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ХРОМАТОГРАФИЧЕСКОЕ РАЗДЕЛЕНИЕПРОДУКТОВ ВЗАИМОДЕЙСТВИЯ 

АБИЕТИНОВОЙ КИСЛОТЫ С МОНОЭТАНОЛАМИНОМ

With the use of chromatographic methods the separation of the products of abietic acid interaction 

with monoethanolamine was fulfilled. It was defined that the reaction product was the mixture of the

aminoethylic ester о xyethylamide and amidoethylic 

correlation coincides with the data of NMR.

Ранее нами был изучен групповой состав 

продуктов взаимодействия абиетиновой кисло-

ты с моноэтаноламином [1], однако эти продук-

ты не были выделены. Поэтому целью данной 

работы является разделение полученных про-

дуктов и выделение индивидуальных веществ: 

аминоэтилового эфира и оксиэтиламида абиети- - 

новой кислоты.

Известно, что метод газовой хроматографии 

может быть применен только для анализа лету-

чих соединений смоляных кислот, таких как ме-

тиловые эфиры [2]. В отличие от газовой хрома-

тографии, жидкостная хроматография позволяет 

анализировать все растворимые производные 

смоляных кислот.

Одним из методов разделения азотсодер-

жащих производных смоляных кислот является 

применение тонкослойной хроматографии. Ее 

достоинства -  непродолжительность анализа 

(10-15 мин) и сравнительная простота метода 

[3]. Однако, как правило, тонкослойную хрома-

тографию применяют для качественного анали-

за. Для определения как качественного, так и 

количественного состава исследуемых продук-

тов используют колоночную жидкостную хро-

матографию. В связи с этим для разделения 

продуктов взаимодействия абиетиновой кисло-

ты и моноэтаноламина и изучения их свойств 

был использован метод колоночной жидкост-

ной адсорбционной хроматографии, отличаю-

щийся простотой использования и эффективно-

стью разделения.

Разделению аминов в виде свободных осно-

ваний и их производных методом жидкостной 

адсорбционной колоночной хроматографии 

посвящено большое количество работ [4-7]. 

Прежде всего, следует отметить, что амины 

являются веществами крайне адсорбционно-

способными. Адсорбционную активность их 

обуславливает наличие свободной пары элек-

тронов у атома азота (взаимодействие с ки-

слотными центрами адсорбентов) и подвижные 

атомы водорода в первичных и вторичных ами-

нах (усиленное взаимодействие с активными 

центрами адсорбентов основного характера). 

Ввиду сильного сродства к адсорбентам четкое

ester of the abietic acid experimentally received

разделение смесей аминосоедицений адсорбци-

онным методом в значительной степени за-

труднено. Для успешного анализа сложных 

смесей необходим тщательный подбор условий 

разделения -  тонкая регулировка как адсорбци-

онной силы неподвижной фазы, так и элюи-

рующей способности подвижной фазы.

Для хроматографического разделения ис-

пользовалась смесь продуктов, полученных из 

абиетиновой кислоты и моноэтаноламина при 

температуре реакции 210°С [1]. При помощи 

ЯМР 'Н спектроскопии было установлено, что 

количественное соотношение аминоэтилового 

эфира и оксиэтиламида абиетиновой кислоты 

составляло 40 : 60. Разделение смеси осуществ-

ляли с использованием методов жидкостной 

хроматографии -  тонкослойной и адсорбцион-

ной на колонке нормального давления [8].

Для подбора системы растворителей прове-

дена предварительная работа по разделению 

смеси в тонком слое силикагеля на пластинках 

«Силуфол». В качестве растворителей исполь-

зовались индивидуальные вещества и бинарные 

смеси таких растворителей, как хлороформ, 

этанол, изопропанол, изоамиловый спирт, аце-

тон, гексан и петролейный эфир, в разных со-

отношениях. Проявку пятен на хроматографи-

ческих пластинах осуществляли в парах йода.

Результаты хроматографического разделе-

ния продуктов взаимодействия абиетиновой 

кислоты с моноэтаноламином в тонком слое 

при использовании различных систем раство-

рителей приведены в табл. 1.

Из табл. 1 видно, что удовлетворительное 

разделение веществ было достигнуто в тонком 

слое силикагеля с применением системы рас-

творителей ацетон -  гексан 4 : 1 .  Значение ве-

личины Rf при использовании данной системы 

растворителей для компонентов исследуемой 

смеси составляли 0,37 и 0,86 соответственно, 

что и предопределило ее выбор в качестве 

элюата при препаративном разделении иссле-

дуемых веществ с помощью колоночной ад-

сорбционной хроматографии на силикагеле.

Разделение проводили на хроматографиче-

ской колонке размером 18x3 см, заполненной
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силикагелем марки КСК с зернением 100-40 меш 

мокрым способом. Соотношение твердой фазы и 

разделяемого вещества составляло 100 : 1. Столб 

адсорбента промывали системой растворителей, 

после чего вносили анализируемую пробу, рас-

творенную в 5 мл элюата.

Таблица 1
Результаты хроматографического 

разделения продуктов взаимодействия 

абиетиновой кислоты с моноэтаноламином

Система растворителей

Величины Rf 
компонентов 

смеси

А Б

Хлороформ -  изоамиловый спирт

10 : 1 0,55 0,68

Хлороформ 0,67 0,92

Хлороформ— изопропиловый спирт

5 : 1 0,45 0,73

Хлороформ -  изопропиловый спирт
10:1 0,66 0,91

Ацетон -  петролейный эфир 5 : 1 0,58 0,90

Гексан -  изопропиловый спирт 5 : 1 0,32 0,55
Гексан -  изопропиловый спирт 1 : 1 0,39 0,76

Ацетон -  гексан 1 : 1 0,69 0,82
Ацетон -  гексан 3 : 2 0,55 0,85
Ацетон -  гексан 4 : 1 0,37 0,86
Гексан -  этанол 1 : 1 0,61 0,80

Из отобранных из колонки порций элюата 

(3 мл) отгоняли растворитель при остаточном 

давлении 8 мм рт. ст. и определяли массу сухого 

остатка. По результатам проведения эксперимен-

та была построена хроматограмма, представлен-

ная на рис. 1.

Объем элюата, мл

Рис. 1. Хроматограмма разделения продуктов 
взаимодействия абиетиновой кислоты 

с моноэтаноламином

Порции элюата с близким хроматографиче-

ским составом были объединены в отдельные 

фракции. Количественный выход фракций и их 

характеристика приведены в табл. 2.

Таблица 2

Результаты разделения продуктов 
взаимодействия абиетиновой кислоты 

с моноэтаноламином с помощью 

жидкостной адсорбционной 

хроматографии на колонке

№
фрак-
ции

Выход
фракции

Выход 
инд. про-
дуктов

А  20 Оф ,
г/см3

M d20 
(С =5% 

в эта-
ноле)

т
1 разни

°с
Г % г %

1 0,1665 33 0,0913 18 1,173 -93,5 55-57

2 0,2792 56 0,1325 26 1,182 -92,8 57-60

3 0,0583 11 0,0334 7 1,191 -92,6 47-50

Из табл. 2 видно, что соотношение амино-
этилового эфира и оксиэтиламида абиетино-
вой кислоты составляет 36 : 55, что хорошо 
согласуется с данными, полученными методом 

ЯМР *Н. Наличие фракции 3 свидетельствует 
о присутствии в реакционной смеси соедине-
ния, образованного взаимодействием абиети-
новой кислоты и моноэтаноламина по амин-
ной и оксигруппе.

Для установления строения выделенных 

веществ фракции были подвергнуты ИК спектро-

метрическому анализу. Инфракрасные спек-

тры выделенных фракций измерялись спек-

трометром «FT-IR NEXUS» с Фурье-преобра- 

зованием в области 4000-500 см '. Анализ ИК- 
спектров фракции 1 (рис. 2) показал наличие 

интенсивной полосы поглощения при 1725 см'1, 
что соответствует валентным колебаниям С=0 

в сложноэфирной группе [9]. Данное обстоя-

тельство свидетельствует о том, что фракция 1 

является аминоэтиловым эфиром абиетиновой 

кислоты. В то же время, фракция 2 обладает 

полосой поглощения при 1633 см'1, соответст-

вующей С=0 в амидной группе, и полосой по-

глощения незначительной интенсивности при 
1722 см'1, что доказывает наличие во фракции 2 

оксиэтиламида с незначительной примесью 

аминоэтилового эфира абиетиновой кислоты.

Фракция 3 содержит равнозначные по ин-

тенсивности полосы поглощения при 1725 и 

1636 см' , что говорит о присутствии в соеди-

нении как сложноэфирной группировки, так и 

амидной. Во всех случаях отсутствовали поло-

сы поглощения валентных колебаний групп 
С=0 и СОН при 1698 и 1282 см"1, характерных 

для карбоксильной группы, что свидетельст-

вует об отсутствии абиетиновой кислоты в ис-
следуемых фракциях.
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Рис. 2. ИК спектры фракций 1-3, полученных с использованием жидкостной 
адсорбционной колоночной хроматографии

Таким образом, с использованием хромато-
графических методов проведено разделение 

продуктов взаимодействия абиетиновой кисло-
ты с моноэтаноламином. Установлено, что про-
дуктами реакции является смесь аминоэтилово-

го эфира, оксиэтиламида и амидоэтилового 
эфира абиетиновой кислоты, экспериментально 
полученное соотношение которых совпадает с 
данными ЯМР спектроскопии.
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