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Статья посвящена разработке технологии получения бромида триэтил-

додециламмония, который может использоваться в качестве интенсифи-

катора крашения при колорировании текстильных материалов на основе 

целлюлозы. Изучено влияние температуры, химической природы субстрата 

и применение катализатора на получение четвертичной аммониевой соли 

реакцией алкилирования третичного амина и его гидрохлорида. Идентифи-

кация продуктов реакции проведена методами УФ и ИК спектроскопии. 

Проведенные исследования позволили определить оптимальную темпера-

туру (165°C) синтеза и сократить время реакции до 20 мин. Установлено, 

что субстратом может являться и триэтиламин, и его гидрохлорид. 

Также проиллюстрирован интенсифицирующий эффект четвертичной ам-

мониевой соли при крашении различных целлюлозных волокон активными 

красителями.  

 

The paper investigates  the synthesis of triethyldodecyl ammonium bromide. This 

ammonium salt can be used in the coloring of textile cellulose-based materials as a 

dyeing intensifier. Triethyldodecyl ammonium bromide was synthesized from alkyl-

ation reaction between triethylamine/hydrochloride triethylamine and dodecyl bro-

mide, its structure was characterized by spectrometry analyses (FTIR, UV). The ef-

fect of temperature, substrate structure, and the use of a catalyst on the reaction 

were studied. The optimal synthesis temperature and the reaction time were deter-

mined. Cellulose fibers dyed with active dyes possessed excellent color parameters 

(lightness, color axes, color intensity). 

 

Ключевые слова: бромид триэтилдодециламмония, алкилирование, ин-

тенсификатор, крашение, текстильные материалы, поверхностно-актив-

ные вещества. 

 

Keywords: triethyldodecylammonium bromide, alkylation, intensifier, dye-

ing, textile materials, surfactants. 

 

 
* Работа выполнена на кафедре химических технологий имени проф. А.А. Хархарова Санкт-Петербургского гос-

ударственного университета промышленных технологий и дизайна в рамках программы "Приоритет-2030". 



№ 6 (402) ТЕХНОЛОГИЯ ТЕКСТИЛЬНОЙ ПРОМЫШЛЕННОСТИ 2022 118 

Как известно, четвертичные аммоние-

вые соли (ЧАС) – это соединения, содержа-

щие положительно заряженный атом азота, 

ковалентно связанный с четырьмя органи-

ческими радикалами. В отличие от самого 

иона аммония (NH4
+) и катионов первич-

ного, вторичного или третичного аммония, 

четвертичные катионы аммония постоянно 

заряжены независимо от рН среды (рас-

твора). Если хотя бы один из радикалов чет-

вертичного катиона аммония содержит бо-

лее 10 атомов углерода, а анионом является 

ион галогена (Cl-, Br-, I- ), то такие ЧАС от-

носятся к поверхностно-активным веще-

ствам катионного типа (КПАВ), которые 

широко применяются в текстильной про-

мышленности как смачиватели, пенообра-

зователи, солюбилизаторы, эмульгаторы, 

выравниватели окраски [1], [2].  

В ранее проведенных исследованиях 

установлено, что галогениды тетрааkки-

ламмония обладают интенсифицирующим 

действием в процессах колорирования тек-

стильных материалов из натуральных и 

синтетических волокон. Например, исполь-

зование хлорида триэтилбензиламмония 

при колорировании полиэфирных материа-

лов позволяет проводить процессы при 

температуре, не превышающей 100°С, с по-

лучением интенсивных и устойчивых окра-

сок, что предопределяет возможность эко-

номии тепловой и электрической энергии 

[3]. Технология крашения полипропилено-

вого волокна из водных растворов бромида 

диметилдодецилбензиламмония и дисперс-

ного красителя лишена тех сложностей, ко-

торые сопровождают их окрашивание в 

массе, значительно расширяет цветовую 

гамму полученных окрасок, позволяет со-

хранять ценные свойства волокнообразую-

щего полимера [4]. Практический интерес 

представляет совмещенная технология кра-

шения и биостойкой отделки целлюлозных 

волокнистых материалов, когда специфи-

ческие свойства бромида диметилдоде-

цилбензиламмония проявляются в прида-

нии текстилю устойчивости к микроорга-

низмам [5]. Известно, что многие ЧАС об-

ладают антисептическими свойствами 

[6...8]. 

Следует отметить, что интенсифика-

торы крашения на основе ЧАС в отличие от 

традиционных интенсификаторов характе-

ризуются низкой токсичностью [9], что 

позволяет разрабатывать безопасные для 

человека и окружающей среды технологии 

крашения текстильных материалов различ-

ного волокнистого состава. 

Однако на сегодняшний день суще-

ствует проблема, связанная с тем, что ас-

сортимент галогенидов тетраалкиламмония 

российского производства сильно ограни-

чен. Согласно каталогам российских произ-

водителей химических веществ доступны 

две ЧАС из ряда исследованных в качестве 

интенсификаторов крашения: хлорид три-

этилбензиламмония, который применяется 

в очистке сточных вод [10], и бромид три-

метилцетиламмония, используемый в изго-

товлении моющих средств [11]. Поэтому 

актуальной задачей является разработка 

технологии получения галогенидов тетра-

алкиламмония, являющимися текстильно-

вспомогательными веществами. 

Анализ литературы в области методов 

синтеза ЧАС [12] позволил выделить два 

способа: одностадийный метод получения 

реакцией первичных аминов с метилхлори-

дом в присутствии щелочи и двухстадий-

ный процесс, основной стадией которого 

является реакция метилирования алкила-

мина формальдегидом в среде органиче-

ского растворителя [13]. 

Для устранения недостатков выбранных 

способов, а именно применения формаль-

дегида и получения хлорида натрия в каче-

стве побочного продукта, целесообразным 

способом получения галогенида триэтил-

алкиламмония является алкилирование 

триэтиламина или его соли алкилгалогени-

дом. 

Цель настоящей работы – изучение про-

цесса синтеза галогенида триэтилалкилам-

мония в зависимости от химической при-

роды субстрата, температуры основной ре-

акции и присутствия катализатора, а также 

оценка интенсифицирующего действия по-

лученного вещества в процессах крашения 

целлюлозных волокон активными красите-

лями.  
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Экспериментальная часть 

Синтез бромида триэтилдодецидаммо-

ния.  

В основе способа получения бромида 

триэтилдодециламмония лежит реакция ал-

килирования: 

 
Эксперимент 1 заключается в том, что в 

качестве субстрата использовали не третич-

ный амин, а его гидрохлорид. В круглодон-

ную колбу, снабженную обратным холо-

дильником и мешалкой, загружали 19,85 мл 

бромистого додецила и 11 г гидрохлорида 

триэтиламина при температуре 0 °C. Тем-

пературу поднимали до определенной тем-

пературы, продолжительность синтеза со-

ставила 60 мин. После окончания реакции 

реакционную смесь охлаждали до 0 °C, по-

лученный осадок фильтровали и сушили 

над хлористым кальцием. С целью установ-

ления оптимальной температуры синтеза 

эксперимент проводили при 125, 145 и 

165°C. 

Эксперимент 2 отличается от экспери-

мента 1 тем, что в качестве субстрата ис-

пользовали третичный амин. В круглодон-

ную колбу, снабженную обратным холо-

дильником и мешалкой, загружали 28,65 мл 

бромистого додецила и 16 мл полученного 

триэтиламина при температуре 0 °С. Тем-

пературу поднимали до 165°С, продолжи-

тельность синтеза – 60 мин. После оконча-

ния реакции смесь продуктов охлаждали до 

0°С. 

Эксперимент 3 отличается от экспери-

мента 1 тем, что в реакционную смесь до-

бавляли катализатор. В реакционную колбу 

вместе с бромистым додецилом и гидро-

хлоридом триэтиламина загрузили 0,05 г 

хлорида алюминия. Температура синтеза – 

165 °С. 

Идентификация продуктов синтеза 

Идентификацию полученных продуктов 

проводили спектральными методами ана-

лиза. УФ-спектры поглощения растворов 

полученных веществ в области 190...220 нм 

регистрировали на спектрофотометре 

Shimadzu UV 2700 (растворитель – дистил-

лированная вода, кварцевые кюветы – 10 

мм). Измерения проводили при 25 ºС с тер-

моэлектрическим контролем температуры 

(±0,1 ºС). Для получения ИК-спектров ис-

пользовали спектрометр с преобразова-

нием Фурье FTIR-8400S (Shimadzu). Иссле-

дуемые образцы высушивали над хлори-

стым кальцием, растирали, смешивали с 

микрокристаллическим бромидом калия в 

пропорции ~1:30 и прессовали в виде таб-

летки. 

Определение колористических показа-

телей окраски 

Цветовые характеристики: коэффици-

ент отражения и координаты цвета в си-

стеме CIELab определяли на спектрофото-

колориметре ColorI5 фирмы GretagMacbeth 

при стандартном источнике освещения. По 

коэффициенту отражения окрашенного об-

разца при максимуме спектральной кривой 

оценивали интенсивность окраски как 

функцию ГКМ.  

Результаты и их обсуждение 

Первичную оценку продуктов реакции 

проводили визуально. Продукт, получен-

ный при 125°С, представляет собой белые 

кристаллы, при 145°С – светло-желтые, при 

165°С – коричневые. Все полученные веще-

ства хорошо растворяются в воде, что отве-

чает заданным требованиям. Очистку полу-

ченных продуктов реакции проводили ме-

тодом перекристаллизации из диэтилового 

эфира. 

Для идентификации продуктов реакции 

использовали методы ИК- и УФ-спектро-

скопии, которые являются одними из са-

мых распространенных спектроскопиче-

ских методов для изучения адсорбции ЧАС. 

Согласно литературным данным полосы 

валентных колебаний С–Н метильных и ме-

тиленовых групп являются одними из 

наиболее стабильных в спектре и проявля-

ются в области 2700...3100 см-1, поэтому по 

характеру спектра в этой области можно су-

дить об изменении структуры соли аммо-

ния [14]. ЧАС поглощают УФ-свет в обла-

сти 200...210 нм, так максимум полосы по-

глощения УФ-спектра ЧАС с ароматичес-
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ким радикалов соответствует длине волны 

208 нм [15]. 

В ИК-спектрах всех полученных ве-

ществ можно выделить три области: об-

ласть валентных колебаний С–Н и C–N свя-

зей, область деформационных колебаний 

С–С и С–Н связей, а также низкочастотную 

область, в которой проявляются колебания 

связи галогена. Значения частот, при кото-

рых проявляются основные полосы погло-

щения, соответствуют литературным дан-

ным. ИК-спектры гидрогалогенидов тре-

тичного амина (субстрата) и галогенидов 

тетраалкиламммония (продукта реакции) 

согласно экспериментальным и литератур-

ным данным имеют схожий характер. Од-

нако сравнение ИК-спектра субстрата с 

ИК-спектрами продуктов реакции пока-

зало, что реакция при 125 и 145°С не про-

шла. При 165°С получено вещество, струк-

тура которого изменилась. Это подтвер-

ждает характер и значения частот полос по-

глощения при 2900...2700 см-1 и в области 

"отпечатков пальцев" (рис. 1 – ИК-спектры 

субстрат (1) и продукта реакции, получен-

ного при 165 °С (2)). 

 

 
 

Рис. 1  

 

ИК-спектры продуктов реакций, полу-

ченных по экспериментам 2 (алкилирова-

нием триэтиламина) и 3 (в присутствии ка-

тализатора) также имеют изменения в обла-

стях 2900...2700, 1480...1475 и 1080...1070 

см-1, что свидетельствует о получении 

ЧАС. 

Для идентификации продуктов реакции 

по УФ-спектрам в качестве образца сравне-

ния использовали бромид триметилдоде-

циламмония производства Sigma-Aldrich 

(чистота 99%). На рис. 2 представлены 

спектры поглощения водного раствора бро-

мида триметилдодециламмония с разной 

концентрации.  

 

 
 

Рис. 2 

 

Как видно из рис. 2 (УФ-спектры вод-

ного раствора бромида триметилдоде-

циламмония производства Sigma-Aldrich 

(чистота 99 %) с разной концентрацией 

[г/л]: 1 – 1,0; 2 – 0,8; 3 – 0,6; 4 – 0,4; 5 – 0,2), 

УФ-спектры водных растворов бромида 

триметилдодециламмония не имеют макси-

мумов полос поглощения, а характеризу-

ются "плечом" в области 200...220 нм.  

На рис. 3 (1 – субстрат; 2 – эксперимент 

1, 125°С; 3 – эксперимент 1, 145°С; 4 – экс-

перимент 2, 165°С; 5 – эксперимент 1, 

165°С) представлены УФ-спектры поглоще-

ния водных растворов субстрата и продук-

тов реакций, полученных по эксперимен-

там 1 и 2. 

 

 
 

Рис. 3 

 

Характер УФ-спектров подтверждает 

ранее сделанный вывод об оптимальной 

температуре синтеза 165 °С. При этой тем-

пературе образуется ЧАС в результате ал-

килирования триэтиламина (по экспери-

менту 2) и его гидрохлорида (по экспери-

менту 1). 
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На рис. 4 представлены УФ-спектры 

продуктов реакций, полученных с примене-

нием катализатора (эксперимент 3) (1 – суб-

страт; 2 – 10 мин, 3 – 20 мин, 4 – 30 мин.). 

 

 
 

Рис. 4 
 

На основе анализа рис. 4 можно сделать 

вывод, что с помощью хлорида алюминия 

продолжительность процесса алкилирова-

ния можно сократить до 20 мин. 

Полученную ЧАС можно использовать 

в качестве интенсификатора крашения цел-

люлозных волокнистых материалов. Ин-

тенсифицирующий эффект галогенида тет-

раалкиламмония иллюстрируют колори-

стические показатели полученных окрасок. 

В табл. 1 представлены координаты цветно-

сти в системе CIELab и показатели интен-

сивности окраски различных целлюлозных 

волокон, окрашенных с применением ин-

тенсификатора и без него, по периодиче-

скому способу. 

Т а б л и ц а 1 

Образец 
Reactive Red 35 Reactive Blue 13 

L a b R,% K/S L a b R,% K/S 

Хлопок 

с ЧАС 57,1 42,0 -1,8 10,14 3,98 57,2 2,6 -6,7 11,05 3,58 

без ЧАС 71,8 31,2 -0,8 32,47 0,70 70,2 3,4 -3,2 31,10 0,76 

Лен 

с ЧАС 60,6 42,8 -5,4 16,26 2,16 50,5 1,0 -10,0 13,67 2,73 

без ЧАС 75,7 14,6 -0,6 42,61 0,39 72,8 -1,8 -9,0 38,76 0,48 

Крапива 

с ЧАС 40,8 40,4 -6,2 5,31 8,44 41,2 0,3 -15,4 9,01 4,59 

без ЧАС 60,0 11,4 -3,1 24,15 1,19 59,4 -0,5 -7,0 24,67 1,15 

Конопля 

с ЧАС 37,8 38,6 -3,2 4,35 10,52 40,8 0,7 -15,2 9,50 4,31 

без ЧАС 54,1 13,5 -0,4 18,40 1,81 57,4 0,1 -4,2 29,5 0,84 
_________________________ 

П р и м е ч а н и е. L – мера светлоты (от 0 до 100, от темного до светлого); а – положение цвета от зеленого до 

красного; b – положение цвета от синего до желтого; R – коэффициент отражения; K/S – интенсивность окраски, 

F(R) = (1-R)2/(2R), где R в долях. 

 

По представленным данным видно, что 

интенсивность окраски на всех волокнах, тех-

нология крашения которых предусматривала 

применение галогенида тетраалкиламмония, 

значительно выше по сравнению с образцами, 

обработанных без добавления интенсифика-

тора. Об этом свидетельствуют значения ко-

ординаты светлоты L и коэффициенты отра-

жения R. Самыми низкими значениями ин-

тенсивности окраски (K/S) обладают образцы 

льняного волокна. Например, интенсивность 

окраски льняного волокна, окрашенного кра-

сителем Reactive Red 35 с применением ЧАС, 

составляет всего 2,16, что в 5 раз меньше по-

казателя интенсивности окраски конопляного 

волокна, обработанного в аналогичных усло-

виях. Это можно объяснить жесткостью, вы-

сокой степенью полимеризации и присут-

ствием в составе льна помимо целлюлозы 

примесей, таких как лигнин и восковые веще-

ства. Однако если сравнивать образцы льня-

ного волокна, окрашенного с применением 

интенсификатора и без него, то значения K/S 

увеличиваются в 6 раз (выше, чем у хлопко-

вого волокна) как для монохлортриазинового, 

так и для винилсульфонового красителя. 

Наибольшие показатели интенсивности окра-

сок волокон из крапивы и конопли 

(8,44...10,52) объясняются наличием природ-

ной окраски. 

На наш взгляд, механизм интенсифициру-

ющего действия аммониевых солей при кра-

шении целлюлозных волокон обусловлен их 

сольватирующим действием по отношению к 
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биополимеру. Механизм взаимодействия 

ЧАС и целлюлозного волокна, при котором 

создаются условия для активизации процесса 

сорбции активных красителей и повышения 

степени их ковалентной фиксации, обсужда-

ется в работе [16].  

 

В Ы В О Д Ы 

 

1. На основе литературного анализа 

было выделено два способа получения чет-

вертичных аммониевых солей, которые 

легли в основу разработки технологии по-

лучения бромида триэтилдодециламмония. 

Технология заключается в алкилировании 

триэтиламина или его соли бромистым до-

децилом. 

2. Используя методы ИК- и УФ-спектро-

скопии, установлено, что для проведения 

реакции необходимо нагревать реакцион-

ную смесь до 165 °С, при этом в качестве 

субстрата можно использовать и третичный 

амин, и его гидрохлорид. Применение ката-

лизатора в реакции алкилирования позво-

ляет сократить продолжительность синтеза 

до 20 мин. 

3. На примере крашения различных цел-

люлозных волокон (хлопок, лен, крапива, 

конопля) проиллюстрирован интенсифици-

рующий эффект аммониевой соли: интен-

сивность окраски увеличивается в 5...7 раз. 
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