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Рис. 1. Зависимости отношения объёмов кислоты и раствора для возникновения кристаллизации от 

концентрации кислоты, для различных концентраций раствора оксихлорида циркония 1700, 1300, 1000, 800 

 

Выводы: 

1) оптимальная концентрация кислоты, используемая для высаливания оксихлорида 

циркония находится в интервале от 25 до 36 %; 

2) пересыщенный раствор оксихлорида циркония должен содержать 1000–1500 г/л 

ZrOCl28H2О; 

3) температура ведения процесса составляе 20–25 °С. 
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Актуальность работы обусловлена практической ценностью этилового эфира глиоксалевой кислоты как 

компонента тонкого органического синтеза, который применяется в фармакологии, косметике, гидроочистке 

нефтепродуктов, в производстве пестицидов, синтезе аминокислот. В Российской Федерации промышленное 

производство глиоксалевой кислоты и ее эфиров отсутствует.  

Цель работы: синтез этилглиоксалата с использованием глиоксалевой кислоты и её солей, определение 

массовой доли полученного эфира, оценка выхода, идентификация эфира и его очистка. 

Методы исследования: ИК-спектроскопия, потенциометрическое кислотно-основное титрование, гравиметрия и 

др. 

Результаты: cинтезирован этилглиоксалат различными способами с выходами от 15 до 90%; интерпретированы 

ИК-спектры эфира, полученного из кальциевой соли глиоксалевой кислоты. Проведена оптимизация подходов 

к синтезу, выделению и очистке продуктов. 

Ключевые слова: этиловый эфир глиоксалевой кислоты, глиоксалевая кислота, кальциевая соль глиоксалевой 

кислоты, этерификация. 
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Relevance of the work is due to the practical value of ethyl ester of glyoxylic acid as a component of fine organic 

synthesis which is used in pharmacology, cosmetics, petroleum hydrorefining, in pesticides and amino acids production. 

There is no industrial production of glyoxylic acid and its derivatives in Russian Federation. 

The aim of the investigation is as follows: synthesis of ethyl glyoxylate from glyoxylic acid and from its salts, 

determination of the mass fraction of synthesized ethyl esters and their yield; identification and purification of the target 

product.  

The methods used: infrared spectroscopy, potentiometric acid-base titration, gravimetry, etc. 

The results: Ethyl glyoxylate was synthesized by different methods with yields from 15 to 90 %, IR-spectra of the ethyl 

ester obtained from calcium glyoxylate were interpreted. The optimization approaches to the synthesis, isolation and 

purification of the products have been carried out.  

Key words: Ethyl glyoxylate, glyoxylic acid, calcium glyoxylate, esterification. 

 

Этилглиоксалат (ЭГ) – желтоватая жидкость с приятным запахом, которая на воздухе 

становится бесцветной и вязкой [1]. ЭГ в последние годы широко применяется в 

фармакологии, косметической индустрии, гидроочистке нефтепродуктов, производстве 

пестицидов, синтезе аминокислот. Однако, несмотря на кажущуюся простоту химической 

формулы, проведение с высокими выходами синтезов эфира и выделение чистых целевых 

продуктов сталкивается с серьёзными методическими трудностями.  

Целью работы является проведение синтеза ЭГ с использованием глиоксалевой 

кислоты (ГК) и её солей, получение которых в последнее время успешно проводится [2] в  

ЛКИ ТГУ, оптимизация выходов и идентификации эфира, его выделения и очистки. 

Результаты и их обсуждение:  
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1. Синтез ЭГ прямой этерификацией. В качестве исходных реагентов использовали 

50 % водный раствор ГК, этиловый спирт (ректификат, 96 %) и концентрированную серную 

кислоту  в качестве катализатора.  

 

 
 

Рис. 1. Схема реакции этерификации ГК этиловым спиртом 

 

1.1 Реакцию проводили при 30 °С, непрерывно перемешивая, в течение 18 ч. ЭГ  

экстрагировали толуолом из реакционной смеси в присутствии хлорида натрия для 

разрушения эмульсии. Массовую долю эфира в толуольном экстракте определяли 

взвешиванием продукта после полного удаления толуола. Выход продукта – 15 %. 

1.2 Время реакции 2 ч. при температуре кипения смеси и непрерывном перемешивании. ЭГ 

экстрагировали толуолом при комнатной температуре. Массовую долю эфира в толуольном 

экстракте определяли взвешиванием продукта после полного удаления толуола. Выход 

продукта составил 15 %. 

2. Синтез ЭГ из кальциевой соли ГК [3]. В качестве исходных реагентов использовали сухую 

кальциевую соль ГК, этиловый спирт (ректификат, 96 %) и эквимольное количество 

концентрированной H2SO4. Реакцию проводили при 30°С и трёхкратном избытке этанола 

при перемешивании в течение 1 ч. Сульфат кальция отделяли фильтрованием, промывали 

его на фильтре холодным этанолом и объединяли с фильтратом. Массовую долю эфира 

определяли взвешиванием продукта после испарения спирта. Выход продукта – 90 %. 

 

 
Рис. 2. Схема реакции кальциевой соли ГК с этиловым спиртом 

 

 
 

Рис. 3. ИК-спектр ЭГ, полученного из кальциевой соли ГК 
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3. Идентификация ЭГ. Был зарегистрирован и расшифрован [4] ИК-спектр эфира, 

полученного из кальциевой соли (рис. 3). 

Выводы: 

1) этерификация глиоксалевой кислоты этанолом в классических условиях при 

умеренных и высоких температурах приводит к малым выходам эфира; 

2) синтез ЭГ из кальциевой соли ГК протекает за 1 час с высоким выходом, что 

позволит разработать условия получения охраноспособного продукта; 

3) дополнительные условия будут включать очистку ЭГ перегонкой под вакуумом в 

присутствии специальных добавок с периодической регистрацией ЯМР- и ИК-спектров, а так 

же сопровождаться анализом методом ВЭЖХ. 
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Интерес к комплексным соединениям на основе оксидов редкоземельных элементов (РЗЭ) и смешанных 

оксидов РЗЭ и других металлов обусловлен их специфическими свойствами, а также тем, что они являются 

перспективными предшественниками для получения различных материалов на основе оксидов РЗЭ: 

адгезионно-защитных покрытий, оптических процессоров, сверхпроводников, магнетиков, 

светотрансформирующих полимеров, катализаторов, люминофоров, рентгенозащитных и других 

композиционных материалов различного функционального назначения, в том числе наноструктурированных. 
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