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Среди производных дифеновой 'кислоты несомненный практический 
■интерес представляют сложные эфиры, которые, подобно эфирам фта- 
левой и других двухосновных кислот, могут найти применение в качест
ве 'пластификаторов для полимерных материалов (полихлорвиниловых, 
полистирольных смол, эфиров целлюлозы и других).

В литературе описаны кислые и средние эфиры дифеновой кислоты 
со спиртами метиловым [1, 2, 3,4, 6], этиловым [1, 5, 6], н .- [6, 7 ]-и изопро
пиловым [7], н.-бутиловым [6, 7, 8], н.-гексиловым [7], н.-дециловым [6], 
2-зтилгексиловым [8]. Указанные эфиры получены из дифеновой кисло
ты или ее ангидрида и соответствующих спиртов. Дибензиловый эфир [7], 
получен взаимодействием динатриевой соли дифеновой кислоты с хло

ристым бензилом в присутствии 
триэтиламина. Начиная с пропи- 
лового, эти эфиры могут слу
жить пластификаторами для пи
роксилина, поливинилхлорида и 
других [7].

Целью нашей работы явля
лось получение некоторых эфи
ров дифеновой кислоты общей 
формулы
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Рис. 1. Спектры поі лощения эфиров дифе
новой кислоты в этиловом спирте 
(10“ 4 мол./л) .  1 — диизоамилдифенат, 2— 
ди-2-этилгексилдифенат, 3— смесь дигеп-

и испытание их в качестве пла
стификаторов для полихлорви
ниловой смолы.

Нижеописанными способа
ми получены следующие эфиры 
дифеновой кислоты: диизоамило- 
вый, ди-2-этилгексиловый (дии-тил-, диоктил- и динонилдифенатов. 

зооктиловый) и смесь эфиров дифеновой кислоты с высшими жирны
ми спиртами (C7— C9). Последние являются продуктами гидрирования
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высших жирных кислот, получающихся при окислении парафиновых уг
леводородов и не находящих себе промышленного применения.

Все эфиры представляют собой маслянистые жидкости светло-жел
того или светло-коричневого цвета, не перегоняющиеся без разложения  
при обычном давлении.

На рис. 1 приведены кривые поглощения этих эфиров в ультрафио
лете.

Измерения проведены в этиловом спирте на спектрофотометре 
СФ-4.

Испытание пластифицирующих свойств эфиров проведено на Ново
сибирском химическом заводе.

Экспериментальная часть

Д  и и з о а м и л о в ы й э ф и р  д и ф е н о в о й  к и с л о т у  ( I ) - B кол
бе с обратным холодильником и ловушкой для улавливания воды кипя
тят в течение 4— 5 часов смесь из 10 г дифеновой кислоты, 22 мл изоами- 
лового спирта (трехкратное количество) и 1 мл серной кислоты 
(ѵд. в. 1,84) до прекращения выделения воды. Обрабатывают 5-проц. 
раствором соды, промывают водой до нейтральной реакции и сушат 
хлористым кальцием. Избыток изоамилового спирта удаляют под ва
куумом при нагревании на водяной бане, а полученный эфир перегоня
ют при температуре 279— 280° (4 мм).

Диизоамиловый эфир дифеновой кислоты — светло-желтое вязкое 
масло; d f  = 1 ,0498 , n lo -= 1,529. Выход эфира 12,6— 13,4 г (80— 85%).

Д  и-2-э т и л г е к с и л о в ы й э ф и р  д и ф е н о в о й  к и с л о т ы  (II).  
В трехгорлой колбе, снабженной обратным холодильником с ловуш
кой для улавливания воды, мешалкой и термометром, нагревают 
(t° 128— 145) под вакуумом (115— 130 мм) в течение 12 часов 60,5 г 
(0,25 М) дифеновой кислоты, 162,5 г (1,25 М) 2-этилгексилового спирта 
и 1,2 г 4-толуолсульфокислоты (2% от веса дифеновой кислоты). Через 
4 и 7 часов после начала реакции в смесь добавляют еще по 0,6 г 4-то
луолсульфокислоты. Натрев-ание ведут до выделения теоретического коли
чества воды (9 мл)  и понижения кислотного числа реакционной смеси до  
2,41. Смесь нейтрализуют двухкратным количеством (76 г) 1-проц. раст
вора едкого натра при нагревании (75— 859) и постоянном перемешивании 
в течение 2,5 часов до кислотного числа, равного 0,173 мг КОН. Много
кратно промывают водой до нейтральной реакции. Избыток 2-этилгек
силового спирта отгоняют от эфира под вакуумом (6— 9 мм).  Охлажден
ный до 30—40° эфир отфильтровывают от небольшого количества твер
дых примесей. Выход эфира 104,8 г (89,95 % ). Удельное электрообъем- 
ное сопротивление эфира равно 1,65:10ю ом. см.

Для очистки эфир нагревают с углем и гумбрином в течение 1 часа 
при 80— 85° и дважды фильтруют. Эфир — вязкая коричневая жидкость, 
перегоняющажся с частичным разложением при 288—289° (4 мм).  После 
перегонки цвет эфира становится желтым.

С м е с ь  г е п  т и л о в о г о, о к т и л о в о г о  и н о н и л о в о г о 
э ф и р о в  д и ф е н о в о й  к и с л о т ы  (III).  Получена аналогично (Il )  
из 60,5 г дифеновой кислоты, 162,5 г высших спиртов группы C7— C9 
и 0,605 г (1% от веса дифеновой кислоты) концентрированной серной 
кислоты (уд. в. і ,84) при нагревании до 120— 130° под уменьшенным дав
лением (115— 175 мм).  Через 3 часа после начала реакции в смесь д о 
бавляют еще 0,3 г концентрированной серной кислоты. Этерификацйю 
ведут в продолжение 10 часов до кислотного числа, близкого к теоре
тическому (2,3 мг КОН). Нейтрализуют двухкратным количеством 
(77,3 г) 1 проц. раствора едкого натра при нагревании до 80° и переме

27



шивании в течение 2 часов до кислотного числа, равного 0,227 мг  КОН. 
Многократно промывают водой до нейтральной реакции и отгоняют из
быток спирта под вакуумом (6 мм).  Охлаждают до 30—40° и фильт
руют. Выход смеси эфиров 110,6 г (95,04%). Удельное электрообъ.емное 
сопротивление смеси эфиров равно 1,426:10ю ом. см. Эфиры очищают 
нагреванием с углем и гумбрином до 85—90° в течение 1 часа и дважды 
фильтруют. Эфиры—довольно густая темно-коричневая жидкость, пере
гоняющаяся с частичным разложением при 280—290° (4 мм).  Перегнан
ные эфиры — светло-коричневая жидкость.

Основные физико-технические показатели полученных эфиров и не
которых известных пластификаторов приведены в табл. 1.

Та б л ица  1

Nb
ІІП.

Наименование
показателей

Смесь ди- 
Ди-2-этил- I гептил,-ди- 
гексилди- I октил и ди- 

фенат нонилдифе- 
I матов

Диоктил-
фталат

Диоктилсе-
бацинат

1 Удельный вес (я?20)
і •

1,0115 1,0147
■

,982 0,913

9 j Кислотное число (в мг  
KOH на 1 г эфира) 0,29 0,22 0 . 4 5 - 0 ,2 5 0,2 0 ,3

I
j Число омыления (в мг  

' ! KOH на 1 г эфира) 239-231 2 2 4 -2 2 6 282—292 260—270

4 Молекулярный Найден 
вес Вычисл.

477
466

498
466 —

5
______

Содержание летучих ве
ществ в % 0,37 0,28 0,2

I
0,3

!
6 ! Вязкость (Tj) в CU 288 87,6 — —

I Удельное электрообъем- 
і мое сопротивление (;>) в

ОМ. CM
5,067.10'° 2,479.10"’ 2.10"’ 3.10"’

о Температура кипения в 
0C (4 мм) 28 8 -2 8 9 2 8 0 -2 9 0 — —

.1 Показатель преломления
9 (/Z20Iі (п п>

H
1,521

I
1,520 — —

Из таблицы видно, что полученные эфиры по ряду свойств за 
служивают внимания как хорошие пластификаторы.

П о л у ч е н и е  х л о р в  и ін и л о в ы х  п л а с т и к а т  о в с э ф  и- 
P а ми  д и ф е н о в о й  к и с л о т ы .  Композицию пластиката готовят из 
хлорвиниловой смолы марки ПФ по рецептуре:

смолы ПФ специальной 100 в. ч.
пластификатора 45 в. ч.
силиката свинца (стабилизатор) 12 в. ч.
стеарата кальция 3 в., ч.

Силикат свинца растирают в ступке с небольшим количеством пла
стификатора, добавляют стеарат кальция и снова растирают, прибав
ляют оставшийся пластификатор и смолу. Все тщательно перемешива
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ют до !получения однородной массы. Для «созревания» и набухания 
композиции ее нагревают 1,5 часа на водяной бане до 80—85° при по
стоянном перемешивании и оставляют стоять в течение 10— 15 часов. Из  
каждого вида пластиката отвальцевывают образцы толщиной в 1 мм 
•и 0,5 мм.

Технические показатели полученных пластикатов и стандартных 
пластикатов приведены в табл. 2.

Та б л и ц а  2

№
Неплас-
тифици-

рованный

Пластикаты 
но ВТУ МХП

Пластикаты с эфирами 
дифеновой кислоты

Наименование 1080-4/
ди-2-этил- 

гексило- 
вы M

смесью ди-

rin. показателей поливи
нилхло

рид
шлан
говый

изоля
цион
ный I

изоля
цион
ный II

гептилево
го, диокти- 
лового идн-  
нонилового

I Удельное электро- 
объемное сопротив
ление (р) при 20°С
В ОМ. CM до 1.10ю I .IO9 1 ЛО13 1.10й 4 ,2 .1 0 й 4,1 ЛО4

2 Температура разло
жения не ниже в 0C 1 80-210 200 200 200 221 219

3 Сопротивление раз
рыву В KZ CM 5 0 0 -6 0 0 140 180 190 232 213

4 Удлинение в % 1 0 - 2 0 280 200 180 197 200

5 Потери при нагрева
нии не больше в % — 3 3 3 0,77 0,94

6 Горючесть При вынесении из пламени не горит . . . . . .

Таким образом, пластикаты с эфирами дифеновой кислоты, по сво
им важнейшим техническим свойствам не уступают пластикатам, полу
ченным с известными пластификаторами.

Выводы

1. Получены эфиры дифіеновой кислоты: диизоамиловый, ди-2-этил- 
гексиловый (диизооктиловый) и смесь эфиров высших жирных спиртов 
(гептилового, октилового и нонилового) и изучены их свойства. Испы
тания этих эфиров в качестве пластификаторов для полихлорвиниловой.. 
смолы дали хорошие результаты.
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