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N-гидроксифталимид (N-ГФИ) – один из наиболее перспективных ката-

лизаторов жидкофазного окисления разнообразных органических соединений 

в ценные кислородсодержащие соединения [13]. Изучение и применение N-

ГФИ в качестве катализатора жидкофазного окисления тормозится отсут-

ствием доступных методов его аналитического определения. Последние 

необходимы как для выяснения растворимости N-ГФИ в реакционных средах, 

так и для контроля за превращениями этого катализатора в окислительных 

процессах. 

Рассмотрение литературных данных показало, что N-ГФИ методом 

ГЖХ непосредственно не определяют. Но имеются сведения об определении 

методом ГЖХ О-алкилкильных производных N-ГФИ – N-этоксифталимида 

[4].  

Целью настоящей работы явилась разработка аналитической методики 

определения N-ГФИ и на её основе определение влияния температуры на рас-

творимость N-ГФИ в ряде органических растворителей. 

На первом этапе была изучена возможность перевода N-ГФИ в N-

метоксифталимид (N-МОФИ) с целью последующего ГЖХ определения по 

реакции Вильямсона. В качестве растворителей для этой цели использовались 

пиридин в ацетонитриле [4], N,N-диметилформамид [6], триэтиламин в N,N-

диметилформамиде [7] и диметилсульфоксид [8], однако эти препаративные 

синтезы не удалось осуществить в полумикромасштабе и получить  N-МОФИ 

с удовлетворительным выходом. 

На втором этапе рассматривалась возможность перевода N-ГФИ в N-

МОФИ обработкой диазометаном по реакции (1) [9]: 

 

 

(1) 
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Было изучено влияние времени обработки раствора N-ГФИ в ацетонит-

риле эфирным раствором диазометана на результаты ГЖХ определения N-

МОФИ (рис. 1, кривая 1). Видно, что кинетическая кривая накопления N-

метоксифталимида имеет максимум, характерный для промежуточных про-

дуктов. Характер кинетической зависимости кривой 1 свидетельствует о про-

текании наряду с реакцией (1) и побочных реакций. Установлено, что обра-

ботка 0,029 М раствора N-МОФИ в ацетонитриле газообразным диазомета-

ном в течение 10 мин приводит к уменьшению концентрации N-МОФИ до 

0,013±0,001 М.  

 

 

Рис. 1. Зависи-

мость выхода N-

МОФИ и N-МФИ 

от времени обра-

ботки диазомета-

ном: 

1- N-МОФИ, 2- 

N-МФИ. 

Для устранения искажающего влияния побочных реакций использовали 

в качестве внутреннего стандарта вещество, которое по свойствам близко к 

N-ГФИ – фталимид. При обработке фталимида эфирным раствором диазоме-

тана в тех же условиях, что и N-ГФИ образуется N-метилфталимид (N-МФИ):  

 

 

 

(2) 

Зависимость выхода последнего от времени обработки представлена на 

рис. 1, кривая 2. Из рис. 1 видно, что через 70 мин после начала реакции вы-

хода N-МОФИ и N-МФИ близки. Это обстоятельство было использовано для 

количественного определения N-ГФИ. 

Изучение зависимости растворимости N-ГФИ в п-ксилоле от темпера-

туры (рис. 2, табл.) показало, что она имеет вид характерный для аналогич-

ных зависимостей и, что даже при повышенных температурах растворимость 

N-ГФИ в п-ксилоле не превышает 0,5% масс. Растворимость N-ГФИ в цикло-

гексаноне и его смеси с хлорбензолом существенно выше (табл.), что связано 

с более высокой полярностью этих систем. Как и следовало ожидать раство-

римость N-ГФИ и в этих растворителях растёт с повышением температуры 

(табл.). Данные табл. свидетельствуют о том, что разработанную методику 
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можно использовать для контроля N-ГФИ в окислительных системах, содер-

жащих этот катализатор. 

 

 

 

 

Рис. 2.  Зависимость 

растворимости N-

ГФИ от температуры 

в п-ксилоле. 

 

Таблица  
Влияние температуры на растворимость N-гидроксифталимида в некоторых 

органических растворителях (n=6, P=0,95) 

 

Растворитель t, °C Содержание  

N-гидроксифталимида 

ω±, % масс. sr 

п-Ксилол 130 0,46±0,02 0,04 

110 0,31±0,01 0,03 

100 0,24±0,01 0,04 

60 0,06±0,003 0,04 

25 0,03±0,002 0,05 

Циклогексанон 120 8,73±0,28 0,03 

100 8,40±0,27 0,03 

25 3,14±0,10 0,03 

Циклогексанон в 

хлорбензоле* 

120 3,77±0,12 0,03 

100 3,21±0,10 0,03 

25 1,01±0,04 0,04 

 

*40 % (об.) циклогексанона в хлорбензоле 
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