òåìïåðàòóðû ðåàêöèè è ìàñøòàáà
ðåàêöèè, íî îáû÷íî îíî ñîñòàâë åò îò 15 ìèíóò äî 20 ÷àñîâ.

Ðàñòâîðèòåëü, èñïîëüçóåìûé íà ïåðâîé ñòàäèè,  âë åòñ  âîäîé èëè ñìåñüþ âîäû è
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äðóãîãî ðàñòâîðèòåë . Åñëè èñïîëüçóåòñ  äðóãîé ðàñòâîðèòåëü, òî ðàñòâîðèòåëü
ïðåäïî÷òèòåëüíî  âë åòñ  íåñìåøèâàþùèìñ  ñ âîäîé îðãàíè÷åñêèì ðàñòâîðèòåëåì,
âûáðàííûì èç ãðóïïû, ñîñòî ùåé èç óãëåâîäîðîäîâ è ïðîñòûõ ýôèðîâ. Åñëè íà ïåðâîé
ñòàäèè èñïîëüçóåòñ  óãëåâîäîðîä èëè ïðîñòîé ýôèð, òî íåò íåîáõîäèìîñòè äîáàâë òü
óãëåâîäîðîä èëè ïðîñòîé ýôèð íà âòîðîé ñòàäèè.

Ïîëó÷åííà  ñìåñü ñîëè èñõîäíîãî ñîåäèíåíè  ìîæåò áûòü èñïîëüçîâàíà íà âòîðîé
ñòàäèè êàê åñòü. Äðóãèìè ñëîâàìè, íà âòîðîé ñòàäèè ìîæåò áûòü èñïîëüçîâàíà
ðåàêöèîííà  ñìåñü. Ïðèìåðû ñîëåé ïðåäñòàâëåíû ìîíîíàòðèåâîé ñîëüþ èëè
ìîíîêàëèåâîé ñîëüþ.

Âòîðà  ñòàäè  ïðåäñòàâë åò ñîáîé îáû÷íî ïîëó÷åíèå öåëåâîãî ñîåäèíåíè 
äîáàâëåíèåì äèìåòèëñóëüôàòà è íåñìåøèâàþùåãîñ  ñ âîäîé îðãàíè÷åñêîãî ðàñòâîðèòåë ,
âûáðàííîãî èç ãðóïïû, ñîñòî ùåé èç óãëåâîäîðîäîâ è ïðîñòûõ ýôèðîâ ê ðåàêöèîííîé
ñìåñè. Åñëè ðåàêöèîííà  ñìåñü óæå ñîäåðæèò óêàçàííûé íåñìåøèâàþùèéñ  ñ âîäîé
îðãàíè÷åñêèé ðàñòâîðèòåëü, âòîðà  ñòàäè  ìîæåò çàêëþ÷àòüñ  â äîáàâëåíèè òîëüêî
äèìåòèëñóëüôàòà. Âòîðà  ñòàäè  ìîæåò ïðåäñòàâë òü ñîáîé âçàèìîäåéñòâèå ñîëè
èñõîäíîãî ñîåäèíåíè  ñ äèìåòèëñóëüôàòîì â âîäå â ïðèñóòñòâèè óêàçàííîãî
íåñìåøèâàþùåãîñ  ñ âîäîé îðãàíè÷åñêîãî ðàñòâîðèòåë .

Êîëè÷åñòâî äèìåòèëñóëüôàòà, èñïîëüçóåìîå íà âòîðîé ñòàäèè, ñîñòàâë åò îäèí èëè
áîëåå ìîëåé, ïðåäïî÷òèòåëüíî 1-2,5 ìîëåé ïî îòíîøåíèþ ê 1 ìîëþ èñõîäíîãî ñîåäèíåíè .
Ïðåäïî÷òèòåëüíî, ÷òîáû çíà÷åíèå ðÍ âîäíîé ôàçû ñîñòàâë ëî 10 èëè áîëåå, áîëåå
ïðåäïî÷òèòåëüíî 13 èëè áîëåå, â òàêîì ñëó÷àå ðåàêöè  âòîðîé ñòàäèè õîðîøî ïðîòåêàåò
ïðè ïðèìåðíî êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå. Õîò  çíà÷åíèå ðÍ âîäíûé ôàçû ðåàêöèîííîé ñìåñè
ìîæåò áûòü íèæå â çàâèñèìîñòè îò êîëè÷åñòâà íåîðãàíè÷åñêîãî îñíîâàíè , èñïîëüçóåìîãî
íà ïåðâîé ñòàäèè, äîáàâëåíèå íåîðãàíè÷åñêîãî îñíîâàíè  èëè åãî âîäíîãî ðàñòâîðà ìîæåò
ñîõðàíèòü çíà÷åíèå ðÍ âîäíîãî ñëî  â ïðåäïî÷òèòåëüíîì èíòåðâàëå, êîòîðûé îïèñàí
âûøå.

Êîëè÷åñòâî íåñìåøèâàåìîãî ñ âîäîé îðãàíè÷åñêîãî ðàñòâîðèòåë  ñîñòàâë åò îäíó èëè
áîëåå ìàññîâûõ ÷àñòåé ïî îòíîøåíèþ ê îäíîé ÷àñòè èñõîäíîãî ñîåäèíåíè , èñïîëüçóåìîãî
íà ïåðâîé ñòàäèè. Êîëè÷åñòâî âîäû, èñïîëüçóåìîé â êà÷åñòâå ðàñòâîðèòåë  ðåàêöèè,
ñîñòàâë åò îäíó èëè áîëåå ìàññîâûõ ÷àñòåé ïî îòíîøåíèþ ê îäíîé ÷àñòè èñõîäíîãî
ñîåäèíåíè , èñïîëüçóåìîãî íà ïåðâîé ñòàäèè, è âîäó, èñïîëüçîâàííóþ íà ïåðâîé ñòàäèè,
èñïîëüçóþò êàê òàêîâóþ.

Òåìïåðàòóðà âòîðîé ñòàäèè îáû÷íî ñîñòàâë åò îò 0°Ñ äî 100°Ñ, ïðåäïî÷òèòåëüíî, îò
15°Ñ äî 65°Ñ.

Íà âòîðîé ñòàäèè ïðåäïî÷òèòåëüíî ïðîâîäèòü ðåàêöèþ ïî ñóùåñòâó ïðè îòñóòñòâèè
÷åòâåðòè÷íîé àììîíèåâîé ñîëè â ðåàêöèîííîé ñèñòåìå. Äîáàâëåíèå ÷åòâåðòè÷íîé
àììîíèåâîé ñîëè ê äàííîé ðåàêöèîííîé ñèñòåìå ïîâûøàåò êîëè÷åñòâî äèìåòèëèðîâàííîãî
ïîáî÷íîãî ïðîäóêòà 1,4-äè(ìåòîêñèìåòèë)-2,3,5,6-òåòðàôòîðáåíçîëà (äàëåå îáîçíà÷åííîãî
êàê ïîáî÷íîå ñîåäèíåíèå). Óêàçàííà  âûøå ÷åòâåðòè÷íà  àììîíèåâà  ñîëü  âë åòñ 
÷åòâåðòè÷íîé àììîíèåâîé ñîëüþ, èñïîëüçóåìîé â ðåàêöèè ñèíòåçà îáû÷íî â êà÷åñòâå
ìåæôàçíîãî êàòàëèçàòîðà, åå ïðèìåðàìè  âë þòñ  áðîìèä òåòðàáóòèëàììîíè , õëîðèä
òåòðàáóòèëàììîíè , õëîðèä áåíçèëòðèìåòèëàììîíè , õëîðèä áåíçèëòðèýòèëàììîíè  è
áðîìèä öåòèëòðèýòèëàììîíè .

Âðåì  ðåàêöèè âòîðîé ñòàäèè òàêæå çàâèñèò îò òåìïåðàòóðû ðåàêöèè è ìàñøòàáà
ðåàêöèè, íî îáû÷íî îíî ñîñòàâë åò îò 15 ìèíóò äî 20 ÷àñîâ.

Ïîñëå ïðîâåäåíè  ðåàêöèè ðåàêöèîííóþ ñìåñü âûäåðæèâàþò, ñëîé íåñìåøèâàþùåãîñ 
ñ âîäîé îðãàíè÷åñêîãî ðàñòâîðèòåë  îòäåë þò è îðãàíè÷åñêèé ñëîé êîíöåíòðèðóþò ñ
ïîëó÷åíèåì öåëåâîãî ñîåäèíåíè . Äàëåå, âîäíûé ñëîé ìîæåò áûòü ýêñòðàãèðîâàí
îðãàíè÷åñêèì ðàñòâîðèòåëåì ñ âûäåëåíèåì öåëåâîãî ñîåäèíåíè  äë  ïîëó÷åíè  âûñîêîãî
âûõîäà. Ïðè ïðîâåäåíèè ýêñòðàêöèè ïðåäïî÷òèòåëüíî, ÷òîáû çíà÷åíèå ðÍ âîäíîãî ñëî 
ñîñòàâë ëî 3 èëè ìåíåå äë  äîñòèæåíè  ýôôåêòèâíîé ýêñòðàêöèè. Ïðèìåðû îðãàíè÷åñêèõ
ðàñòâîðèòåëåé, èñïîëüçóåìûõ äë  ýêñòðàêöèè, âêëþ÷àþò àðîìàòè÷åñêèå óãëåâîäîðîäû,
òàêèå êàê òîëóîë è êñèëîë; àëèôàòè÷åñêèå óãëåâîäîðîäû, òàêèå êàê ãåêñàí è ãåïòàí;
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ïðîñòûå ýôèðû, òàêèå êàê òðåò-áóòèëìåòèëîâûé ýôèð; ñëîæíûå ýôèðû, òàêèå êàê
ýòèëàöåòàò è áóòèëàöåòàò; è èõ ñìåñè. Ñëîè îðãàíè÷åñêîãî ðàñòâîðèòåë , ïîëó÷åííûå ïðè
ðàçäåëåíèè è ýêñòðàêöèè, ìîãóò áûòü îáúåäèíåíû è ñêîíöåíòðèðîâàíû ñ ïîëó÷åíèåì
öåëåâîãî ñîåäèíåíè .

Öåëåâîå ñîåäèíåíèå ìîæåò áûòü î÷èùåíî ïî îáû÷íûì ìåòîäèêàì, òàêèì êàê
êðèñòàëëèçàöè  èç ðàñòâîðà, äèñòèëë öè  è òàê äàëåå. Îñîáåííî êðèñòàëëèçàöè  èç
ðàñòâîðà ìîæåò äàòü öåëåâîå ñîåäèíåíèå, èìåþùåå âûñîêóþ ñòåïåíü ÷èñòîòû ïðè
âûñîêîì âûõîäå, òàê êàê äàííûé ñïîñîá äàåò îòíîñèòåëüíî âûñîêóþ ñòåïåíü ÷èñòîòû
öåëåâîãî ñîåäèíåíè .

Ïðèìåðû ðàñòâîðèòåë , èñïîëüçóåìîãî äë  êðèñòàëëèçàöèè, âêëþ÷àþò àðîìàòè÷åñêèå
óãëåâîäîðîäû, òàêèå êàê òîëóîë è êñèëîë; àëèôàòè÷åñêèå óãëåâîäîðîäû, òàêèå êàê ãåêñàí è
ãåïòàí; ïðîñòûå ýôèðû, òàêèå êàê òðåò-áóòèëìåòèëîâûé ýôèð è òåòðàãèäðîôóðàí; ñëîæíûå
ýôèðû, òàêèå êàê ýòèëàöåòàò è áóòèëàöåòàò; ñïèðòû, òàêèå êàê ìåòàíîë, ýòàíîë, ïðîïàíîë,
2-ïðîïàíîë, áóòàíîë è òðåò-áóòèëîâûé ñïèðò; îðãàíè÷åñêèå êèñëîòû, òàêèå êàê óêñóñíà 
êèñëîòà, òðèôòîðóêñóñíà  êèñëîòà è ìóðàâüèíà  êèñëîòà; è âîäó; è èõ ñìåñè. Ïðè
êðèñòàëëèçàöèè ïîáî÷íîå ñîåäèíåíèå, êîòîðîå ïðèñóòñòâóåò â íåî÷èùåííîì öåëåâîì
ñîåäèíåíèè â íåçíà÷èòåëüíûõ êîëè÷åñòâàõ, ìîæåò áûòü óäàëåíî ïðàêòè÷åñêè ïîëíîñòüþ.

Èñõîäíîå ñîåäèíåíèå, 2,3,5,6-òåòðàôòîð-1,4-áåíçîëäèìåòàíîë, ìîæåò áûòü ïîëó÷åíî ïî
ìåòîäèêå, ðàñêðûòîé â îïèñàíèè ïàòåíòà Âåëèêîáðèòàíèè ¹2127013À.

Ïðèìåðû
Äàëåå íàñòî ùåå èçîáðåòåíèå áîëåå ïîäðîáíî îáú ñí åòñ  ñ ïîìîùüþ ïðèìåðîâ

ïîëó÷åíè  è ñðàâíèòåëüíûõ ïðèìåðîâ, îäíàêî íàñòî ùåå èçîáðåòåíèå íå îãðàíè÷èâàåòñ 
äàííûìè ïðèìåðàìè.

Ïðèìåð ïîëó÷åíè  1
Â ðåàêöèîííûé ñîñóä, êîòîðûé çàïîëíåí àçîòîì, ïîñëåäîâàòåëüíî çàãðóæàþò 5,00 ã (23,1

ììîëü) 2,3,5,6-òåòðàôòîð1,4-áåíçîëäèìåòàíîëà, 15,00 ã âîäû è 1,30 ã (23,1 ììîëü)
ãèäðîêñèäà êàëè  è ïîëó÷åííóþ ñìåñü íàãðåâàþò äî òåìïåðàòóðû 60°Ñ ïðè
ïåðåìåøèâàíèè. Ê ýòîìó âðåìåíè òâåðäûé 2,3,5,6-òåòðàôòîð-1,4-áåíçîëäèìåòàíîë
ïîëíîñòüþ ðàñòâîð åòñ  ñ ïîëó÷åíèåì ïðîçðà÷íîãî ðàñòâîðà. Çàòåì äîáàâë þò ñìåñü 15,0
ã òîëóîëà è 3,07 ã (23,1 ììîëü) äèìåòèëñóëüôàòà ïðè òåìïåðàòóðå 55±5°Ñ. Ïîñëå
ïåðåìåøèâàíè  ïðè òåìïåðàòóðå 50±5°Ñ â òå÷åíèå 1,5 ÷àñîâ äîáàâë þò 0,64 ã (11,4
ììîëü) ãèäðîêñèäà êàëè  è 1,51 ã (12,6 ììîëü) äèìåòèëñóëüôàòà. ×åðåç 1,5 ÷àñà äîáàâë þò
åùå 0,66 ã (11,7 ììîëü) ãèäðîêñèäà êàëè  è 1,51 ã (12,6 ììîëü) äèìåòèëñóëüôàòà è ñìåñü
ïåðåìåøèâàþò ïðè òîé æå òåìïåðàòóðå â òå÷åíèå 1,5 ÷àñîâ. Ðåàêöèîííóþ ñìåñü
îõëàæäàþò äî êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû, ñëîè ðåàêöèîííîé ñìåñè ðàçäåë þò è âîäíûé ñëîé
ýêñòðàãèðóþò 30 ìë ýòèëàöåòàòà. Îðãàíè÷åñêèå ñëîè îáúåäèí þò, ïðîìûâàþò 30 ìë âîäû,
êîíöåíòðèðóþò è ñóøàò ïðè ïîíèæåííîì äàâëåíèè ñ ïîëó÷åíèåì 5,22 ã íåî÷èùåííîãî
4-ìåòîêñèìåòèë-2,3,5,6-òåòðàôòîðáåíçîëìåòàíîëà. Íåî÷èùåííûé
4-ìåòîêñèìåòèë-2,3,5,6-òåòðàôòîðáåíçîëìåòàíîë ïîäâåðãàþò àíàëèçó ñîäåðæèìîãî ñ
ïîìîùüþ ìåòîäà âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà ÃÕ (Àíàëèòè÷åñêèé ìåòîä 1, äàííûé íèæå).

Ïðîöåíòíûé ñîñòàâ ïëîùàäè ÃÕ íåî÷èùåííîãî ïðîäóêòà: 87% öåëåâîãî ñîåäèíåíè , 4%
èñõîäíîãî ñîåäèíåíè  è 8% ïîáî÷íîãî ñîåäèíåíè .

Àíàëèç ñîäåðæèìîãî ïî ìåòîäó âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà ÃÕ:
85% öåëåâîãî ñîåäèíåíè  è 86% âûõîäà ÷èñòîãî ñîåäèíåíè .
Ïðèìåð ïîëó÷åíè  2
Â ðåàêöèîííûé ñîñóä, êîòîðûé çàïîëíåí àçîòîì, ïîñëåäîâàòåëüíî çàãðóæàþò 5,00 ã (23,1

ììîëü) 2,3,5,6-òåòðàôòîð-1,4-áåíçîëäèìåòàíîëà, 15,00 ã âîäû è 6,85 ã (46,3 ììîëü) 27%
âîäíîãî ðàñòâîðà ãèäðîêñèäà íàòðè  è ïîëó÷åííóþ ñìåñü íàãðåâàþò äî òåìïåðàòóðû 65°Ñ
ïðè ïåðåìåøèâàíèè. Èñõîäíîå ñîåäèíåíèå ïîëíîñòüþ ðàñòâîð åòñ  ñ ïîëó÷åíèåì
ïðîçðà÷íîãî ðàñòâîðà. Çàòåì ðåàêöèîííóþ ñìåñü îõëàæäàþò äî êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû
ïðè ïåðåìåøèâàíèè. Ê ýòîìó âðåìåíè ïîëó÷àþò íåêîòîðîå êîëè÷åñòâî îñàäêà. Ê
ðåàêöèîííîé ñìåñè äîáàâë þò 20,0 ã òîëóîëà è çàòåì ïî êàïë ì äîáàâë þò 4,33 ã (32,6
ììîëü) äèìåòèëñóëüôàòà â òå÷åíèå 7,5 ÷àñîâ ïðè êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå. Ïîñëå
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äîáàâëåíè  çíà÷åíèå ðÍ âîäíîãî ñëî  ñòàíîâèòñ  13,5. Ñëîè ðåàêöèîííîé ñìåñè
ðàçäåë þò è ðÍ âîäíîãî ñëî  äîâîä ò äî ïðèìåðíî 3 äîáàâëåíèåì 10% ñåðíîé êèñëîòû.
Âîäíûé ñëîé ýêñòðàãèðóþò 30 ìë ýòèëàöåòàòà è îáúåäèíåííûå îðãàíè÷åñêèå ñëîè
ïðîìûâàþò 30 ìë âîäû, êîíöåíòðèðóþò è ñóøàò ïðè ïîíèæåííîì äàâëåíèè ñ ïîëó÷åíèåì
5,22 ã íåî÷èùåííîãî 4-ìåòîêñèìåòèë-2,3,5,6-òåòðàôòîðáåíçîëìåòàíîëà. Íåî÷èùåííûé
4-ìåòîêñèìåòèë-2,3,5,6-òåòðàôòîðáåíçîëìåòàíîë ïîäâåðãàþò àíàëèçó ñîäåðæèìîãî ñ
ïîìîùüþ ìåòîäà âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà ÃÕ (Àíàëèòè÷åñêèé ìåòîä 1, äàííûé íèæå).

Ïðîöåíòíûé ñîñòàâ ïëîùàäè ÃÕ íåî÷èùåííîãî ïðîäóêòà:
85% öåëåâîãî ñîåäèíåíè , 1% èñõîäíîãî ñîåäèíåíè  è 13% ïîáî÷íîãî ñîåäèíåíè .
Àíàëèç ñîäåðæèìîãî ïî ìåòîäó âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà ÃÕ: 85% öåëåâîãî ñîåäèíåíè  è

86% âûõîäà ÷èñòîãî ñîåäèíåíè .
Ïðèìåð ïîëó÷åíè  3
Â ðåàêöèîííûé ñîñóä, êîòîðûé çàïîëíåí àçîòîì, ïîñëåäîâàòåëüíî çàãðóæàþò 10,00 ã

(47,07 ììîëü) 2,3,5,6-òåòðàôòîð1,4-áåíçîëäèìåòàíîëà, 30,00 ã âîäû, 3,77 ã (94,13 ììîëü)
ãèäðîêñèäà íàòðè  è 50,00 ã òîëóîëà. Â òå÷åíèå 20 ìèíóò ïåðåìåøèâàíè  ïðè êîìíàòíîé
òåìïåðàòóðå âíóòðåííþþ òåìïåðàòóðó ïîâûøàþò äî 34,0°Ñ è èñõîäíîå ñîåäèíåíèå
ïîëíîñòüþ ðàñòâîð åòñ  ñ ïîëó÷åíèåì ïðîçðà÷íîãî ðàñòâîðà. Ê ðåàêöèîííîé ñìåñè îäíîé
ïîðöèåé äîáàâë þò 8,75 ã (65,8 ììîëü) äèìåòèëñóëüôàòà ïðè òåìïåðàòóðå 30,5°Ñ.
Ïåðåìåøèâàíèå ïðîäîëæàþò â òå÷åíèå 1 ÷àñà è ðÍ âîäíîãî ñëî  äîâîä ò äî 1,02
äîáàâëåíèåì 10% ñåðíîé êèñëîòû äë  îáðàáîòêè. Òîëóîëîâûé è âîäíûé ñëîè ðàçäåë þò è
êàæäûé ñëîé ïîäâåðãàþò àíàëèçó ñîäåðæèìîãî ïî ìåòîäó âíåøíåãî ñòàíäàðòà ÆÕ äë 
öåëåâîãî ñîåäèíåíè  (Àíàëèòè÷åñêèé ìåòîä 2, äàííûé íèæå).

Ïðîöåíòíûé ñîñòàâ ïëîùàäè ÆÕ (ñêîððåêòèðîâàííûé) ïðè êîíå÷íîì îòáîðå ïðîá õîäà
ðåàêöèè: 87,6% öåëåâîãî ñîåäèíåíè , 4,7% èñõîäíîãî ñîåäèíåíè  è 6,5% ïîáî÷íîãî
ñîåäèíåíè .

Àíàëèç ñîäåðæèìîãî ïî ìåòîäó âíåøíåãî ñòàíäàðòà ÆÕ: 89,0% âûõîäà ÷èñòîãî
ñîåäèíåíè .

Ïðèìåð ïîëó÷åíè  4
Â ðåàêöèîííûé ñîñóä, êîòîðûé çàïîëíåí àçîòîì, ïîñëåäîâàòåëüíî çàãðóæàþò 10,00 ã

(46,26 ììîëü) 2,3,5,6-òåòðàôòîð-1,4-áåíçîëäèìåòàíîëà, 19,99 ã âîäû è 13,71 ã (92,51
ììîëü) 27% âîäíîãî ðàñòâîðà ãèäðîêñèäà íàòðè  è ïîëó÷åííóþ ñìåñü íàãðåâàþò äî
òåìïåðàòóðû 67,2°Ñ ïðè ïåðåìåøèâàíèè. Èñõîäíîå ñîåäèíåíèå ïîëíîñòüþ ðàñòâîð åòñ  ñ
ïîëó÷åíèåì ïðîçðà÷íîãî ðàñòâîðà. Çàòåì ðåàêöèîííóþ ñìåñü íàãðåâàþò äë 
ïîääåðæèâàíè  âíóòðåííåé òåìïåðàòóðû 50±3°Ñ. Ê. ðåàêöèîííîé ñìåñè äîáàâë þò 30,0 ã
ìåòèë òðåò-áóòèëîâîãî ýôèðà è çàòåì îäíîé ïîðöèåé äîáàâë þò 6,14 ã (46,26 ììîëü)
äèìåòèëñóëüôàòà ïðè òåìïåðàòóðå 50±3°Ñ. Ïîñëå ïåðâîãî äîáàâëåíè  äèìåòèëñóëüôàòà
äàëåå ïîñëåäîâàòåëüíî äîáàâë þò ïîðöèè äèìåòèëñóëüôàòà ÷åðåç 2 ÷àñà (2,5 ã), ÷åðåç 3,5
÷àñà (3,15 ã), ÷åðåç 5 ÷àñîâ (3,1 ã), ÷åðåç 6,5 ÷àñîâ (3,1 ã) è ÷åðåç 8 ÷àñîâ (3,1 ã); à òàêæå
äîáàâë þò ïîðöèè 27% âîäíîãî ðàñòâîðà ãèäðîêñèäà íàòðè  ÷åðåç 5 ÷àñîâ (6,86 ã) è ÷åðåç
7 ÷àñîâ (6,86 ã). ×åðåç ÷àñ ïîñëå êîíå÷íîãî äîáàâëåíè  äèìåòèëñóëüôàòà ðåàêöèîííóþ
ñìåñü îõëàæäàþò äî êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû. Ñëîè ðåàêöèîííîé ñìåñè ðàçäåë þò.
Îðãàíè÷åñêèé ñëîé ïðîìûâàþò 25 ã 10% âîäíîãî ãèäðîêñèäà íàòðè  4 ðàçà, êîíöåíòðèðóþò
è ñóøàò ïðè ïîíèæåííîì äàâëåíèè ñ ïîëó÷åíèåì 9,30 ã íåî÷èùåííîãî
4-ìåòîêñèìåòèë-2,3,5,6-òåòðàôòîðáåíçîëìåòàíîëà. Íåî÷èùåííûé
4-ìåòîêñèìåòèë-2,3,5,6-òåòðàôòîðáåíçîëìåòàíîë ïîäâåðãàþò àíàëèçó ñîäåðæèìîãî ñ
ïîìîùüþ ìåòîäà âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà ÃÕ (Àíàëèòè÷åñêèé ìåòîä 1, äàííûé íèæå). Âñå
âîäíûå ñëîè ñáðàñûâàþò.

Ïðîöåíòíûé ñîñòàâ ïëîùàäè ÃÕ ïðè êîíå÷íîì îòáîðå ïðîá õîäà ðåàêöèè: 89% öåëåâîãî
ñîåäèíåíè , 0% èñõîäíîãî ñîåäèíåíè  è 10% ïîáî÷íîãî ñîåäèíåíè .

Àíàëèç ñîäåðæèìîãî êîíöåíòðàòà îðãàíè÷åñêîãî ñëî  ïî ìåòîäó âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà
ÃÕ: 83,5% öåëåâîãî ñîåäèíåíè  è 75% âûõîä ÷èñòîãî ñîåäèíåíè .

Ññûëî÷íûé ïðèìåð ïîëó÷åíè  (î÷èñòêà êðèñòàëëèçàöèåé)
5,15 ãðàììà íåî÷èùåííîãî ïðîäóêòà öåëåâîãî ñîåäèíåíè  (ïðîöåíòíûé ñîñòàâ ïëîùàäè
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ÃÕ: 89% öåëåâîãî ñîåäèíåíè  è 9,5% ïîáî÷íîãî ñîåäèíåíè ), ïîëó÷åííîãî äàííûì
ñïîñîáîì, äîáàâë þò ê ñìåñè 7,5 ã òîëóîëà è 10 ã ãåêñàíà è ïîëíîñòüþ ðàñòâîð þò ïðè
íàãðåâàíèè äî âíóòðåííåé òåìïåðàòóðû 66,3°Ñ. Ðàñòâîð îõëàæäàþò ïðè ïåðåìåøèâàíèè ñî
ñêîðîñòüþ ïðèìåðíî 20°Ñ â 1 ÷àñ. Ïðè âíóòðåííåé òåìïåðàòóðå 30°Ñ êðèñòàëëû íå
îñàæäàþòñ . Ïîñëå äîáàâëåíè  ïðèìåðíî 10 ìã î÷èùåííîãî öåëåâîãî ñîåäèíåíè  ïðè
âíóòðåííåé òåìïåðàòóðå 29,9°Ñ ðàñòâîð îõëàæäàþò äî êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû 20,1°Ñ ñ
òîé æå ñêîðîñòüþ, ïðîäîëæàþò ïåðåìåøèâàòü â òå÷åíèå 2 äíåé è äàëåå îõëàæäàþò ëüäîì.
Ïîñëå ïåðåìåøèâàíè  ïðè âíóòðåííåé òåìïåðàòóðå 2,5±1°Ñ â òå÷åíèå 3 ÷àñîâ ðàñòâîð
ôèëüòðóþò ïðè òîé æå òåìïåðàòóðå. Ôèëüòðàò ïðîìûâàþò 10 ã ãåêñàíà è ñóøàò ïðè
ïîíèæåííîì äàâëåíèè ñ ïîëó÷åíèåì 4,05 ã î÷èùåííîãî
4-ìåòîêñèìåòèë-2,3,5,6-òåòðàôòîðáåíçîëìåòàíîëà. Î÷èùåííûé
4-ìåòîêñèìåòèë-2,3,5,6-òåòðàôòîðáåíçîëìåòàíîë ïîäâåðãàþò àíàëèçó ñîäåðæèìîãî ñ
ïîìîùüþ ìåòîäà âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà ÃÕ (Àíàëèòè÷åñêèé ìåòîä 1, äàííûé íèæå).

Ïðîöåíòíûé ñîñòàâ ïëîùàäè ÃÕ: 98,5% öåëåâîãî ñîåäèíåíè  è 0,2% ïîáî÷íîãî
ñîåäèíåíè .

Àíàëèç ñîäåðæèìîãî ïî ìåòîäó âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà ÃÕ:
96,6% öåëåâîãî ñîåäèíåíè  è 93,3% âûõîäà ÷èñòîãî ñîåäèíåíè .
Ñðàâíèòåëüíûé ïðèìåð 1
Ê ñìåñè 0,20 ã (5,3 ììîëü, ñîäåðæàíèå 64,1%) ãèäðèäà íàòðè /äèñïåðñèè â ìàñëå è 3,0 ã

äèìåòèëôîðìàìèäà äîáàâë þò 1,00 ã (4,73 ììîëü)
2,3,5,6-òåòðàôòîð-1,4-áåíçîëäèìåòàíîëà ïðè êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå, è ïîëó÷åííóþ ñìåñü
ïåðåìåøèâàþò â òå÷åíèå 45 ìèíóò ïðè òîé æå òåìïåðàòóðå. Ê ýòîé ñìåñè äîáàâë þò 0,63 ã
(4,73 ììîëü, ñîäåðæàíèå 95%) äèìåòèëñóëüôàòà è ñìåñü ïåðåìåøèâàþò â òå÷åíèå 45
ìèíóò ïðè êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå. Ê ýòîìó âðåìåíè èñõîäíîå ñîåäèíåíèå îñòàåòñ  â
êîëè÷åñòâå 28% èëè áîëåå, ÷òî ïîäòâåðæäàåòñ  ïðîöåíòíûì ñîñòàâîì ïëîùàäè ÃÕ. Ê
ñìåñè äîáàâë þò 0,05 ã (1,3 ììîëü) ãèäðèäà íàòðè /äèñïåðñèè â ìàñëå. Ïîñëå
ïåðåìåøèâàíè  ñìåñè ïðè êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå â òå÷åíèå 1 ÷àñà ê íåé äîáàâë þò 0,24 ã
(1,90 ììîëü) äèìåòèëñóëüôàòà è çàòåì ïåðåìåøèâàþò â òå÷åíèå 30 ìèíóò. Ê ðåàêöèîííîé
ñìåñè äîáàâë þò äâå êàïëè 20% ñîë íîé êèñëîòû ñ ïîëó÷åíèåì ãîìîãåííîãî ðàñòâîðà, 4,98
ã êîòîðîãî ïîäâåðãàþò àíàëèçó ñîäåðæèìîãî ñ ïîìîùüþ ìåòîäà âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà ÃÕ
(Àíàëèòè÷åñêèé ìåòîä 1, äàííûé íèæå).

Ïðîöåíòíûé ñîñòàâ ïëîùàäè ÃÕ: 41% öåëåâîãî ñîåäèíåíè , 25% èñõîäíîãî ñîåäèíåíè 
è 27% ïîáî÷íîãî ñîåäèíåíè .

Àíàëèç ñîäåðæèìîãî ïî ìåòîäó âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà ÃÕ: 12% öåëåâîãî ñîåäèíåíè  è
24% âûõîäà ÷èñòîãî ñîåäèíåíè .

Ñðàâíèòåëüíûé ïðèìåð 2
Ê ñìåñè 1,00 ã (4,73 ììîëü) 2,3,5,6-òåòðàôòîð-1,4-áåíçîëäèìåòàíîëà è 3,0 ã

äèìåòèëñóëüôîêñèäà äîáàâë þò 0,18 ã (4,7 ììîëü, ñîäåðæàíèå 64,1%) ãèäðèäà
íàòðè /ìàñë íîé äèñïåðñèè ïðè êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå è ïîëó÷åííóþ ñìåñü
ïåðåìåøèâàþò â òå÷åíèå 1 ÷àñà ïðè òîé æå òåìïåðàòóðå. Ê ýòîé ñìåñè äîáàâë þò 0,60 ã
(4,73 ììîëü) äèìåòèëñóëüôàòà è ïåðåìåøèâàíèå ïðîäîëæàþò â òå÷åíèå 3 ÷àñîâ.
Ðåàêöèîííóþ ñìåñü âûëèâàþò â 30 ìë 5% ñîë íîé êèñëîòû è ýêñòðàãèðóþò 30 ìë
ýòèëàöåòàòà. Îðãàíè÷åñêèé ñëîé ïðîìûâàþò âîäîé è ðàñòâîðèòåëü âûïàðèâàþò ïðè
ïîíèæåííîì äàâëåíèè ñ ïîëó÷åíèåì 1,11 ã îñòàòêà, êîòîðûé ïîäâåðãàþò àíàëèçó
ñîäåðæèìîãî ñ ïîìîùüþ ìåòîäà âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà ÃÕ (Àíàëèòè÷åñêèé ìåòîä 1,
äàííûé íèæå).

Ïðîöåíòíûé ñîñòàâ ïëîùàäè ÃÕ: 35% öåëåâîãî ñîåäèíåíè , 37% èñõîäíîãî ñîåäèíåíè 
è 16% ïîáî÷íîãî ñîåäèíåíè .

Àíàëèç ñîäåðæèìîãî ïî ìåòîäó âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà ÃÕ: 26% öåëåâîãî ñîåäèíåíè  è
27% âûõîäà ÷èñòîãî ñîåäèíåíè .

Ñðàâíèòåëüíûé ïðèìåð 3
Ïðè êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå ñìåøèâàþò 1,00 ã (4,73 ììîëü)

2,3,5,6-òåòðàôòîð-1,4-áåíçîëäèìåòàíîëà, 0,65 ã (4,73 ììîëü) êàðáîíàòà êàëè , 0,75 ã (5,94
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ììîëü) äèìåòèëñóëüôàòà è 3,0 ã àöåòîíà è ïîëó÷åííóþ ñìåñü ïåðåìåøèâàþò â òå÷åíèå 8
÷àñîâ ïðè íàãðåâàíèè. Ðàñòâîðèòåëü ðåàêöèîííîé ñìåñè îòãîí þò ïðè ïîíèæåííîì
äàâëåíèè è ê îñòàòêó äîáàâë þò 30 ìë 5% ñîë íîé êèñëîòû, çàòåì îñòàòîê ýêñòðàãèðóþò 30
ìë ýòèëàöåòàòà. Îðãàíè÷åñêèé ñëîé ïðîìûâàþò âîäîé è ðàñòâîðèòåëü îòãîí þò ïðè
ïîíèæåííîì äàâëåíèè ñ ïîëó÷åíèåì 1,08 ã îñòàòêà, êîòîðûé ïîäâåðãàþò àíàëèçó
ñîäåðæèìîãî ñ ïîìîùüþ ìåòîäà âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà ÃÕ (Àíàëèòè÷åñêèé ìåòîä 1,
äàííûé íèæå).

Ïðîöåíòíûé ñîñòàâ ïëîùàäè ÃÕ: 33% öåëåâîãî ñîåäèíåíè , 51% èñõîäíîãî ñîåäèíåíè 
è 6% ïîáî÷íîãî ñîåäèíåíè .

Àíàëèç ñîäåðæèìîãî ïî ìåòîäó âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà ÃÕ: 31% öåëåâîãî ñîåäèíåíè  è
31% âûõîäà ÷èñòîãî ñîåäèíåíè .

Àíàëèòè÷åñêèé ìåòîä 1 (àíàëèç ñîäåðæèìîãî ïî ìåòîäó âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà ÃÕ).
Êàæäîå èç óñòðîéñòâà äë  ïðîâåäåíè  ãàçîâîé õðîìàòîãðàôèè (ÃÕ), èíòåãðèðóþùåãî

ñàìîïèñöà è óñòðîéñòâà àâòîâïðûñêèâàíè  (ââîäà) ïðåäñòàâë åò ñîáîé GC14A, C-R5A è
ÀÎÑ-14 îò ôèðìû Shimadzu Corporation, êîòîðûå èñïîëüçóþò â ñîîòâåòñòâèè ñ
íàçíà÷åíèåì. Êîëîíêà ïðåäñòàâë åò ñîáîé Êàïèëë ðíóþ êîëîíêó DB-1 îò ôèðìû J &W
Scientific Company (0,53 ìì × 30 ì, 1,5 ìêì òîëùèíà ìåìáðàíû). Óñëîâè  ÃÕ ñëåäóþùèå:
äåòåêòîð ïðåäñòàâë åò ñîáîé FID, òåìïåðàòóðà âïðûñêèâàíè  ñîñòàâë åò 250°Ñ,
òåìïåðàòóðà äåòåêòîðà ñîñòàâë åò 250°Ñ è òåìïåðàòóðà êîëîíêè ñîñòàâë åò 80°Ñ (0
ìèíóò), ïîâûøåíèå òåìïåðàòóðû ñî ñêîðîñòüþ 5°Ñ/ìèíóòó è 300°Ñ (0 ìèíóò, êîíå÷íà ).
Ðàñòâîð îáðàçöà âïðûñêèâàþò â êîëè÷åñòâå 1 ìêë.

Â êà÷åñòâå âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà ãîòîâ ò è èñïîëüçóþò 40,0 ìã/10,0 ìë ôåíèëáåíçîàòà
â àöåòîíèòðèëå.

Êàæäûé ñòàíäàðòíûé îáðàçåö 43,4 ìã, 83,6 ìã è 131,0 ìã öåëåâîãî ñîåäèíåíè 
ðàñòâîð þò â 10,0 ìë óêàçàííîãî âûøå ñòàíäàðòíîãî ðàñòâîðà ñîîòâåòñòâåííî è
ïîäâåðãàþò ÃÕ àíàëèçó. Ñîîòíîøåíè  ïëîùàäåé ïèêîâ ïîëó÷åííîé õðîìàòîãðàììû è
âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà êàæäîãî îáðàçöà ðàññ÷èòûâàþò ñ ïîëó÷åíèåì ãðàäóèðîâî÷íîé
êðèâîé, ïðåäñòàâëåííîé íèæå, êîòîðóþ èñïîëüçóþò äë  àíàëèçà ñîäåðæèìîãî.

Êîíöåíòðàöè  (ìã öåëåâîãî ñîåäèíåíè /10 ìë) = 60,91007313 × ñîîòíîøåíèå ïëîùàäåé
+ 2,2257 (êîýôôèöèåíò êîððåë öèè, 1,0000)

Àíàëèòè÷åñêèé ìåòîä 2 (àíàëèç ñîäåðæèìîãî ïî ìåòîäó âíåøíåãî ñòàíäàðòà ÆÕ).
Ñèñòåìà ÂÝÆÕ ïðåäñòàâë åò ñîáîé ñåðèþ L-7000 îò ôèðìû Hitachi-Seisakusho

Corporation. Èñïîëüçóåìà  êîëîíêà ïðåäñòàâë åò ñîáîé Sumipax ODS À-212 îò ôèðìû
Sumika-Bunseki Center Corporation. Êîíòðîëü îñóùåñòâë ëè ñ ïîìîùüþ ÓÔ 270 íì.
Èñïîëüçóåìûé ýëþåíò ïðåäñòàâë åò ñîáîé âîäó - àöåòîíèòðèë, ñî ñëåäóþùèì óñëîâèåì
ãðàäèåíòà: âîäà : àöåòîíèòðèë = 90:10 (0 ìèí) äî 10:90 (5 ìèí) â òå÷åíèå 45 ìèíóò. Îáúåì
âïðûñêèâàíè  - 10 ìêë.

Êàæäûé ñòàíäàðòíûé îáðàçåö (àíàëèç 99,7-ïðîöåíòíîãî ñîñòàâà ïëîùàäè ÃÕ) 11,4 ìã,
34,6 ìã è 53,9 ìã öåëåâîãî ñîåäèíåíè  ðàñòâîð þò â àöåòîíèòðèëå ñ ïîëó÷åíèåì òî÷íîãî
îáúåìà 20,0 ìë. Ïëîùàäè ïèêîâ ïîëó÷åííîé õðîìàòîãðàììû êàæäîãî îáðàçöà
ðàññ÷èòûâàþò ñ ïîëó÷åíèåì ãðàäóèðîâî÷íîé êðèâîé, ïðåäñòàâëåííîé íèæå, êîòîðóþ
èñïîëüçóþò äë  àíàëèçà ñîäåðæèìîãî.

Êîíöåíòðàöè  (ìã öåëåâîãî ñîåäèíåíè /20 ìë) = 0,00001094 × ïëîùàäü + 0,1383
(êîýôôèöèåíò êîððåë öèè, 1,0000)

Ôîðìóëà èçîáðåòåíè 
1. Ñïîñîá ïîëó÷åíè  4-ìåòîêñèìåòèë-2,3,5,6-òåòðàôòîðáåíçîëìåòàíîëà, âêëþ÷àþùèé i)

âçàèìîäåéñòâèå 2,3,5,6-òåòðàôòîð-1,4-áåíçîëäèìåòàíîëà ñ íåîðãàíè÷åñêèì îñíîâàíèåì â
âîäå è çàòåì ii) äîáàâëåíèå äèìåòèëñóëüôàòà è íå ñìåøèâàþùåãîñ  ñ âîäîé îðãàíè÷åñêîãî
ðàñòâîðèòåë , âûáðàííîãî èç ãðóïïû, ñîñòî ùåé èç óãëåâîäîðîäîâ è ïðîñòûõ ýôèðîâ, ê
ðåàêöèîííîé ñìåñè.

2. Ñïîñîá ïî ï.1, â êîòîðîì íåîðãàíè÷åñêèì îñíîâàíèåì  âë åòñ  ãèäðîêñèä ùåëî÷íîãî
ìåòàëëà.
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3. Ñïîñîá ïî ï.2, â êîòîðîì ãèäðîêñèäîì ùåëî÷íîãî ìåòàëëà  âë åòñ  ãèäðîêñèä íàòðè .
4. Ñïîñîá ïî ï.1, â êîòîðîì íå ñìåøèâàþùèìñ  ñ âîäîé îðãàíè÷åñêèì ðàñòâîðèòåëåì

 âë åòñ  òîëóîë.
5. Ñïîñîá ïî ï.1, â êîòîðîì íå ñìåøèâàþùèìñ  ñ âîäîé îðãàíè÷åñêèì ðàñòâîðèòåëåì

 âë åòñ  òðåò-áóòèëìåòèëîâûé ýôèð.
6. Ñïîñîá ïîëó÷åíè  4-ìåòîêñèìåòèë-2,3,5,6-òåòðàôòîðáåíçîëìåòàíîëà, âêëþ÷àþùèé i)

âçàèìîäåéñòâèå 2,3,5,6-òåòðàôòîð-1,4-áåíçîëäèìåòàíîëà ñ íåîðãàíè÷åñêèì îñíîâàíèåì â
âîäå è íå ñìåøèâàþùèìñ  ñ âîäîé îðãàíè÷åñêîì ðàñòâîðèòåëå, âûáðàííîì èç ãðóïïû,
ñîñòî ùåé èç óãëåâîäîðîäîâ è ïðîñòûõ ýôèðîâ, è çàòåì ii) äîáàâëåíèå äèìåòèëñóëüôàòà ê
ðåàêöèîííîé ñìåñè.

7. Ñïîñîá ïî ï.6, â êîòîðîì íåîðãàíè÷åñêèì îñíîâàíèåì  âë åòñ  ãèäðîêñèä ùåëî÷íîãî
ìåòàëëà.

8. Ñïîñîá ïî ï.7, â êîòîðîì ãèäðîêñèäîì ùåëî÷íîãî ìåòàëëà  âë åòñ  ãèäðîêñèä íàòðè .
9. Ñïîñîá ïî ï.6, â êîòîðîì íå ñìåøèâàþùèìñ  ñ âîäîé îðãàíè÷åñêèì ðàñòâîðèòåëåì

 âë åòñ  òîëóîë.
10. Ñïîñîá ïî ï.6, â êîòîðîì íå ñìåøèâàþùèìñ  ñ âîäîé îðãàíè÷åñêèì ðàñòâîðèòåëåì

 âë åòñ  òðåò-áóòèëìåòèëîâûé ýôèð.
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