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ИЗУЧЕНИЕ РЕАКЦИИ ПОЛУЧЕНИЯ  
N-БЕНЗИЛ-N’-ГИДРОКСИ-1,2-ЭТАНДИИМИНА 

 

А. В. Рослюк, С. Г. Ильясов, М. В. Чикина 
 

Ранее проведенные исследования по взаимодействию N,N’-ди-третбутил-1,2-
этандиимин с гидроксиламином, показали, что образуется N-трет-бутил-N’-гидрокси-1,2-
этандиимин. Соответственно, целесообразно рассмотреть получение других производных 
глиоксима. N-бензил-N’-гидрокси-1,2-этандиимин был получен из глиоксима и бензиламина, 
ранее этот диимин был получен из 3,3-дихлор-N-гидропропан-1-имина. Идентификация ве-
щества проведена с помощью ИК- и ЯМР-спектроскопии. УФ- спектроскопией показано, что 
вещество имеет два максимума поглощения на 230,0 нм и 207,9 нм. В ходе исследования для 
повышения выхода N-бензил-N’-гидрокси-1,2-этандиимина были подобраны оптимальные 
условия реакции: мольное соотношение, продолжительность и температура реакции. Вы-
явлено, что реакция идет в мольном соотношении глиоксим к бензиламину 1:3. Для уста-
новления оптимальной продолжительности реакции были проведены эксперименты с про-
должительностью реакции от 1 ч до 7 ч. В ходе исследования обнаружено, что наибольший 
выход целевого продукта достигается при продолжительности реакции 5 ч, а с увеличени-
ем времени, его выход понижается. Температурный режим реакции рассматривался в пре-
делах от 15 °С до 55 °С. Установлено, что оптимальная температура реакции составляет 
45 °С. 

Ключевые слова: N-бензил-N’-гидрокси-1,2-этандиимин, реакция переиминирование, N-
трет-бутил-N’-гидрокси-1,2-этандиимин, глиоксим, N,N’-ди-третбутил-1,2-этандиимин, 
гидроксиламин, бензиламин, 3,3-дихлор-N-гидропропан-1-имин, нуклеофильное замещение.  

 
ВВЕДЕНИЕ 

 

Ранее было опубликовано взаимодей-
ствие дитретбутил-1,2-этандиимина с гидрок-
силамином, с последующим получением N-
трет-бутил-N’-гидрокси-1,2-этандиимина [1], 
схема синтеза представлена на рисунке 1. 
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Рисунок 1 – Реакция переиминирования N,N’-
ди-третбутил-1,2-этандиимина  

гидроксиламином 
 

В результате данной реакции наблюда-
ется ступенчатое замещение амина. При 
проведении реакции в мольном соотношении 
исходных реагентов (N,N’-ди-третбутил-1,2-

этандиимин : гидроксиламин) 2:1 продуктом 
реакции является N-трет-бутил-N’-гидрокси-
1,2-этандиимин. Для полного переиминиро-
вания и образования глиоксима, необходимо 
использовать мольное соотношение 4:1. 

Протекание данной реакции отличалось 
от общей закономерности реакции переими-
нирования [2, 3, 4, 5] тем, что наблюдается 
ступенчатое нуклеофильное замещение, ко-
торое дает возможность использовать раз-
личные алкил-аминные группы для построе-
ния, соответствующего глиоксима. 

Целью исследования является изучение 
возможности замещения гидрокси-группы у 
глиоксимного производного, а именно воз-
можность получения производных глиоксима 
с другими аминами, например, бензилами-
ном. Реакция взаимодействия глиоксима 
представлена на рисунке 2. 
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Рисунок 2 – Получение N-бензил-N’-гидрокси-

1,2-этандиимина, из глиоксима 
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Данный продукт был получен ранее из 
3,3-дихлор-N-гидропропан-1-имина [6], выход 
которого составил 86 %. 

 

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ 
 

Регистрацию ИК-спектров в KBr прово-
дили на Фурье-спектрометре «ФТ-801», в об-
ласти от 4000 до 500 см-1. Спектры ЯМР 1Н и 
13С и регистрировали на спектрометре 
«Bruker AM-400» в растворе ДМСО-d6. Реги-
страцию УФ-спектров проводили на УФ-
спектрометре Varian Cary 50 Scan. 

Реактивы являются коммерческими про-
дуктами: ацетонитрил, ч.д.а. – «ЭКОС-1»; 
бензиламин, 99 % – «Acros», ч.д.а; хлоро-
форм, х.ч. – «Вектон», гидроксиламин гидро-
хлорида, ч. – «Вектон», глиоксаль 40 % ч. – 
«Вектон». 

Работа выполнена при использовании 
приборной базы Бийского регионального цен-
тра коллективного пользования СО РАН 
(ИПХЭТ СО РАН, г.Бийск) 

Глиоксим. Глиоксим получали по мето-
дике, описанной в литературе [7]. Физические 
и спектральные характеристики совпадают с 
литературными данными [8, 9, 10]. 

Выход 68%, Тпл = 175-178 °С. 
ИК-спектр, см-1: 3135, 3052, 2871, 2726, 

2581, 1987, 1420, 1274, 994, 954, 793, 758, 
675.  

Спектр ЯМР 1Н (δ, м.д.): 11.39 (2Н, s), 
8.19 (2Н, s). 

13С (δ, м.д.): 145 с (СH). 
N-бензил-N’-гидрокси-1,2-этандиимин из 

глиоксима. В 50 мл ацетонитрила и 13 г (0,12 
моль) бензиламина добавили 3,57 г (0,04 
моль) глиоксима, добавили 0,5 мл муравьи-
ной кислоты, и в самом конце для полного 
растворения глиоксима также добавили 5 мл 
дистиллированной воды. Далее повысили 
температуру до 45 °С и выдержали 5 ч при 
постоянном перемешивании. После чего ото-
гнали растворитель на роторном испарителе. 
Полученный осадок промыли хлористым ме-
тиленом, высушили на воздухе до постоянно-
го веса. Выход составил 4,8 г (71 %), 
Тпл = 108-110 °С. 

ИК-спектр, см-1: 3028, 2807, 2735, 2634, 
2150, 1537, 1490, 1457, 1385, 1338, 1270, 
1217, 1145, 1069, 966, 908, 873, 774, 750, 694, 
659, 576.  

Спектр ЯМР 1Н (δ, м.д.): 8.42 с. (СH), 
7.72 с. (СH), 7.44-7.32 м. (CH аром), 3.93 с 
(CH2). 

N-бензил-N’-гидрокси-1,2-этандиимин из 
N-трет-бутил-N’-гидрокси-1,2-этандиимина. 
В 50 мл ацетонитрила растворили 0,75 г 
(0,005 моль) N-трет-бутил-N’-гидрокси-1,2-

этандиимина, затем добавили 0,6 г 
(0,005 моль) бензиламина, смешали с 0,25 мл 
муравьиной кислоты, и в самом конце для 
полного растворения глиоксима было добав-
лено 3,2 мл дистиллированной воды. Далее 
выдержали при комнатной температуре при 
постоянном перемешивании в течение 3 ч. 
После чего отогнали растворитель на ротор-
ном испарителе, полученный осадок промыли 
хлористым метиленом, высушили на воздухе 
до постоянного веса. Выход составил 0,925 г 

(96 %), Тпл = 107-110°С. 
ИК-спектр, см-1: 3043, 2809, 2735, 2634, 

2153, 1572, 1489, 1458, 1385, 1338, 1270, 
1217, 1145, 1070, 968, 908, 873, 775, 750, 694, 
659, 579.  

 

ОБСУЖДЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ 
 

Было проведено исследование по взаи-
модействию бензиламина с глиоксимом. 

Для повышения выхода N-бензил-N’-
гидрокси-1,2-этандиимин были исследованы 
следующие параметры реакции: 

― мольное соотношение; 
― продолжительность реакции; 
― температура реакции. 
При исследовании влияния мольного со-

отношения на выход продукта выявлено, что 
наилучшее соотношение глиоксима к бензи-
ламину составляет 1:3 (рисунок 3), при уве-
личении содержания бензиламина происхо-
дит уменьшение выхода N-бензил-N’-
гидрокси-1,2-этандиимина, с образованием 
побочного продукта, обозначенного на рисун-
ке 3 как «продукт 2», по анализу ИК- и ЯМР-
спектроскопии можно предположить что это, 
N,N’-ди-бензил-1,2-этандиимин. В таблице 1 
представлены основные характеристики про-
дукта 2.  

 

Таблица 1 – Основные физико-хими-
ческие показатели продукта 2 

ИК-спектр 
Спектр ЯМР 

1Н 
Тпл, 
ºC 

3059, 3029, 2873, 
2712, 1580, 1546, 
1475, 1452, 1395, 
1298, 962, 820, 

735, 694 

7.73 с. (СH), 
7.34-7.30 м. 
(CH аром), 

4.45 с (CH2). 

55 

 

Продукт 2 имеет низкую температуру 
плавления, характерную для дииминов. 
Наличие двух однотипных бензольных колец 
подтверждается при интегрировании в ЯМР-
спектроскопии. 

На рисунке 3 представлен график выхо-
да полученных продуктов в зависимости от 
мольного соотношения. 
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Рисунок 3 – Зависимость выхода продукта 

от мольного соотношения глиоксима  
к бензиламину 

 

Реакцию вели в водном ацетонитриле, 
при температуре 45 °С и выдержке 3 ч. 

Далее нами проведена зависимость вы-
хода от температуры реакции (рисунок 4). 

 

 
 

Рисунок 4 – Зависимость выхода продукта от 
температурных условий 

 
Из графика видно, что наилучший выход 

наблюдается при температуре 45 °С, после 
идет плавное снижение выхода, связанное с 
разложение продукта. Реакцию вели в вод-
ном ацетонитриле при мольном соотношении 
1:3 и выдержке 3 ч. 

На рисунке 5 представлена зависимость 
выхода продукта от времени выдержки.  

 
 
Рисунок 5 – Зависимость выхода продукта 

от времени 
 

Реакцию вели в водном ацетонитриле, 
при температуре 45 °С и при мольном соот-
ношении 1:3. На графике мы наблюдаем по-
вышение выхода при времени выдержки до 
5 ч (71 %), далее идет постепенное пониже-
ние выхода, связанное с разложением про-
дукта в реакционных условиях. 

ЯМР-спектр полученного соединения со-
ответствует ранее известному N-бензил-N’-
гидрокси-1,2-этандиимину, в таблице 2 пред-
ставлено сравнение этих соединений. 

 

Таблица 2 – Данные ЯМР-спектроскопии 
N-бензил-N’-гидрокси-1,2-этандиимина 

  

Экспериментально 
полученные данные 

Литературные дан-
ные [6] 

8.42 д., 
7.72 д., 

7.44-7.32 м., 
3.93 с. 

8,23 д, 
7,84 д, 
7,39 м, 
4,73 с. 

 

ИК-спектр N-бензил-N’-гидрокси-1,2-
этандиимина, представленный на рисунке 6. 

 
Рисунок 6 – ИК-спектр N-бензил-N’-гидрокси-1,2-этандиимина 
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Пик на 1631 см-1 можно отнести к спек-

трам поглощения C=N. Полосы 1578, 
1457 см -1 характерны для колебаний бен-
зольного кольца. 

УФ-спектроскопией показано, что веще-
ство имеет два максимума поглощения на 
230,0 нм и 207,9 нм, которые могут быть ха-
рактерны для бензольного кольца. 

В последующем нами также получен N-
бензил-N’-гидрокси-1,2-этандиимин из N-трет-
бутил-N’-гидрокси-1,2-этандиимина (рису-
нок 7). 
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Рисунок 7 – Получение N-бензил-N’-гидрокси-

1,2-этандиимина, из N-трет-бутил-N’-
гидрокси-1,2-этандиимина 

 
Реакцию вели в водном ацетонитриле, 

при комнатной температуре и 3 ч выдержки, 
выход основного продукта при этом составил 
96 %. 

ЗАКЛЮЧЕНИЕ 
 
Впервые был получен N-бензил-N’-

гидрокси-1,2-этандиимин переиминировани-
ем глиоксима и N-трет-бутил-N’-гидрокси-1,2-
этандиимина. Структура данного соединения 
подтверждена ЯМР- и ИК-спектроскопией. 
Проведена оптимизация методики получения 
N-трет-бутил-N’-гидрокси-1,2-этандиимина из 
глиоксима, с выявлением наилучших условий 
для реакции. В результате выявлено, что 
наилучшие показатели наблюдаются при 
мольном соотношении 1:3, температуре 45 °С 
и времени выдержки 5 ч. 
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