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Важным компонентом фталонитрильных связующих является
1,3-бис-(3,4-дицианофенокси)бензол, получаемый в результате взаимодействия
4-нитрофталонитрила и резорцина. В качестве побочных продуктов образуются
4-(3-гидроксифенокси)фталонитрил и 3,3',4,4'-тетрацианодифениловый эфир.
Для аналитического контроля производства фталонитрильных мономеров, масштабирования технологии их получения и проведения кинетических исследований актуальна задача по разработке способа определения концентрации целевого и побочных продуктов в присутствии реагентов. Наиболее простым и доступным методом количественного анализа рассматриваемых соединений является высокоэффективная жидкостная хроматография (ВЭЖХ).
Ранее нами была разработана методика, основанная на методе внешнего стандарта (абсолютной градуировки). В рамках данного исследования подобраны условия хроматографического разделения в градиентном режиме (табл. 1) с использованием дибутилфталата, выступающего в роли внутреннего стандарта.

Таблица 1. Режим градиентного разделения (элюент – ацетонитрил:вода)
	Время, мин
	0
	0–9
	9–17
	17–19
	19–21
	21–25

	CH3CN, %
	55
	55
	55–85
	85
	85–55
	55


Изократический режим элюирования, предложенный в методе внешнего стандарта, допускает использование системы рецикла растворителя, что позволяет дополнительно экономить ацетонитрил при контроле производства. К преимуществам метода относятся также меньшая продолжительность анализа (10 мин) и простота пробоподготовки.

При использовании в качестве внутреннего стандарта дибутилфталата (согласно
prEN 6040), характеризующегося в обращенно-фазовом режиме большим временем удерживания, целесообразно проводить градиентное элюирование, которое, однако, приводит к увеличению времени испытания и повышает расход ацетонитрила.

Несмотря на перечисленные недостатки, метод внутреннего стандарта отличается более высокими метрологическими характеристиками, что имеет важное значение при контроле производственного процесса. Для исследований, менее требовательных к точности результатов (например, определение относительного содержания компонентов реакционной смеси при построении кинетических кривых), предпочтительным становится метод внешнего стандарта.
Для изучения кинетики синтеза 1,3-бис-(3,4-дицианофенокси)бензола и возможности масштабирования технологии его получения проводили реакцию в колбе объемом 2 л (при 60 и 70 °С) и реакторе объемом 15 л (при 70 °С). Содержание компонентов в образцах реакционной смеси определяли методом ВЭЖХ в изократическом режиме элюирования.
В результате работы найдены значения констант скорости реакции, определена энергия активации. На основании исследования конверсии компонентов реакционной смеси сделан вывод о продолжительности синтеза и накоплении побочных продуктов. Технология получения 1,3-бис-(3,4-дицианофенокси)бензола успешно масштабируется с лабораторного объема на оборудование промежуточного размера.
Исследование выполнено в рамках Программы развития Междисциплинарной научно-образовательной школы Московского университета «Будущее планеты и глобальные изменения окружающей среды».
