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Существующие методы анализа 9-винилкарбазола (9-ВК) [1—3] не 
могут быть использованы для ого определения в окрашенных и мутных 
растворах, которые имеют место при изучении кинетики 'полимериза
ции и особенно т е л о м ери з ац ии в присутствии хлорированных и брони
рованных метаінов. Д ля количественного определения 9-ВК ів окрашен
ных растворах <в работе использована известная реакция взаимодейст
вия олефиюов с ацетатом ртути в среде метилового спирта по следую
щей схеме « [ 4 ]  :

R - C H = C H 2 + H g  (OH3COO) г+ICH3Q H - *
R — C H — C H 2
I I + C H 3COOH

—* О HgOCOCH3I
CH3

Как показали наши исследования, ацетат ртути в метанольном рас
творе легко и быстро присоединяется к  9-ВК. Точку эквивалентности 
определяли по окончании выделения уксусной кислоты, которое фик
сировалось на универсальном p H -метре ОР-204.

Д ня отработки оптимальных условий присоединения ацетата рту
ти использован 9-ВК с T njl = 6 3 —64°С и непредельностью 99,3 ±0,5%  
по методу гидролитического оксимирования [2]. Изучено влияние на 
ход анализа добавок различных веществ, галогеносодержащих углево
дородов и применяемого растворителя. Экспериментальные данные, 
представленные в табл. 1, показывают, что введение в  анализируемую 
пробу теломера 9-винилікарбазола, 9-(2-0‘Ксиэтил)ікарбазола, брониро
ванных и хлорированных метанов не изменяет ход анализа. Результа
ты опытов хорошо воспроизводятся. Добавление в реакционную смесь 
«арбазола приводит к  тому, что результаты анализа получаются завы 
шенными. Этот факт может быть объяснен взаимодействием ацетата 
ртути не только с мономером, но и с двойными связями карбазольиого 
ядра.

Представление о влиянии растворителя на точность анализа 9-ВК 
дает рис. 1, из которого видно, что в среде метилового спирта эквива
лентная точка титрования определяется более четко, чем в этиловом и 
изопропиловом спиртах. Эта зависимость может быть объяснена р аз
личием в кислотно-основных свойствах спиртов. В дальнейшем для оп
ределения інепредельности мономерного 9-ВК использовался метанол, 
предварительно перегнанный над едким кали.
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Влияние различных добавок на результаты определения 9-винилкарбазола
(навеска 9-ВК—0,1 г)

'  ̂ Т а б л и ц а !

Добавка Определено мономера
наименование количество

г ' г % от теоретического

__ 0,0991 99,1

Карбазол 0,1 0,1747 174,7

Теломер 9-ВК 0,1 0,0994 99,4

9-(2-оксиэтил) -
карбазол 0,1 0,0995 99,5

СВч4 0,6 0,0993 99,3

СНВчз 2,9 0,0992 99,2

CCl4 1,6 0,0992 99,2

CHCl3 1,5 0,0991 99,1

Выполнение определения

В стаканчик емко
стью 50 мл, предвари
тельно промытый хромо
вой смесью и высушен
ный, помещают навеску 
0,1 г 9-ВК, растворяют ее 
в 2—4 мл бензола и до
бавляют 15—20 мл мета
нола. Стаканчик ставят 
на магнитную мешалку и 
при тщательйом переме
шивании реакционную 
смесь титруют 0,15 M  рас
твором ацетата ртути в 
метаноле, насыщенного 
NaNO3. Титр раствора 
ацетата ртути определя
ли по методике [5].

Титрование проводят 
на универсальном рН-ме- 
тре типа ОР-204 со стек
лянным электродом м ар
ки ОР-700-1 и электро
дом сравнения ОР-810. 
Результаты титрования 
представляют графически, 
откладывая на оси орди
нат pH исследуемого рас
твора, а на оси абсцисс— 
число миллилитров тит- 
ранта. Точку эквивалент

ности находят в месте перегиба кривой. Продолжительность анализа 
5— 10 минут.

Uj(Cf3COO)2

Рис. 1. Определение непредельности 9-винилкарба- 
зола в различных растворителях. Растворитель: 
1 — метанол, 2 — этанол, 3 — изопропиловый 

спирт
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В ы ч и с л е н и е  р е з у л ь т а т о в  а н а л и з а

-где

Содержание мономера в іпробе (вычисляют по формуле

a - J iX M - . т ,
MI 8

А — содержание (мономера, %;
T — титр раствора ацетата ртути, г/мл;
V — объем !раствора ацетата іртути, пошедшего на титрование про

бы, мл;
Al — молекулярный вес мономера;
Nf1— молекулярный вес ацетата ртути; 
g  — наівеока мономера, г.
Непредельность 9-ВК, определенная данным методом, 99 ,3±0 ,6% .
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