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ОТЧЕТ № В0051027
«ИССЛЕДОВАНИЕ РЕАКЦИОННОЙ СМЕСИ»

1. ИСПОЛЬЗУЕМОЕ АНАЛИТИЧЕСКОЕ ОБОРУДОВАНИЕ И УСЛОВИЯ ПРОВЕДЕНИЯ ИСПЫТАНИЙ

1.1. Качественный состав реакционных смесей определяли методом хроматомасс-спектрометрии с использованием газового хроматографа «Кристалл 5000» фирмы ХРОМАТЭК, оснащенного масс-селективным детектором.
1.2. Тонкослойная хроматография, пластины для тонкослойной хроматографии ПТСХ-А-УФ
1.3. Все аналитическое оборудование, используемое для количественных определений, прошло процедуру поверки. Сведения о поверке представлены во ФГИС «АРШИН».

2. ОБСУЖДЕНИЕ ПОЛУЧЕННЫХ РЕЗУЛЬТАТОВ.

2.1. На испытания представлено: 1 образец реакционной смеси (50 г), образец сравнения – коммерческий образец гидроксиэтилмочевины (производство Китай).
2.2. Образец реакционной смеси – бесцветное кристаллическое вещество.  Коммерческий образец (образец сравнения) – прозрачная бесцветная жидкость (водный раствор).
2.3. Для удаления воды из образца сравнения 1 мл жидкости упаривали при температуре 600С в сушильном шкафу до постоянной массы. Полученный сухой остаток перерастворяли в 2 мл метанола. От полученного раствора отбирали 0,1 мл, переносили в виалу и добавляли 1 мл метанола. Навеску исследуемого образца массой 10 мг растворяли в 1 мл метанола
2.4. Полученные растворы исследовали методом хроматомасс-спектрометрии.
На рисунках №№ 1, 2 Приложения № 1 к отчету представлены хроматограммы полученные с использованием газового хроматографа «Кристалл-5000» с масс-селективным детектором.
Условия хроматографирования и настройки масс-селективного детектора указаны в отчётах анализов.
2.5. Идентификацию удерживаемых веществ производили с использованием программного обеспечения NIST search с использованием электронной библиотеки масс-спектров «NIST20». Вещества считали идентифицированными при условии совпадения RMatch более 800 единиц.
2.6. Полуколичественное определение содержания компонентов проводили по методу нормировки (по сухому остатку). Результаты количественной оценки содержания компонентов в исследуемых объектах приводятся в Приложении № 2.
2.7. Исходя из того, что в представленном коммерческом образце не должно быть иных сторонних примесей, т.е. содержание гидроксиэтилмочевины должно быть более 90%, было выдвинуто предположение, что пик неидентифицированного вещества принадлежит термическому продукту изменения гидроксиэтилмочевины в инжекторе газового хроматографа. Понижение температуры, изменение концентраций дали одинаковые результаты. Для подтверждения выдвинутой гипотезы было проведено исследование методом тонкослойной хроматографии. На стартовую линию кондиционированной пластины ПТСХ-А-УФ наносили микрошприцем 5 мкл метанольного раствора исследуемого образца и 2 мкл метанольного раствора коммерческого образца гидроксиэтилмочевины (в качестве эталона сравнения). Пластину помещали в хроматографическую камеру с элюентов состава хлороформ-метанол в соотношении 5 к 1. По окончании процесса хроматографирования пластину высушивали и воздействовали парами йода для проявления хроматографических зон. При этом было обнаружено: совпадение по индексу хроматографической подвижности, форме хроматографической зоны элюируемого вещества на хроматографической пластине хроматографической зоны элюируемого вещества в исследуемом растворе с хроматографической зоной элюируемого вещества в коммерческом образце. Каких-либо иных хроматографических зон на пластине выявлено не было, что свидетельствует о содержании гидроксиэтилмочевины в исследуемом образце более 90 %. Фотоизображение пластины приведено в приложении к отчету № 1.

3. ВЫВОДЫ.

	3.1. Представленный на исследование образец реакционной смеси содержат следующие компоненты:
	Мочевина
	Гидроксиэтилмочевина
	3.2. Полуколичественное содержание компонентов в исследуемом образце реакционной смеси составляет (методом нормировки, по сухому остатку, %)
Мочевина – 2,4
Гидроксиэтилмочевина – 7,4
Не идентифицируемое вещество – 89,5
3.3. Не идентифицируемое вещество является термическим продуктом реакции гидроксиэтилмочевины в инжекторе газового хроматографа. Данное предположение было подтверждено результатом тонкослойной хроматографии.
3.4. Итого состав реакционной смеси составляет:
Мочевина – 2,4%
Гидроксиэтилмочевина – 96,9%
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