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OKTANITRIL SITEZI VA GX-MS ANALIZ
Annotatsiya
Olingan natija turli tarkibli mis saglagan sanoat va laboratoriya sharoitida sintez gilingan katalizatorlar alifatik spirtlarning
ammiak bilan ta’sirlashish reaksiyasida turli sharoitlarda sinab kurildi, olingan ma’lumotlar asosida jarayonning umumiy
mexanizm sxemasi taklif etilib, boradigan reaksiyalar termodinamik jihatdan baholandi.
Kalit so‘zlar: Alifatik spirtlar, ammiak, katalizator, nitril, xromatospekstroskopiya, oktanitril.

CHHTE3 OKTAHUTPUJIA U AHAJIU3 GX-MS
AHHOTanus
TlonyueHHBI pe3ynbTaT 3aKiOYalcs B TOM, YTO CHHTE3MPOBAaHHBIE B MPOMBINUICHHBIX U J1a0OpPATOPHBIX YCIOBHSX
KaTaJIN3aToOPhl, COJEpIKalllie Pa3HOe COAep)KaHWE MeH, ObUIM WCIBITAaHbl B PA3HBIX YCIOBUSIX B pEakiuu ann(paTHIeCKUX
CIHPTOB C aMMHUAKOM.
Knrwuesbie ciioBa: AnupaTHyeckue CIIUPTHI, aMMHAK, KaTalnu3aTop, HUTPHI, XpoMaTorpadusi, OKTaHUTPHUIL.

OCTANITRILE SYNTHESIS AND GX-MS ANALYSIS
Annotation
The obtained result was that catalysts synthesized in industrial and laboratory conditions containing copper with different
contents were tested under different conditions in the reaction of aliphatic alcohols with ammonia.
Key words: Aliphatic alcohols, ammonia, catalyst, nitrile, chromatography, octanitrile.

Kirish. Hozirgi vaqgda dunyoning barcha rivojlangan mamlakatlarida alifatik va aromatik nitrillarning kerakli spirtlarning
ammoksidirlash va sianlash reaksiyalari yordamida sintez gilishning yangi texnologiyalarini ishlab chigarishga yo‘naltirilgan
tizimli tadgigotlar olib borilmogda. Nukleofil almashinish reaksiyasiga kirishish xossasiga ega bo‘lgan nitrillar, sanoat migqyosida
ko‘pchilik azotsaglagan atsiklik va geterosiklik birikmalar sintez gilishda boshlang‘ich mahsulotlar sifatida ishdatilishi ularni
sinteziga bo‘lgan talabni oshiradi. Sintez usullardan iqgtisodiy samarador usulni belgilashga alohida etibor garatilmoqda.

Mamlakatimizda igtisodiyotning turli tarmoglarida mahalliy homashyo asosidagi.

Sanoatda nitrillarni sintez gilishda ishlatiladigan boshlang‘ich moddalar zaharli tabiatga ega. Misol uchun benzonitril
sintez gilishda Sandmeyer va Rosenmund-von Braun [1]. Taklif gilingan reaksiyalarda azotning manbai sifatida asosan o‘ta
zaharli ishgoriy metall sianidlari ishlatiladi [2]

Canametiep peaxumicn

Pocenmynn-son bpayn peakuusicu AMMOKCHIIAHT
Zaharli chigindilardan xolos bo‘lish uchun nitrillar olishda oxirgi yillarda oldoksim va amidlarni degidratasiya
reaksiyalari qo‘llanilmoqda [4]. Lekin bunday azot saglagan substratlarni o°zini topish yoki sintez gilish katta muammo. Spirt
yoki aldegidlarni to‘g‘ridan-to‘g‘ri ammiak bilan ta’sirlashib nitrillar hosil qilish reaksiyalari yuqorida keltirilganidek ekalogik
muammolarni keskin kamaytiradi. Nitrillarni katalitik sintez gilishda boshlang‘ich moddalar sifatida neft kimyo sanoatining ko‘p
tonnali mahsulotlari hisoblangan birlamchi spirtlar va aldegidlarning ishlatilishi jarayoning tan narxini keskin pasayishiga olib
keladi. Asosiy sabablardan biri, jarayon boradigan reaktorlarga nisbatan boshlangich moddalarning inertligi hisoblanadi lekin
boshlangich vaqtlarda spirtlarning amoksiddirlash reaksiyasida oksidlovchi sifatida kaliyperoksidisulfat [8], marganes dioksid
[9], tetrabutilammoniyning peroksidisulfati [10] va boshgalar [11] ishlatilgan. Reaksiya sharoitida oksidlovchilarning
stexiometrik migdoridan ko‘p olinishi go‘shimcha maxsulotlarning hosil bo‘lishiga sababchi bo‘ladi.Nitrillar olinishni umumiy
reaksiya tenglamasi.
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Mizuno hamkorlari bilan [12-15] spirt va aldegidlarning bosim ostida Al2Oz sirt yuzasiga goplangan Ru(OH)x katalizatori
yordamida spirtning nitrilga aylanish reaksiyasi o‘rgangan. Ushbu reaksiyada oksidlovchi komponent sifatida havo ishlatgan. Bu
jarayonda suv asosiy mahsulot hisoblanadi. Ru(OH)x/Al203 katalizatori organilgan barcha Ru ning birikmalari katalitik xossalari
bo‘yicha boshga Ru birikmalaridan yuqori ekanligi isbotlandi. Spirtlar, aldegidlar va birlamchi aminlardan nitrillar olish
reaksiyasi oksidlovchi ishtirokida amalga oshiriladi.

Tadgiqot ob‘ekti va qo‘llanilgan uslublar Tadgiqot obekti — oktanol-1, ammiak. Tadgigot uchun oktanol-1 ning
kimyoviy jihatdan toza (“chda”) markali 99,0% li (GOST 111-87-5 foydalanildi. Spirtning ammiak bilan sianlanish reaksiyasi
gaz muhitida olib boriladi[16]. Shuning uchun bizlar asosan qattiq agregat holatga ega bo‘lgan katalizatorlar olish bilan
shug‘ullandik.

Tajribalar sanoat [19-20] katalizatori NTK-4 ishtirokida oktil spirt va ammiak nisbati 1:1-1:6 intervalida olib borildi.

1-jadval.

Oktanol -1 spirtni ammiak bilan NTK-4 katalizator ishtirokida sianlashda temperaturaning ta’siri.( Oktanol -1 spirt va
ammiak nisbati 1:3)

Sintez Spirtning aylanish darajasi , % Reaksiyaga kirishmagan spirt, Reaksiya unumdorligi,
Temperaturasi, °S Nitrilga Qo‘shimcha mahsulotga % g/l.kat.soat

250 78,5 15 20,0 509.5

275 84,4 4,0 11,6 547.8

300 88,6 6,5 49 660,2

325 90 6 4,0 670.7

350 86,1 13,9 - 558,8

375 84,2 15,8 - 546,5

400 80,1 19,9 - 596.9

IImiy adabiyotlar tahlilidan ma’lumki, tarkibida mis oksidi saqlagan katalizatorlar, jumladan CNM-1 katalizatori C2-C12
turli alifatik va aromatik nitrillarni kerakli spirtlarni ammiak bilan sianlash reaksiyasida samarali katalizatorlar sifatida
ishlatilganligi aniglangan [21]. Mazkur holatni nazarda tutib, nitrillar sintezida ham tarkibida mis oksidi saglagan turli
katalizatorlar sinab ko‘rildi.

Buning uchun tarkibida mis oksidi saglagan turli xil katalizatorlar cho‘ktirish hamda shimdirish usulida sintez gilindi va
jarayonda ularning katalitik faolligi sinab ko‘rildi. Bundan tashgari ushbu tajribalarda Chirchiq shaxrida “Elektroximprom”
ishlab chigarish korxonasida ishlab chigarilgan va ishlab chigarilayotgan 6 ta turli xil sanoat katalizatorlari xam sinovdan
o‘tkazildi.

Katalizatorlarning katalitik faolligini aniglash magsadidagi barcha tajribalar diametri 10mm va uzunligi 60mm bo‘lgan
kvars reaktorda olib borildi. Reaksiyaning suyuq maxsulotlari gaz-suyuqglik xromatografiyasi usulida taxlil gilindi. Tajribalarda
katalizator sifatida ishlatilgan moddalar sof xoldagi metall oksidlari yoki ma’lum massa nisbatida olingan aralashmasi ishlatildi.
Moddalarning katalitik xossalarini aniglash magsadida harorat 250-400°C, boshlang‘ich moddalar bug‘-gaz aralashmasining
hajmiy tezligi 675-775g/ml.kat.soat va spirt:ammiakning hajmiy nisbatlari 1:3 bulgan sharoitda maxsus tajribalar o‘tkazildi.

Olingan natijalar va ularning tahlili. Katalitik reaksiya mahsulotlari mass-spektrometrik detektor bilan jixozlangan
zamonaviy yugori samarali Agileht Technoiogiyes 7890BNetwork GC system gaz xromatografida komponentlarni ajratish uchun
NR-5 ya’ni 5% fenil, 95% metilpolisiloksan bilan to‘ldirilgan kapillyar kolonkada analiz gilindi. Kolonka uzunligi-30m, ichki
diametri-0,25mm, turg‘un faza qalinligi-0,10mkm. Gaz tashuvchi—geliy, uning kolonka orqali sarfi 25sm%min. Kolonkaning
temperatura rejimi-gradiyent,boshlang‘ich temperatura 150°S dan 300°S gacha. Qizdirish tezligi 20%min.Bug‘latgich: ogimni
bo‘lish 6:1, temperatura 250°S yuboriladigan namuna hajmi 1 mkl. Detektor interfeysi temperaturasi 280°S. Detektor:
kvadruno,mass-spektrometrik Agileht Technoiogiyes 7890BNetwork GC system ionlanish tipi: elektronli urish (70 eV), ion
manbaining temperaturasi 230°S mass-spektrometrniki 150°S. Spektrlar 30-500 m/z oraliqda qayd etildi. Gazoxromatomass-
spektrometrik ma’lumotlarni qayta ishlash uchun dasturiy ta’minot: Mass Hunter Qualitative Analisis Ver., B.06.00, Agilent
Tech., NIST MS Serch 2.0 va mass-spektrlar kutubxonasi NIST 11(2011-yil 19-may).

®

1-Rasm Oktanol-1 spirti sianlash reaksiyasining suyuq mahsuloti umumiy xromatogrammasi.
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2-Rasm . 4-7 minut oraliqdagi xromatogramma

Hit 2 : Octanenitrile
C8H15N; MF: 914; RMF: 915; Prob 91.2%; CAS: 124-12-9; Lib: replib; ID: 1245
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3-Rasm Oktanitril mass-spektri struktor formulasi
Mahsulot analizda go‘shimcha moddalar spektrlari
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Hit 1 : 1-Octanamine
C8H19N; MF: 999; RMF: 999; Prob 84.8%; CAS: 111-86-4; Lib: mainlib; ID: 950.

100
Ehil

rriedd . — i S
10 20 30 40 5 60 70 8 9 100

T
110 120 130 140

4-Rasm Oktilamin mass-spektri struktor formulasi
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Hit 1 : Octanamide

C8H17NO; MF: 999; RMF: 999; Prob 94.7%; CAS: 629-01-6; Lib: mainlib; ID: 27657.
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5-Rasm. Oktilamid mass-spektri struktor formulasi

Yugorida keltirilgan Xromato-masspektroskopiya usulida olingan

xromatogrammada analizida ko‘zlangan modda

mavjudligi kutubxonasi NIST 11 (2011-yil 19-may) isbotini topdi. Olingan GX-MS analiz natijalariga ko‘ra reaksiya borish

mexanzimini keltirib chigildi.

.R-CH20H + NHs = R-CN + H20 + 2H2
. R-CH20H NHs: = R-CH:NHz + H20
.R-CH2NH2 = R-CN + 2H2

.R-CH20H = R-CHO +N:2

R-CHO + NHs =R-CN + H20+H:2
.2R-CH20H + N2 = R-CHz+ H20

. 2R-CH2 OH = R- CH2-O-CH2-R +H 20
.R-CH20H + NHs = R-C (O)NH2+ H20

. 2R- CH20H = R-C(0)O-C-R1+ H20
10.2NHs = N2+3H2

n +

Ta’kidlash kerakki, yugorida keltirilgan moddalarning ko‘pchiligi organik moddalar sinfiga mansub.

Xulosa. NTK-4 sanoat katalizatorining oktanol-1
o‘rganildi.

Xromato-masspektroskopiya usulida olingan
kutubxonasida isbotini topdi.

xromatogramma analizida ko‘zlangan modda mavjudligi

spirtini ammiak bilan siyanlash reaksiyasida katalitik faolligi

GX-MS

Oktil spirtini ammiak bilan siyanlash jarayonida NTK-4 sanoat Katalizatori juda samarali ekanligi aniglandi.
Katalizatorning maksimal mahsuldorligi 670,7 g/l.kat. soat. butironitril tomonidan.
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