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Полифторароматические соединения используются в синтезе лекарств, пестици-

дов, красителей, мономеров. ИХТТМ и НИОХ совместно разрабатывают новые методы 

синтеза полифтор- и фторхлорароматических соединений для дальнейшего внедрения в 

производство этих перспективных продуктов. Для контроля процессов, анализа проме-

жуточных продуктов были применены методики на основе метода обращённо-фазной 

ВЭЖХ, разработанные для приборов серии «Милихром».  

На протяжении ряда лет в ИХТТМ развивается такое направление в органическом 

синтезе как применение механохимического твердофазного синтеза в различных про-

цессах. Это направление оказалось продуктивным и в случае твердофазного фториро-

вания октахлорнафталина (ОХН), гексахлорбензола (ГХБ), пентахлорпиридина (ПХП). 

В качестве фторирующих агентов были предложены предварительно активированные 

фториды калия и кальция (KF, CaF2). Аналитический контроль в процессе осложнён 

тем, что в реакции используется большой избыток неорганических фторидов. В резуль-

тате применения метода ВЭЖХ (с предварительной отмывкой фторидов) были получе-

ны данные об изомерном составе продуктов фторирования ОХН, что очень важно для 

изучения кинетики и механизма химического процесса. Разделение смесей фторирова-

ния ОХН и ПХП проводилось с применением элюентов метанол и метанол-вода (9:1, 

v/v), для разделения полихлор- и фторхлорбензолов применялся градиент метанол - 

0.1Н раствор трифторуксусной кислоты (4:1, v/v), метанол; 

ОХН получают хлорированием нафталина в растворе или в расплаве. Синтез ОХН 

в расплаве представляется более экологичным и малотходным, однако протекает при 

более высоких температурах (до 200 
0
С), чем в растворе, и сопровождается образовани-

ем ряда побочных продуктов. Методами ХМС в продуктах исчерпывающего хлориро-

вания нафталина наряду с ОХН обнаружены изомерные гекса- и гептахлорнафталины, 

декахлор-1,4-дигидронафталин (ДХДГН), декахлориндан, а также октахлоринден, гид-

роксополихлорнафталины и конденсированные соединения. Продукты хлорирования 

нафталина хроматографировали в изократическом режиме, применяли следующие элю-

енты: метанол, для определения ДХДГН и конденсированных продуктов наряду с 

ОХН; смесь метанол-ацетонитрил-0.1Н раствор уксусной кислоты (15:5:0.15, v/v/v) для 

определения гептахлорнафталинов и декахлориндана наряду с ОХН и ДХДГН. 

ОХН является важным полупродуктом в синтезе целого ряда полифторированных 

нафталинов, в том числе октафторнафталина (ОФН). На стадии диаминирования ОФН 

метод ВЭЖХ был использован для определения содержания 1,6-, 1,7-, 2,6- и 2,7- изоме-

ров диаминогексафторнафталина. Методика применена для контроля получения и вы-

деления 2,6- и 2,7-диаминогексафторнафталинов. Для хроматографирования применяли 

градиент: метанол-вода (3:2, v/v) – метанол-вода (2:1, v/v) – метанол. 

Предлагаемые методики могут быть использованы как в исследовательских це-

лях, так и для текущего контроля технологических процессов на всех этапах от контро-

ля сырья до продуктов и отходов производства, в том числе для снятия материальных 

балансов при разработке исходных данных для проектирования. 
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