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Исследование полученных кристаллов и 
маслянистой жидкости проводят с помощью 
1Н ЯМР спектроскопии. Было установлено, что 
основным веществом в кристаллах является 
ди-(1,1,5-тригидрооктафторамил)фумарат, а в 
маслянистой жидкости – ди-(1,1,5-тригидроок-
тафторамил)малеат.

Реакцию радикальной сополимеризации 
проводят следующим образом. В пять ампул 
загружают различное количество исходных мо-
номеров: диэфира и винилтолуола и взятый в 
качестве инициатора динитрил азо-бис-изомас-
ляной кислоты (ДАК). Мольное соотношение 
исходных мономеров (диэфир : винилтолуол) 
варьируют (м. д.): 1) 1,00 : 0,00; 2) 0,25 : 0,75; 3) 
0,50 : 0,50; 4) 0,75 : 0,25; 5) 0,00 : 1,00. Количество 
инициатора берут 1 % от массы мономеров. За-
паянные ампулы после растворения инициатора 
помещают в термостат при 80 °С, процесс про-
водят в течение 3 часов. 

По окончании полимеризации охлажденные 
ампулы вскрывают. Реакционную массу раство-

ряют в ароматическом углеводороде, в данном 
случае в толуоле. Сополимер выделяют осажде-
нием в этанол. 

Установлено, что в первой ампуле полимер 
не образовался, т. е. раствор полученного про-
дукта не обладает пленкообразующими свой-
ствами. Это объясняется трудностью полиме-
ризации 1,2-дизамещенных этилена, к которым 
относится синтезированный мономер. В осталь-
ных ампулах получены сополимеры, представ-
ляющие собой белый твердые вещества. Выход 
сополимеров возрастает по мере увеличения со-
держания винилтолуола и колеблется в интерва-
ле от 34 до 72 %.

Растворимость и температурный интер-
вал эластичности сополимеров представлены в 
табл. 1–2.

Таким образом, методом радикальной 
сополимеризации получены сополимеры 
ди-(1,1,5-тригидрооктафторамил)малеата/фума-
рата и винилтолуола и охарактеризованы неко-
торые их свойства.
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Технические устройства нуждаются в раз-
личных материалах, которые обладают высокой 
надежностью и износостойкостью, что побужда-
ет исследователей к поискам новых полимерных 
материалов, которые будут обладать высокими 
эксплуатационными свойствами [1]. На данный 
момент одной из динамичных и быстроразвива-
ющихся отраслей полимерной химии является 
разработка фторсодержащих соединений. Осо-
бое значение имеет синтез новых полимерных 
композиционных материалов с перфторирован-
ными и полифторированными заместителями. 

Такие продукты нашли применение в области 
машино-, судо-, авиастроении в качестве дета-
лей механизмов трения, что обусловлено низким 
коэффициентом трения получаемых изделий. 
Кроме того, возможно так же увеличение сроков 
эксплуатации полимерного материала [2].

Полимерные материалы на основе дици-
клопентадиена обладают набором исключитель-
ных характеристик, например, высокая ударная 
прочность, термостойкость, высокая стойкость к 
химически агрессивным средам.

Таблица 2. Температурные интервалы эластичности сополимеров

Показатель
Продукты , полученные в ампулах

2 3 4 5
Температурный интер-
вал эластичности, °С 145÷165 150÷170 141÷163 163÷180
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Целью работы является разработка методики 
синтеза бис-(2,2,3,3,4,4,5,5,6,6,7,7,8,8,9,9-гекса-
декафторнонил) бицикло[2.2.1]гепт-5-ен-2,3-ди-
карбоксилата и исследованию его сополимери-
зации его с дициклопентадиеном.

Экспериментальная часть
Первый этап – получение диэфира 1,1,9-три-

гидрогексадекафтор-нонанолового спирта ма-
леинового ангидрида реакцией этерификации 
спирта и малеинового ангидрида в условиях ка-
тализа концен-трированной серной кислотой. В 
синтезе использовали избыток полифторирован-
ного спирта (1,2 моль) и 3 % от массы загрузки 
реагентов 96 %-ной серной кислоты. Процесс 
вели вначале при 120 °С в течение 5 час., а затем 
температуру поднимали до 170 ± 10 °С и выдер-
живали в течение 10 часов. После охлаждения 
реакционную массу экстрагировали «Нефрасом 
С2-80/120» для выделения эфира и непрореаги-
ровавшего спирта. Затем из остывшего экстрак-
та отфильтровывали и сушили осадок, после 

чего его перекристаллизовывали из метанола. 
Полученный продукт представляет собой кри-
сталлы белого цвета.

Ниже представлен 1Н ЯМР-спектр получен-
ного соединения.

Продукт был исследован с помощью 1Н 
ЯМР-спектроскопии.

Синглет в области 7,0 м.д. относится к про-
тонам связи С=С эфира фумарового фрагмента, 
а триплеты в области 6,10 м.д. и 4,75 м.д. отно-
сятся к протонам фрагментов СНF2 и О–СН2–
СF2, соответственно. Соотношение интеграль-
ных интенсивностей сигналов указывает на то, 
что получен требуемый диэфир фумарата. 

Второй этап – реакция Дильса-Альдера 
ДЦПД и диэфира фумарата с получением бис(
2,2,3,3,4,4,5,5,6,6,7,7,8,8,9,9-гексадека-фторно-
нил) бицикло[2.2.1]гепт-5-ен-2,3-дикарбоксила-
та. Синтез проводили при температуре 175–185 
°С в течение 25 часов в ампулах. После экс-
тракции продукта кипящим Нефрасом при ком-
натной температуре отделяем светло-желтый 
смолистый осадок, который в дальнейшем кри-
сталлизовался. 

Полученный продукт с помощью 1Н 
ЯМР-спектроскопии идентифицирован как 
смесь эндо- и экзо-изомеров бис-(2,2,3,3,4,4,
5,5,6,6,7,7,8,8,9,9-гексадекафторнонил) бици-
кло[2.2.1]-гепт-5-ен-2,3-дикарбоксилата с об-
щим содержанием 94 %.
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Схема 1.  

Рис. 1.  Спектр 1Н ЯМР полученных кристаллов




