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Ш  МЕТОДОМ ГАВОЩЩСОСТШ1

®э,@ method o f  th e  a n a ly s is  V  e monosdduct te rp e n e -m a le ic  

r e s in s  co m position  was dem ised • .

Терпеномалеиновые смолы получав» путем конденсаций 

тершдедаж :'далеш©вм'"адавдр'МД0м

[1-2]. Оки представляю® собой сложную смесь дм- ш иблйкар» 

боновых жжсжот8 а также 'амгщрщов..этик:кисло?.. Додтв щ -  

дением .этого.''Является'те,: .что мсшьйое■•соотношение непроре*. 

армровавшего малеинового ангвдрвда в оставшихся углеводо-

родов (1:5-6) не. еоответетвует исходное соотношению 

Это свидетельствует о том, что в терпеномалеиношх смолах 

мольное содержание 'малеинового .ангидрида' яревдаает' мольное 

содержание териеновых .^ловодородов,' то есть терввнбмадей- 

новые смолы состоят мв мош- к деадаукта»'.'Нами была '.пред-

принята ш и ш к а  более ■'■подробно изучить: данный воцрос»/ ■Раз-

деление ■■ тершщмалеидавш: смол иа моно- и диаддукт м м ’Д о -

водили согласно методике* ©шедаяой в работе [3j . "Данные о 

соотношении этих ародуктоь' приведены в таблЛ» ■

Табл Л» Результаты разделения терпеномаленновых смол
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Воаоаддута терпеномалеишшх смол цредставядв собой . 

вяэжу® щдкоеть 'бледно-аалтого' цвета, Д а д д а ® .» твердое 

■хрупкое вещество темно-желтого -адвета. is табл Лвидно,' в ©  

Количество моноаддукта в терэеношлеииовых смолах колеб-

лете® в. цшдедах Ш-&@% ш  шссе*



Нами были определены физико-химические показатели мо- 

кс- и ^иадцукта терпеномалеиновых смол. Результату ана чзов 

представлены в табл.2.

Табл.2. Физико-химические характеристики моно- и 

- • диаддукта терпеномалеиновых смол

1 ; у Показатели ; 1 Моноаддукт t Диаддукт

■/.,-.44.'-

Молекулярная масса 235 454

Плотность, г/см3 1,1388 1,2315

Показатель1 преломления 1,5085

Кислотное число, мг КОД/г 360 385

Температура размягчения, °С 87

Для установления состава моноаддукта терпеномалеиновых 

смол использовали метод газожидкостной хроматографии. Для 

этого нами были синтезированы терпеномалеиновые аддукты ин-

дивидуальных терпеновых углеводородов <1 -тердмнена, Л-фел- 

ландре*л, 3,8(9)-п-ментадиена и 2,4-п-меьтадиена. Оценку 

чистоты синтезированных е'дуктов проводили методом ПМР-,

О -  и масе-ешктроекОгош, а также методом газожидкостной , 

хроматографии. Газожидкостной хроматографии подвергали ди- 

метиловые эфиры терпеномалеиновых аддуктов индивидуальных 

терпеновыхуглеводородов. При получении диметиловых эфиров 

терпеномалеиновых аддуктов индивидуальных терпеновых угле-

водородов ' мон"аддукта терпеном?типовых смол в качестве 

:метилирующего агента использовали диазометан. Реакцию мети-

лирования проводили в смешанном растворителе эфир-метанол 

19:1). Достоинства метода, основанного на использовании ди- 

азометайа, заключаются в мягкости условий, при которых про-

текает реакция (это позволяет избежать побочных процессе^ 

изомеризации), количественном выходе получаемых эфиров, 

возможности работы с м а л ы ш  количествами веществ.

Газохроматографический анализ эфиров проводили на хро-

матографе Л Ж - 7 2  с .ышменно-исчмзационным детектором. В ка-

честве неподвижной жидкой фазы использовали полиэтиленгли- 

кольадипат в количестве 1Ь% от массы твердого инертного но-

сителя хроыосорба И  (60-80 меш). Длина колонок 1,5 м с 

внут1юнним диаметром 4 ш .  Температура термостата колонок 

195°С, температура испарителя 215°С.Газ-носитель азот®



.расход газа-носителя, водорода, воздуха 3D, 30 , 300 см3/ ш к  

соответственно. Количественный анализ диметиловых эфиров 

ыэноадцукта терпеномалеиновых смол проводили методом внут-

ренней нормализации по площадям пиков. Относительная ошибка 

определения составляет 5%.

На рис. представлена хроматограмма диметиловых эфиров 

шноаддукта терпеномалеияовой смолы, полученной из живично-

го скипидара без пилена. I
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"Рис. Хроттограша метилированного ыокоадцукта 

терпекомалеиновой смолы.

I - растворитель; 2,6 - неидентифицировакные соедине-
ния; 3 - диметиловый эфир тершнотяеикового аддукта 
2,4-п-ментадиена; 4 - диметияовый эфир терпеношлеияо- 
вого аддукта Ь-фелдандрена; 5 - диштиловый эфир тер-
пеномалеинового аддукта ̂ -тершшена; 7 - диметиловда 
эфир терпеномалешового аддукта 3,8 (9) -п-ментадиена.
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Резуяьтаты газохроматографического метода анализа по-

казывают, что основными компонентами моноаддуктг терпенома- 

л то: 'й смолы, полученной на основе живичного скипидара 

без пинена, являются терпеномалеиновые аддукты Ь -тершшвна 

(44*6^ по массе) и. .■ ̂ -фелландрена ' (33,7% до массе).. Одно-

временно -моноаддукт терпеномалеиновой смолы содержит также 

незначительные количества, терпеномалеинового аддукта 2,4-п- 

ментадиена (4,4% по массе), терпенотлеинового аддукта 

3,8(9)-п-ментадиена (8,1% по массе) и терпеномалеиновых ад-

дуктов неустановленного строения (9,2% по массе). Следует 

также отметить, что „содержание терпеномалеинового аддукта 

b -терпинена в моноаддукте терпеномалеиновой смолы, полу-

ченной на основе живичного скипидара без пинена, преоблада-

ет чад терпеномалеиновым аддуктом Ь -фелландрена.

Газохроматографический анализ моноаддукта терпенома-

леиновой смолы, полученной на основе экстракционного скипи-

дара, показал, что он содержит в основном терпеномалеиновый 

аддукт d -фелландрена (43,8% по массе), терпеномалеиновый 

аддукт b -терпинена (42,7% по массе), незначительное коли-

чество терпеномалеиновог^ аддукта 3,8(9)-п-ментадиена (7% 

по массе) и терпеномалеиновый аддукт неустановленного стро-

ения (6,5% по массе).

Предлагаемый газохроматографический метод анализа мо-

жет быть использован для определения состава моноаддукта 

терпеномалеиновых смол, полученных на основе различных ски-

пидаров.
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