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êîíöåíòðèðîâàííîé óêñóñíîé êèñëîòå ïîäâåðãàþò
íèòðîâàíèþ ñìåñüþ 1:1 êîíöåíòðèðîâàííûõ
àçîòíîé è ñåðíîé êèñëîò â òå÷åíèå 10 ìèí ïðè
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20-22% âîäíûì ðàñòâîðîì ãèäðîêñèäà íàòðè .

Îáðàçóåòñ  ñîëü àöè-ôîðìû æåëòîãî öâåòà,
ðàñòâîð ïîäêèñë þò 0,7-1,0 ìë 1,0Ì
õëîðîâîäîðîäíîé êèñëîòîé è ïðèëèâàþò 0,3-0,4 ìë
0,6Ì âîäíîãî ðàñòâîðà õëîðíîãî æåëåçà (III).
Îáðàçóåòñ  ðàñòâîð  ðêî-êðàñíîãî öâåòà, êîòîðûé
ôîòîìåòðèðóåòñ  ïðè 315 íì îòíîñèòåëüíî âîäû â
1 ñì êþâåòå. Òåõíè÷åñêèì ðåçóëüòàòîì  âë åòñ 
ïîâûøåíèå ÷óâñòâèòåëüíîñòè îïðåäåëåíè . 2 òàáë.
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(54) METHOD FOR QUANTITATIVE DETECTION OF MALEINIMIDE

(57) Abstract: 
FIELD: analytical chemistry.
SUBSTANCE: in accordance to method, solution

of maleinimide sample in concentrated acetic acid
is subjected to nitration by mixture 1:1 of
concentrated nitric acid and sulfuric acid during
10 minutes at room temperature, after that it is
processed with 20-22% water solution of sodium
hydroxide. Yellow-colored aciform salt is formed,

solution is acidified with 0,7-1,0 ml 1,0 M of
hydrochloric acid and 0,3-0,4 ml 0,6 M of water
solution of chlorine iron (III) is added.
Brightly red-colored solution is formed, which
photo-metered at 315 nm relatively to water in 1
centimeter bath.

EFFECT: increased detection sensitivity.
2 tbl
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Èçîáðåòåíèå îòíîñèòñ  ê àíàëèòè÷åñêîé õèìèè, à èìåííî ê ñïîñîáàì êîëè÷åñòâåííîãî
îïðåäåëåíè  ìàëåèíèìèäà. Îáëàñòü ïðèìåíåíè  - àíàëèç ìàëåèíèìèäîâ.

Èçâåñòåí ñïîñîá êîëè÷åñòâåííîãî îïðåäåëåíè  èìèäîâ ïóòåì ãèäðîëèçà àíàëèçèðóåìîé
ïðîáû âåùåñòâà ñ ïîñëåäóþùèì òèòðîâàíèåì ðàñòâîðîì íèòðèòà íàòðè  [Ñèããèà Ñ., Õàííà
Äæ.Ã. Êîëè÷åñòâåííûé îðãàíè÷åñêèé àíàëèç ïî ôóíêöèîíàëüíûì ãðóïïàì. Ì.: Õèìè , 1983.
Ñ.180]. Íåäîñòàòêîì äàííîãî ñïîñîáà  âë åòñ  íåäîñòàòî÷íûé ïðåäåë îïðåäåëåíè  è
íèçêà  ñåëåêòèâíîñòü, îáóñëîâëåííà  èñïîëüçóåìîé ðåàêöèåé äèàçîòèðîâàíè .

Èç èçâåñòíûõ ñïîñîáîâ íàèáîëåå áëèçêèì ïî òåõíîëîãè÷åñêîé ñóùíîñòè ê çà âëåííîìó
ñïîñîáó (ïðîòîòèïîì)  âë åòñ  ñïîñîá êîëè÷åñòâåííîãî îïðåäåëåíè 
ãåêñàìåòèëåíäèìàëåèíèìèäà (ÃÌÄÌÈ), çàêëþ÷àþùèéñ  â òîì, ÷òî ïðîáó ÃÌÄÌÈ,
ðàñòâîðåííóþ â êîíöåíòðèðîâàííîé àçîòíîé êèñëîòå, ïîñëåäîâàòåëüíî îáðàáàòûâàþò
ðåàãåíòàìè (ðàñòâîðàìè I è II), ïîñëå ÷åãî ïîëó÷åííûé ðàñòâîð ôîòîìåòðèðóþò ïðè 400
íì. Ðàñòâîð I ïðåäñòàâë åò ñîáîé íèòðóþùóþ ñìåñü ðàâíûõ îáúåìîâ êîíöåíòðèðîâàííûõ
àçîòíîé è óêñóñíîé êèñëîò è îáðàáîòêó âåäóò ïðè êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå â òå÷åíèå 30
ìèí. Çàòåì âåäóò îáðàáîòêó ðàñòâîðîì II, ïðåäñòàâë þùèì 18-22% âîäíûé ðàñòâîð
ãèäðîêñèäà íàòðè  [Èñàåâ Ð.Í., Ãîí÷àðîâà Ñ.Â. Ñïîñîá êîëè÷åñòâåííîãî îïðåäåëåíè 
ãåêñàìåòèëåíäèìàëåèíèìèäà. Ïàòåíò ÐÔ ¹2215283, 27.10.2003, Áþë. ¹30]. Ñïîñîá èìååò
íåäîñòàòî÷íóþ ÷óâñòâèòåëüíîñòü îïðåäåëåíèé.

Ñóùíîñòü èçîáðåòåíè  çàêëþ÷àåòñ  â òîì, ÷òî äë  ïîâûøåíè  ÷óâñòâèòåëüíîñòè
îïðåäåëåíèé ïðîáó ìàëåèíèìèäà ðàñòâîð þò â êîíöåíòðèðîâàííîé óêñóñíîé êèñëîòå,
çàòåì ïîñëåäîâàòåëüíî îáðàáàòûâàþò ðåàãåíòàìè (ðàñòâîðàìè I, II è III), ïîñëå ÷åãî
ðàñòâîð ôîòîìåòðèðóþò ïðè 315 íì. Ðàñòâîð I ïðåäñòàâë åò ñîáîé ñìåñü ðàâíûõ îáúåìîâ
êîíöåíòðèðîâàííûõ àçîòíîé è ñåðíîé êèñëîò, è îáðàáîòêó âåäóò ïðè 20-25°Ñ â òå÷åíèå 10
ìèí. Äàëåå âåäóò îáðàáîòêó ðàñòâîðîì II, ïðåäñòàâë þùèì 20-22% âîäíûé ðàñòâîð
ãèäðîêñèäà íàòðè  ïðè 20-25°Ñ. Çàòåì àëèêâîòíóþ ÷àñòü ðàñòâîðà 1 ìë ïîäêèñë þò 0,7-1,0
ìë 1Ì õëîðîâîäîðîäíîé êèñëîòîé è ïðèëèâàþò 0,3-0,4 ìë 0,6Ì âîäíîãî ðàñòâîðà õëîðíîãî
æåëåçà (III), ðàçáàâë þò äî 20 ìë â ãðàäóèðîâàííîé ïðîáèðêå è ôîòîìåòðèðóþò ïðè 315
íì â 1 ñì êþâåòå îòíîñèòåëüíî âîäû.

Èçîáðåòåíèå èëëþñòðèðóåòñ  íà ñëåäóþùèõ ïðèìåðàõ.
Ïðèìåð 1. Ïîñòðîåíèå ãðàäóèðîâî÷íîé çàâèñèìîñòè. Òî÷íóþ íàâåñêó 0,094 ã

ìàëåèíèìèäà ïîìåùàþò â ìåðíóþ êîëáó âìåñòèìîñòüþ 100,0 ìë è ðàñòâîð þò â
êîíöåíòðèðîâàííîé óêñóñíîé êèñëîòå. Ïîëó÷åííûé ñòàíäàðòíûé ðàñòâîð èìååò
êîíöåíòðàöèþ 0,94 ìã/ìë. Èç ïîëó÷åííîãî ðàñòâîðà áåðóò ðàçëè÷íûå àëèêâîòû (îò 0,1 äî
5,0 ìë), ïîìåùàþò â ãðàäóèðîâàííûå ïðîáèðêè åìêîñòüþ 25,0 ìë, ïðèëèâàþò 2,0 ìë
íèòðóþùåé ñìåñè (ñìåñü ðàâíûõ îáúåìîâ êîíöåíòðèðîâàííûõ àçîòíîé è ñåðíîé êèñëîò) è
âûäåðæèâàþò 10 ìèí. Çàòåì íåéòðàëèçóþò ïîëó÷åííûé ðàñòâîð 20-22% ðàñòâîðîì
ãèäðîêñèäà íàòðè  äî îáúåìà 20 ìë. Èç ïîëó÷åííîãî ðàñòâîðà àëèêâîòíóþ ÷àñòü 1,0 ìë
ïîìåùàþò â äðóãóþ ïðîáèðêó, ïîäêèñë þò 0,7-1,0 ìë 1Ì õëîðîâîäîðîäíîé êèñëîòû,
ïðèëèâàþò 0,3-0,4 ìë 0,6Ì âîäíîãî ðàñòâîðà õëîðíîãî æåëåçà (III), ïðè ýòîì ðàñòâîð
ïðèîáðåòàåò êðàñíûé öâåò. Ïîëó÷åííûé ðàñòâîð ðàçáàâë þò äî 20 ìë âîäîé è
ôîòîìåòðèðóþò íà ôîòîýëåêòðîêîëîðèìåòðå ïðè 315 íì. Ðåçóëüòàòû ïðèâåäåíû â òàáëèöå
1.

Ïðèìåð 2. Îïðåäåëåíèå ìàëåèíèìèäà â êîíòðîëüíîé ïðîáå. Íàâåñêó ïðîáû ïîð äêà
25,00 ìã ðàñòâîð þò â ìåðíîé êîëáå âìåñòèìîñòüþ 25,0 ìë â êîíöåíòðèðîâàííîé óêñóñíîé
êèñëîòå. Èç ïîëó÷åííîãî ðàñòâîðà îòáèðàþò òðè ñåðèè ïî 5 àëèêâîò â êàæäîé â
ãðàäóèðîâàííûå ïðîáèðêè. Çàòåì â êàæäóþ ïðîáèðêó ïðèëèâàþò 2,0 ìë íèòðóþùåé ñìåñè è
ïîñëå îïåðàöèé, àíàëîãè÷íûõ ïîñòðîåíèþ ãðàäóèðîâî÷íîãî ãðàôèêà (ïðèìåð 1),
ôîòîìåòðèðóþò ïîëó÷åííûå ðàñòâîðû ïðè 315 íì. Ïî èçìåðåííîé îïòè÷åñêîé ïëîòíîñòè,
ïîëüçó ñü óðàâíåíèåì ãðàäóèðîâî÷íîãî ãðàôèêà (ó=0,162+0,02õ) è ó÷èòûâà  ðàçáàâëåíèå,
íàõîä ò ñîäåðæàíèå ìàëåèíèìèäà â ïðîáå. Ðåçóëüòàòû àíàëèçà êîíòðîëüíûõ ïðîá
ìàëåèíèìèäà ïðèâåäåíû â òàáëèöå 2.

Òåõíè÷åñêèì ðåçóëüòàòîì  âë åòñ  ïîâûøåíèå ÷óâñòâèòåëüíîñòè îïðåäåëåíè .
×óâñòâèòåëüíîñòü îïðåäåëåíèé ìàëåèíèìèäà 0,24 ìêã/ìë. Îïðåäåëåíèþ íå ìåøàþò
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âåùåñòâà, íå ñïîñîáíûå îáðàçîâûâàòü ñîëè àöè-ôîðìû è íå ïîãëîùàþùèå ñâåò ïðè 315
íì.

×óâñòâèòåëüíîñòü îïðåäåëåíè  ïîâûøàåòñ  ïî ñðàâíåíèþ ñ ïðîòîòèïîì áîëåå ÷åì â
äâàäöàòü ðàç (0,24 - ìêã/ìë ïðîòèâ 5,0 ìêã/ìë äë  ãåêñàìåòèëåíäèìàëåèíèìèäà).

Таблица 1

Зависимость оптической плотности от концентрации малеинимида

Концентраци , мкг/мл Оптическа  плотность

0,24 0,170

0,47 0,174

0,71 0,179

0,94 0,185

1,18 0,187

1,41 0,193

1,64 0,197

1,88 0,201

2,12 0,205

2,35 0,209

3,53 0,230

4,70 0,258

5,87 0,284

7,05 0,308

8,20 0,333

9,40 0,361

10,58 0,381

11,75 0,414

Таблица 2

Анализ контрольных проб малеинимида (n=5, Р=0,95)

Введено, мкг/мл Найдено, мкг/мл Sr

2,35 2,18±0,17 0,026

7,05 6,94±0,12 0,021

10,58 10,36±0,18 0,018

Ôîðìóëà èçîáðåòåíè 
Ñïîñîá êîëè÷åñòâåííîãî îïðåäåëåíè  ìàëåèíèìèäà ïóòåì îáðàáîòêè ðàñòâîðà ïðîáû â

êîíöåíòðèðîâàííûõ êèñëîòàõ è âîäíîì ðàñòâîðå ãèäðîêñèäà íàòðè  ñ ïîñëåäóþùèì
èçìåðåíèåì îïòè÷åñêîé ïëîòíîñòè, îòëè÷àþùèéñ  òåì, ÷òî ïðîáó ðàñòâîð þò â
êîíöåíòðèðîâàííîé óêñóñíîé êèñëîòå, çàòåì ïîñëåäîâàòåëüíî îáðàáàòûâàþò ñìåñüþ
ðàâíûõ îáúåìîâ êîíöåíòðèðîâàííûõ àçîòíîé è ñåðíîé êèñëîò (ðàñòâîð I) ïðè òåìïåðàòóðå
20-25°Ñ â òå÷åíèå 10 ìèí, íåéòðàëèçóþò 20-22% âîäíûì ðàñòâîðîì ãèäðîêñèäà íàòðè 
(ðàñòâîðîì II), ïîäêèñë þò 0,7-1,0 ìë 1 Ì õëîðîâîäîðîäíîé êèñëîòîé è ïðèëèâàþò 0,3-
0,4 ìë 0,6 Ì âîäíîãî ðàñòâîðà õëîðíîãî æåëåçà (ðàñòâîð III) è ôîòîìåòðèðóþò ïðè 315 íì.
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