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ДЕГИДРАТИРОВАННОГО КАСТОРОВОГО МАСЛА 
ДЛЯ ПРИМЕНЕНИЯ ЕГО В КАЧЕСТВЕ СОМОНОМЕРА 
В АЛКИДНО-СТИРОЛЬНЫХ ПЛЕНКООБРАЗОВАТЕЛЯХ
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Цель работы — разработка технологии получения дегидратированного касторового масла, 
пригодного в качестве сомономера для синтеза алкидно-стирольных пленкообразователей.

Дегидратацию касторового масла осуществляли двумя способами: 1 — под вакуумом; 2 — в то
ке инертного газа азеотропным способом, без возврата растворителя в реакционную массу. Для де
гидратации касторового масла в качестве катализаторов использовали серную кислоту и бисуль
фат натрия. Во время дегидратации из реакционной массы отбирали пробы для определения 
значений йодного числа, вязкости по Брукфилъду и цвета по йодометрической шкале. Авторы прове
ли исследования, направленные на подбор типа катализатора и установление технологических осо
бенностей, соблюдение которых позволяет попутать продукт требуемого качества для синтеза ал- 
кидно-стирольных пленкообразователей. Определено, что применение бисульфата натрия позволяет 
получить дегидратированное касторовое масло с сочетанием свойств, необходимых для успешного 
синтеза алкидно-стиролъной смолы: низкая вязкость, высокое значение йодного числа и светлый 
цвет. Установлена зависимость скорости нагрева реакционной массы с 220 °С до 260 °С в процессе 
дегидратации касторового масла на физико-химические свойства готового продукта. Разработана 
технология получения дегидратированного касторового масла, согласно которой при синтезе в ла
бораторных условиях дегидратацию рекомендуется осуществлять с применением бисульфата 
натрия в токе инертного газа азеотропным способом со ступенчатым нагревом реакционной мас
сы: нагрев до 210-220 °С; термостатирование в течение 1 ч; нагрев с 220 °С до 260 °С в течение 
40 мин; завершение синтеза — охлаждение. По данной технологии получен продукт дегидратации 
касторового масла, характеризующийся низкой вязкостью не более 300 сП в сочетании с высоким 
значением йодного числа не менее 135 мг h ' l  00 г  и светлым цветом. Цвет по йодометрической шка
ле не более 60 мг / / 7  00 см3. Авторами по результатам проведенной работы подтверждено, что 
разработанная технология позволяет получить дегидратированное касторовое масло, пригодное в 
качестве сомономера для синтеза алкидно-стиролъных пленкообразователей.

Ключевые слова: биосырье, касторовое масло, бисульфат натрия, дегидратация, вязкость, йодное число, 
цвет по йодометрической шкале.
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The purpose o f the work is to develop a technology for obtaining dehydrated castor oil, suitable as a 
comonomer for the synthesis o f  alkyd-styrene film formers. Dehydration o f  castor oil was carried out in two 
ways: 1 — under vacuum; 2 — in an inert gas flow by an azeotropic method (without returning the solvent to 
the reaction mass). For the dehydration o f  castor oil, catalysts were used: sulfuric acid and sodium bisulfate. 
During dehydration, samples were taken from the reaction mass to determine the values o f  iodine number, 
Brookfield viscosity and iodometric scale color. The authors have carried out researches directed to 
selection o f catalyst type and establishment o f technological features which observance allows to receive a 
product o f  required quality for synthesis o f  alkyd-styrene film formers. It has been determined that the use o f  
sodium bisulfate makes it possible to obtain dehydrated castor oil with a combination o f  properties necessary 
for the successful synthesis o f  alkyd-styrene resin: low viscosity, high iodine value and light color. The 
dependence o f the rate o f  heating o f  the reaction mass from 220 °C to 260 °C during the dehydration o f  
castor oil on the physicochemical properties o f  the finished product has been established. The technology for  
obtaining dehydrated castor oil has been developed according to which at synthesis in laboratory conditions 
dehydration is recommended to be performed with sodium bisulfate in a flow o f  inert gas by azeotropic 
method with stepwise heating o f  the reaction mass: heating to 210-220 °C; thermostating during 1 h; heating 
from 220 °C to 260 °C in 40 min; finishing the synthesis — turning o ff the heating. The product o f  castor oil 
dehydration, characterized by low viscosity (not more than 300 cP) in combination with high iodine number 
(not less than 135 mg 1/100 g) and light color (iodometric scale color not more than 60 mg 1/100 cm1) was 
obtained by this technology. The authors have confirmed by the results o f  their work that the developed pro
duction technology allows obtaining dehydrated castor oil suitable as a bio-raw material fo r  the synthesis o f  
alkyd-styrene film formers.

Keywords: bio-raw materials, castor oil, sodium bisulfate, dehydration, viscosity, iodine number, iodometric scale 
color.

Введение

Одно из направлений, по которым развивается 
«зеленая химия», — использование возобновляемых 
источников сырья, материалов, реагентов [1-2]. По
этому интерес к химическим продуктам, получае
мым из возобновляемого сырья, постоянно растет 
[3]. Современная лакокрасочная промышленность 
также развивается в направлении существенного 
снижения негативного влияния производственных 
факторов на окружающую среду. Рынок лакокра
сочных материалов на основе биосырья рассматри
вается как расширяющаяся ниша. Благодаря законо
дательству, которое заставляет отрасль отойти от 
существующего традиционного синтетического сы
рья и искать альтернативные компоненты в бли
жайшие годы ожидается рост производства лакокра
сочных материалов на биооснове [4].

Доля использования классических алкидных 
материалов до сих пор достаточно велика несмотря 
на очевидное вытеснение лакокрасочных материа
лов на основе алкидных смол из многих сфер при
менения водоразбавляемыми материалами на базе 
полимерных дисперсий. Возвращение интереса к 
алкидной технологии связано с тем, что для получе
ния алкидных смол используют растительные масла, 
т.е. возобновляемое сырье [5].

Алкидно-стирольные смолы относят к особому 
классу пленкообразующих материалов, на основе 
которых получают быстросохнущие лакокрасочные 
материалы естественной сушки. Получение гомо
генных продуктов сополимеризации алкидных оли
гомеров со стиролом (без содержания полистирола) 
сопряжено с рядом трудностей, т. к. даже незначи
тельное количество остаточного полистирола тер

модинамически несовместимы с алкидными смола
ми. Алкидно-стирольные сополимеры получают го
могенными лишь в том случае, если в состав рецеп
туры алкидных пленкообразователей входит 
достаточное количество жирнокислотных остатков 
растительных масел, обладающих как сопряженны
ми, так и изолированными двойными связями.

Согласно проведенному анализу рынка поли
меров на биооснове во всем мире в 2019 г. [6] пище
вые и непищевые растительные масла, такие как ка
сторовое масло (КМ), составляют приблизительно 
9% от 5 млн тонн биомассы, необходимой для про
изводства 3,6 млн тонн полимеров на биооснове. 
Учитывая постоянный рост производства полиме
ров на биооснове, потребность в сырье из биомас
сы является актуальным направлением. Ожидается, 
что использование продуктов нефтехимии сокра
тится из-за истощения ископаемых ресурсов и ро
ста экологических проблем, поэтому КМ становит
ся важным сырьем на биологической основе для 
промышленного применения [7-9]. Тем более, что 
в состав КМ преимущественно входят триглицери
ды 12-гидрокси-9(г)-октадеценовой кислоты (рици
нолевой кислоты) (рис. I).

В результате дегидратации рицинолевой кис
лоты получают изомеры диеновых кислот с 
сопряженными (9,11-октадекадиеновая кислота) и 
изолированными (9,12-октадекадиеновая кислота 
или линолевая кислота) двойными связями (рис. 2), 
которые имеют высокую реакционную способность 
к сополимеризации с полимеризационно-активными 
мономерами, способность к окислительной полиме
ризации и формированию покрытия в тонком слое в 
обычных условиях. Этим и обусловлен интерес к 
изучению процесса дегидратации КМ.
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Рисунок 1 —  Структурная формула основного компонента касторового масла —  триглицерида рицинолевой кислоты 
Fig. 1 —  Structural formula o f  the main component o f  castor oil -  triglyceride o f  ricinoleic acid
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Рисунок 2 —  Схема процесса дегидратации рицинолевой кислоты 
Fig. 2 —  Scheme o f the dehydration process o f  ricinoleic acid

ДКМ является хорошей альтернативой высы
хающим маслам, по скорости высыхания оно сходно 
с льняным полимеризованным и несколько уступает 
тунговому маслу, что обусловлено наличием только 
двух двойных связей. С другой стороны, относи
тельно небольшая ненасыщенность ДКМ и высокая 
конверсия сопряженных двойных связей при окис
лительных процессах обусловливают повышенную 
атмосферостойкость, что, в свою очередь, привело к 
широкому применению этого масла в производстве 
лакокрасочных материалов [10].

Также известно [11], что у белых
пигментированных лакокрасочных покрытий 
стабильность цвета зависит от стабильности цвета 
пленкообразователя. Все белые краски на основе 
смол, содержащие ненасыщенные жирные кислоты 
растительных масел, желтеют при старении, 
особенно в темноте или плохо освещенных местах. 
Пожелтение вызывается линоленовой кислотой 
растительного масла, в то время как линолевая 
кислота действует значительно слабее. Поэтому 
алкиды на основе ДКМ не желтеют в процессе 
эксплуатации в атмосферных условиях. Это является 
существенным преимуществом при выборе 
связующего для получения лакокрасочных 
материалов светлых тонов. Кроме того, возможность 
применения ДКМ в качестве модификатора алкидных 
смол позволяет заменить и экономить дифицитное 
льняное и другие пищевые масла.

Учитывая вышесказанное, для модифицирова

ния алкидных олигомеров, которые будут использо
ваться для синтеза алкидно-стирольных смол, вы
брано ДКМ.

Индия, Китай и Бразилия являются ведущи
ми поставщиками КМ в мире [12]. Благодаря оби
лию семян клещевины Индия стала крупнейшим в 
мире производителем и безусловным лидером по 
объемам экспорта КМ и производных КМ, таких 
как 12-гидроксистеариновая кислота, касторовый 
воск, ДКМ, ундециленовая кислота и другие

На территории Республики Беларусь ДКМ не 
производится. Закупка данного сырья на 
зарубежном рынке осложнена рядом факторов: 
обычно ДКМ продают в больших объемах, что при 
небольшом производстве влияет на стоимость и 
конкурентоспособность производимого продукта; 
нерегулярные поставки приводят к простоям на 
производстве; окисление сырья при перевозке сни- 
жеет качество производимых продуктов на основе 
ДКМ. Кроме того, закупаемое ДКМ не всегда при
годно для сополимеризации с полимеризационно- 
активными мономерами, т. к. часть сопряженных свя
зей в ДКМ вступает в реакцию полимеризации. По
этому для синтеза отечественных алкидно- 
стирольных пленкообразователей необходимы 
исследования, направленные на развитие 
технологий получения ДКМ.

Свойства ДКМ зависят от многих факторов, 
например: тип и количество катализатора, темпера
тура проведения синтеза, интенсивность и способ
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перемешивания, применение инертного газа и дру
гое, поэтому необходимо выявить важные техноло
гические особенности, соблюдение которых позво
лит получать продукт требуемого качества.

Цель работы —  разработка технологии полу
чения ДКМ, пригодного в качестве сомономера для 
синтеза алкидно-стирольных пленкообразователей.

Материалы и методы исследования

Материалы. Объектами исследования являлись 
образцы ДКМ, полученные различными способами 
в лабораторных условиях. Для синтеза ДКМ 
использовали следующие материалы:

-  касторовое масло сответствует ГОСТ 6757. 
ИЧ (йодное число) — не менее 83 мг Ь/ЮО г; вяз
кость по Брукфильду —  (20 °С, 750 с '1) 919 сП; цвет 
по йодометрической шкале — не более 
3 мгЬ/ЮО см3;

- в  качестве катализаторов использовали сер
ную кислоту (ГОСТ 2384), бисульфат натрия техни
ческий (ГОСТ 6053);

-  ксилол нефтяной марки Б (ГОСТ 9410 гом. 1-3) 
для азеотропной отгонки воды, образующейся в про
цессе дегидратации КМ. Удаление азеотропной смеси 
осуществляли с помощью ловушки Дина-Старка без 
возврата растворителя в реакционную массу;

-  азот газообразный (ГОСТ 9293) для проведе
ния процесса в токе инертного газа.

Образцы ДКМ синтезировали по рецептурам, 
представленным в табл. 1.

Процесс дегидратации. Дегидратацию КМ 
осуществляли двумя способами: 1 —  под вакуумом; 
2 — в токе инертного газа азеотропным способом 
(без возврата растворителя в реакционную массу). 
Катализатор вводили однократно в реакционную 
массу. Дегидратацию проводили при разных темпе
ратурных режимах. По способу 1 нагревали только 
до 210-220 “С и термостатировали при такой темпе
ратуре 140 мин, так как дальнейший нагрев мог 
привести к деструкции масла. По способу 2 осу
ществляли ступенчатый нагрев: сначала реакцион
ную массу нагревали до 210-220 "С, термостатиро
вали ее при такой температуре в течение 1 часа, 
далее поднимали температуру до 260 °С и термоста

тировали при такой температуре 40 мин. Выбор та
ких температурных режимов обусловлен тем, что 
при более низкой температуре до 260 °С получали 
низковязкий продукт за счет уменьшения степени 
конверсии процесса полимеризации.

Во время дегидратации КМ из реакционной 
массы отбирали пробы для определения значе
ний йодного числа (ИЧ), вязкости по Брукфильду 
и цвета по йодометрической шкале. При 
определении характеристик образцов ДКМ ис
пользовали стандартные методики. Вязкость по 
Брукфильду определяли согласно ГОСТ 25276 на 
вискозиметре Брукфильда «BROOKFIELD 
САР 2000+» («АМЕТЕК Brookfield», США), тем
пература измерения — 20 °С, скорость сдвига —  
750 с-1, шпиндель № 3. Цвет по йодометрической 
шкале определяли согласно ГОСТ 19266. ИЧ опре
деляли по методу Вобурна (Woburn method), кото
рый позволяет определить общую ненасыщенность 
или истинное ИЧ масел. Этот метод основан на 
присоединении галогенов ко всем двойным связям 
жирных кислот [13].

Результаты и их обсуждение

По нашему мнению, ДКМ для синтеза алкидно- 
стирольных смол должно обладать следующими 
свойствами:

-  невысокая вязкость, потому что при сополи- 
меризации алкидной смолы со стиролом, значитель
но повышается средняя молекулярная масса связу
ющего, а при использовании высоковязкого ДКМ 
получится высоковязкий алкидный олигомер и это 
может привести к желатинизации алкидно- 
стирольной смолы при синтезе;

-  высокая степень ненасыщенности, т. е. высо
кое значение ИЧ, что является необходимым усло
вием для получения гомогенных продуктов сополи- 
меризации алкидных олигомеров со стиролом;

-  светлый цвет, т. к. на основе светлого ДКМ 
можно получить продукты светлого оттенка, что 
расширяет область их применения для получения 
пигментированных лакокрасочных материалов.

Предварительно установлено, что осуществле
ние дегидратации КМ при 180-200 °С в присутствии

Таблица 1 —  Соотношение компонентов для процесса дегидратации КМ  
Table 1 —  Ratio o f components for the process o f  dehydration of castor oil

Компонент
Содержание компонента, мас.%

рецептурах» 1 рецептура X» 2 рецептура Ха 3 рецептура Х« 4

Касторовое масло 98 98 91,5 91,5

Катализатор (H2S 0 4) 2 - 1,9 -

Катализатор (NaHS04) - 2 - 1,9

О-ксилол - - 6,6 6,6

Итого 100 100 100 100

Способ дегидратации способ 1 способ 2

Образец № ДКМ-1 j ДКМ-3 ДКМ-2 ДКМ-4, ДКМ-5, ДКМ-6

Примечание: образцы № ДКМ-4, Ха ДКМ-5, Ха ДКМ-6 отличаются скоростью нагрева реакционной массы с 220 “С до 260 °С
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различных катализаторов не позволяет получить 
продукт, содержащий требуемое количество со
пряженных двойных связей. Дегидратация КМ при 
260-300 °С приводит к более полной дегидратации 
КМ. Однако в этих условиях получается высоковяз
кий продукт за счет побочных реакций: окислитель
ной и термической полимеризации. Проведение 
процесса дегидратации КМ под вакуумом способ
ствует снижению температуры и ускорению отвода 
реакционной воды. Присутствие инертного газа поз
воляет также ускорить отвод реакционной воды и 
летучих продуктов реакции. В то же время приме
нение инертного газа исключает окисление масла в 
процессе реакции, и, как следствие, способствует 
получению светлого продукта. Также очень эффек
тивно для удаления выделяющейся реакционной во
ды проведение синтеза в присутствии растворителя 
о-ксилола, т.е. азеотропным способом. Таким обра
зом предложено дегидратацию КМ осуществлять 
двумя способами: 1 —  под вакуумом; 2 —  в токе 
инертного газа азеотропным способом.

Известно [14], процесс дегидратации КМ про
водят с использованием трех групп катализаторов:

-  минеральные кислоты H2SO4 и Н3РО4;
-кислы е соли минеральных кислот KHSO4 и 

NaHS04;
-оксиды и маслорастворимые соли некоторых 

металлов АЬОз, ZnO, Мп02, рицинолеат свинца и др.
Скорость реакции полимеризации оказывается 

более значительной, если дегидратацию проводить в 
присутствии катализаторов третьей группы. Но в 
этом случае получают ДКМ с высокой вязкостью. В 
присутствии минеральных кислот и их кислых солей 
получают низковязкое ДКМ. Учитывая вышеска
занное, для дегидратации КМ выбрали катализаторы: 
из группы минеральные кислоты — серную кислот}', 
а из группы кислые соли минеральных кислот — 
бисульфат натрия. Их содержание в загрузочных

рецептурах (в мас.%) выбирали на основе литера
турных данных [14-16]. Для изучения влияния типа 
катализатора и технологии получения ДКМ на его 
свойства провели исследования по получению ДКМ 
по предложенным способам 1 и 2 согласно рецепту
рам, представленным в табл. 1.

Для выявления оптимальных температурно- 
временных режимов получения ДКМ построены за
висимости значений ИЧ и вязкости от времени 
(рис. 3, 4). Для экспериментов по способу 1 графи
ческая зависимость разделена на 2 температурных 
режима (рис. 3), а по способу 2 — на 4 температур
ных режима (рис. 4).

Как видно из рис. 3 ,4 , в процессе дегидратации 
КМ наблюдается закономерность: при отщеплении 
воды от КМ значение вязкости уменьшается, а зна
чение ИЧ увеличивается; далее наблюдается мини
мум значения вязкости при максимальном значении 
ИЧ; при дальнейшей выдержке масла при высокой 
температуре ИЧ масла уменьшается, при этом вяз
кость увеличивается, что указывает на процесс 
полимеризации или образования поперечных связей 
по месту только что полученных двойных связей. Из 
этого следует, что если КМ подвергнуто длительной 
дегидратации, то полученное ДКМ характеризует
ся малым количеством двойных связей, т. е. низкой 
ненасыщенностью. В результате чего последующая 
сополимеризация со стиролом такого ДКМ и про
дуктов на его основе будет затруднена. Следова
тельно, необходимо подобрать технологические 
режимы, при которых готовый продукт будет ха
рактеризоваться минимальным значением вязкости 
в сочетании с максимальным значением ИЧ, т. е. 
необходимо завершить процесс дегидратации в 
момент наступления точек экстремумов исследуе
мых показателей. Поэтому особое внимание уделя
ли отработке температурно-временных режимов 
процесса дегидратации КМ.

Продолжительность процесса дегидратации, млн

* ИЧ образца № ДКМ-1

* ИЧ образца Ха ДКМ-3

* Вязкость образца Ха ДКМ-1

ж Вязкость образца Ха ДКМ-3

---- —  Полиномиальная (ИЧ
образца Ха ДКМ-1)

— — — Полиномиальная (ИЧ
образца Ха ДКМ-3)

...... . Полиномиальная (Вязкость
образца Ха ДКМ-1)

— • -  Полиномиальная (Вязкость
образца Ха ДКМ-3)

Рисунок 3 —  Зависимости значений ИЧ и вязкости образцов X» ДКМ-1 и № ДКМ-3, синтезированных по способу 1, от времени: I -  
нагрев до 210-220 °С; II -  термостатирование при 210-220 °С
Fig. 3 —  Dependence o f  values o f  iodine number and viscosity o f  samples № ДКМ-1 and № ДКМ-3 synthesized by method 1 on time: I -  heat
ing to 210-220 °C; II -  ihermostating at 210-220 °C
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«  ИЧ образца Ns ДКМ-4

и Вязкость образца Ns ДКМ-2

д  Вязкость образца ДКМ-4
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... . . . . . .  Полиномиальная (ПЧ
образца К» ДКМ -4)

-  —  Полиномиальная (Вязкость
образца Кг ДКМ -2)

—  " “  Полиномиальная (Вязкость
образца Кг ДКМ -4)

Рисунок 4 —  Зависимости значений ИЧ и вязкости образцов №  ДКМ-2 и Кг ДКМ-4, синтезированных по способу 2, от времени: I -  
нагрев до 210-220 °С; II -  термостатирование при 210-220 °С в течение 1 ч; П1 -  нагрев до 260 °С; IV -  термостатирование при 260 °С 
Fig. 4  —  Dependence o f  values o f  iodine number and viscosity o f samples № ДКМ-2 and №  ДКМ-4 synthesized by method 2 on time: I -  heat
ing to 210-220 °C; II -  thermostating at 210-220 °C for 1 h; III -  heating to 260 °C; IV -  thermostating at 260 °C

Согласно данным, представленным на рис. 3, 
использование катализаторов H2SO4 и NaHSCU для 
синтезов по способу 1 практически одинаково влия
ет на время прохождения точек экстремумов. Одна
ко, при осуществлении синтеза с применением ката
лизатора H2SO4 продукт дегидратации 
характеризуется более высокими значениями вязко
сти, чем при синтезе с использованием катализатора 
NaHS04.

Из рис. 4 видно, что при использовании в каче
стве катализатора NaHS04 наблюдается максимум 
значения ИЧ и минимум значения вязкости сразу 
при достижении температуры 260 °С (образец 
№ ДКМ-4), а при использовании в качестве катали
затора H2SO4 экстремумы достигаются после вы
держки реакционной массы при температуре 260 °С в 
течение 10 минут (образец № ДКМ-2). Следователь
но, применение бисульфата натрия способствует бо
лее быстрому прохождению реакции дегидратации.

Следует отметить, что при использовании в ка
честве катализатора H2SO4 получены очень темные 
образцы ДКМ, а при применении катализатора 
NaHSCU — достаточно светлые продукты, имеющие 
цвет по йодометрической шкале >2000 мг Ь/100 см3 
и <130 мг Ь/ЮО см3 соответственно. Несмотря на то, 
что ДКМ, синтезированное с использованием ката
лизатора H2SO4, обладает более высокими значени
ями ИЧ, его нежелательно применять для синтеза 
алкидных олигомеров, так как цвет полученных 
пленкообразователей на основе такого темного мас
ла также будет характеризоваться высоким значени
ем цвета по йодометрической шкале. Остатки сер
ной кислоты в дальнейшем могут вызывать 
коррозию металлической подложки под пленкой. Из 
этого следует, что наилучшим катализатором для 
наших условий является бисульфат натрия. Получен
ное при этом ДКМ имеет светлый цвет, что позволит 
получить на его основе светлые пигментированные 
лакокрасочные материалы. Синтезированные с при
менение бисульфата натрия образцы ДКМ при до

статочно высоких значениях ИЧ обладают более 
низкой вязкостью, по сравнению с образцами, полу
ченными с использованием H2SO4.

Анализируя представленные выше данные, 
можно утверждать, что для получения ДКМ с опти
мальным комплексом свойств процесс дегидратации 
необходимо осуществлять по способу 2 с примене
нием катализатора бисульфата натрия, завершая 
синтез в момент экстремумов значений вязкости и 
ИЧ, то есть после окончания III температурного ре
жима, а именно при достижении температуры реак
ционной массы 260 °С. Однако в ходе проведения 
экспериментов замечено, что скоростью нагрева ре
акционной массы с 220 °С до 260 °С значительно 
влияет на время достижения экстремумов значений 
вязкости и ИЧ. В связи с этим для определения оп
тимальных температурно-временных режимов про
цесса дегидратации КМ провели несколько синтезов 
с различной скоростью нагрева реакционной массы 
с 220 °С до 260 °С: 2 °С/мин, т. е. за 20 мин (образец 
№ ДКМ-5); 1 °С/мин, т. е. за 40 мин (образец 
№ ДКМ-6). В табл. 2 представлены свойства образ
цов № ДКМ-5 и № ДКМ-6, синтезированных при 
разной скорости нагрева до 260 °С.

Как видно из табл. 2, быстрое повышение тем
пературы реакционной массы до 260 °С, со скоро
стью 2 °С/мин, приводит к получению более светло
го продукта, имеющего цвет по йодометрической 
шкале не более 20 мг ЫЮО см3, но с более низким 
значением ИЧ (не менее 126 мг Ь/Ю0 г) и более вы
соким значением вязкости 340 сП. В свою очередь 
снижение скорости нагрева до 3 °С/мин способству
ет повышению значения ИЧ продукта дегидратации 
до 135 мг Ь/Ю0 г. При этом полученное ДКМ обла
дает более низкой вязкостью 295,5 сП в сочетании с 
удовлетворительным цветом. Цвет по йодометриче
ской шкале не более 60 мг Ь/Ю0 см3. Следователь
но, нагрев реакционной массы с 220 °С до 260 °С 
необходимо осуществлять со скоростью 1 °С/мин, то 
есть в течение 40 мин.
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Таблица 2 —  Свойства синтезированных образцов №  ДКМ -5 а  Ха ДКМ -6  
Table 2  —  Properties o f  synthesized samples Xs ДКМ -5 and X» ДКМ -6

Температурно
временной 

режим 
по способу 2

Продолжительность
процесса

дегидратации, мин

ИЧ, мг 12/100 г, не менее Вязкость по Брукфильду, сП Цвет по йодометрической 
шкале, мг 12/100 см3, не более

2°С/мин 
(образец 

№ ДКМ-5)

1°С/мин 
(образец 

№ ДКМ-6)

2°С/мин 
(образец 

№ ДКМ-5)

1°С/мин 
(образец 

№  ДКМ-6)

2°С/мин 
(образец 

№ ДКМ-5)

10С/мин 
(образец 

№ ДКМ-6)

I 20 105 100 750 800 10 10

II 80 123 122 380 390 20 20

Ш
100 126 124 340 360 20 40

120 - 135 - 295,5 - 60

С учетом вышеизложенного дегидратацию KM 
при синтезе в лабораторных условиях рекомендует- 
ся осуществлять с применением бисульфата натрия 
в токе инертного газа азеотропным способом со 
ступенчатым нагревом реакционной массы:

-  нагрев до 216-220 °С;
-  термостатирование в течение 1 ч;
-  нагрев с 220 °С до 260 °С за 40 мин;
-  завершение синтеза — выключение нагрева.
Разработанная технология получения ДКМ

позволяет получать продукт (образец № ДКМ-6), 
характеризующийся низкой вязкостью (не более 
300 сП) в сочетании с высоким значением ИЧ (не 
менее 135 мг Ь/100 г) и светлым цветом (цвет по 
йодометрической шкале не более 60 мг Ь/100 см3).

Следует отметить, что оптимизированная тех
нология получения ДКМ способствует экономии 
энергоресурсов и снижению себестоимости готовой 
продукции на основе ДКМ за счет осуществления 
процесса дегидратации при более низкой темпера
туре (до 260 °С), а также за счет сокращения про
должительности процесса дегидратации, т.к. синтез 
необходимо осуществлять только до наступления 
точек экстремумов значений вязкости и ИЧ.

Дальнейшие исследования показали, что синте
зированное по разработанной технологии ДКМ под
ходит в качестве сомономера для получения алкидно- 
стирольных смол без образования побочного продук
та —  полистирола. Синтезированные апкидно- 
стирольные смолы по качеству не уступают про
мышленному аналогу («Смола алкидно-стирольная», 
ОАО «Оргсинтез», г. Нижний Новгород, Россия [17]) 
и могут использоваться для получения быстросохну
щих грунтовок и эмалей естественной сушки, и в 
других лакокрасочных составах.

Выводы

Изучено влияние типа катализатора и техноло
гии ДКМ на свойства синтезированных образцов. 
Установлено, что применение в качестве катализа
тора серной кислоты не позволяет получить продукт 
с сочетанием свойств, необходимых для успешного 
синтеза алкидно-стирольной смолы светлого цвета. 
При использовании в качестве катализатора дегид
ратации КМ бисульфата натрия возможно получе
ние низковязкого продукта с высокой ненасыщен

ностью и светлым цветом. Применение бисульфата 
натрия способствует более высокой скорости реак
ции дегидратации и получению продукта с опти
мальным комплексом свойств.

Определены технологические особенности, то 
есть температурно-временные режимы процесса де
гидратации КМ, соблюдение которых позволяет полу
чать ДКМ требуемого качества для синтеза алкидно- 
стирольных пленкообразователей. Установлена зави
симость скорости нагрева реакционной массы до 
260 °С в процессе дегидратации КМ на физико
химические свойства, такие как вязкость, ИЧ и цвет по 
йодометрической шкале, готового продукта. Оптими
зирована технология получения ДКМ и синтезирован 
продукт, отличающийся следующими свойствами:

-  высокое значение ИЧ не менее 135 мг Ь/100 г, 
что свидетельствует о большом количестве кратных 
связей, необходимых для получения алкидных оли
гомеров с высокой ненасыщенностью, которые 
обеспечивают успешную сошлимеризацию со сти
ролом; таким образом, формирование покрытия в 
результате окислительной полимеризации происхо
дит в естественных условиях;

-  низкая вязкость не более 300 сП, то есть не
высокая молекулярная масса, что облегчает реакцию 
алкоголиза при синтезе алкидных олигомеров бла
годаря подвижности молекул, способствует образо
ванию низковязких алкидных пленкообразователей 
и положительно влияет на сополимеризацию со сти
ролом;

-светлый цвет по йодометрической шкале не 
более 60 мг Ь/100 см3, что позволяет получать на его 
основе светлые лакокрасочные материалы.

Подтверждено, что разработанная технология 
позволяет получить ДКМ, пригодное в качестве со
мономера для синтеза алкидно-стирольных пленко- 
образователей, способствует экономии энергоресур
сов и снижению себестоимости готовой продукции 
на основе ДКМ. Экономическая целесообразность и 
высокое качество продукции создает предпосылки 
для быстрого внедрения новой технологии в про
мышленное производство после опытной апробации.
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Обозначения

ДКМ — дегидратированное касторовое масло; 
ИЧ —  йодное число; КМ -  касторовое масло.
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