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трия, 71,5 г (0,28 моля) аммониевой ооли и 150 мл метилового спирта 
перемешивают 16 ч. Выпавший осадок хлористого натрия (12 г, 66,6%) 
отфильтровывают, спирт отгоняют, остаток, состоящий по ГЖХ из рав
номолекулярной смеси 0,0-диэтилметилфоофоната и метилди .(З-хлор-2- 
бутенил) амина, промывают разбавленным раствором соляной кислоты 
и экстрагируют хлористым метиленом, затем перегоняют в вакууме. По

лучают 27 г (63,5%) О.О-диэтилметилфосфоната, т. кил. 54°/1,5 мм, п™ 
1,4100. ИК спектр, v, см՜': 1240 (Р = О). Спектр ПМР, Ô, м. д.: 1,08 т 
(СНз) 3,90 квинт (ОСН,), 1,65 д (СН3), /Р_н 10 Гц. Подщелачиванием 

солянокислого раствора получено 30,28 г (52%) метилди-3-хлор-2-'буте- 
ниламнна с т. кип. 117— 12Г/15 мм и т. пл. пикрата, не дающего депрес
сии температуры плавления в смеси с заведомо известным образцом [5].

Взаимодействие хлористого димстилди(3-хлор-2-бутенил)аммония с 
ацетатом натрия. Смесь 16,4 г (0,2 моля) ацетата натрия, 51,7 г (0,2 мо
ля) аммониевой соли и 100 мл метилового спирта напревают при 60° 16 ч. 
Выпавший осадок хлористого натрия (10,4 г, 88%) отфильтровывают, 
спирт отгоняют, остаток перегоняют в вакууме. Получают 13,4 г (62%) 
■3-хлюр-2-бут0нилацетата с т. кип. 8Г/25 мм, п£° 1,4481. Лит. данные: 
т. кип. 80,5—81,5°/25 мм, п“ 1,4495 [6]. ИК спектр, v, см՜1: 1670 (С = С).
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Известны негорючие и самозатухающие композиции на основе эпок
сидных смол, модифицированные фосфор- [1] или галогенсодержащими 
[2] соединениями. Недостатками таких композиций являются большие 
добавки модификаторов (25—30 масс. ч. на 100 масс. ч. эпоксидной 
смолы), что в конечном счете сказывается на свойствах отвержденных 
смол и удорожает процесс получения последних.

В последнее время появились работы [3, 4], в которых изучено влия
ние добавок солей металлов на огнестойкость эпоксидных композиций и 
показано, что эффективность последних значительно превышает эффек
тивность фосфор- и галогенсодержащих добавок.
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Нами изучена возможность использования молекулярных комплек
сов солей металлов переменной валентности с 3(5)-!метилпиразолом 
(МП) в качестве антипиреновых добавок в эпоксидные композиции на 
основе диглицидилового эфира дифенилолпропана (ДГЭБА), отвержден
ного лл'-диаминодифенилметаном (ДДМ).

Комплексы МП с солями металлов получали по методике [5]. 
ДГЭБА выделяли из промышленной смолы ЭД-20 перегонкой в вакууме. 
Композиции готовили совмещением комплексов и ДДМ с ДГЭБА при 
343—353 К- Отверждение проводили в тефлоновых формах в термостате 
по следующему режиму: 373 К— 1 ч, 393 К—2 ч. Кислородный индекс 
(КИ) определяли сжиганием образцов отвержденных композиций по ме
тодике [6]. Соотношение ДГЭБА : ДДМ+комплекс=4 : 1.

Найдено, что введение комплексов солей металлов с МП (2,6— 
3,07 масс. ч. на 100 масс. ч. ДГЭБА) в состав композиций повышает как 
огнестойкость, так и теплостойкость (табл.) по сравнению с компози
цией, отвержденной ДДМ без добавок комплексов. Как видно из приве
денных данных, наибольшим огнезащитным эффектом обладают компо
зиции с содержанием комплексносвязанных солей кобальта и марганца, 
наименьшим—никеля. ।

Характеристик:: отвержденных композиций на основе ДГЭБА (100 масс, ч.)
Таблица

ДДМ, 
масс. ч.

Антипиреновая добавка
КИ, %

Теплостой
кость по 
Вика, К

Твердость 
по Бри

неллю, МПа

Статиче
ский изгиб, 

МПаформула масс. ч.

21,93 Со[МП]4БО4 3,07 31,59 418,15 247,9 121,0
22,13 Со[МП]4С1, 2,87 31,10 401,15 226,6 121,1
21,93 Мп[МП]4С1, 3,07 30,80 408,15 222,9 147,1
22,09 Ы1[МП]4С1։ 2,91 27,79 396,15 222,6 110,0
22,34 2п[МП]4С1, 2,66 29,62 469,15 221,9 106,6
25.00 — — 23,50 392,15 214,5 105,6

Результаты физико-механических испытаний свидетельствуют о том, 
что свойства композиций с добавками комплексов не ухудшаются по 
сравнению с композицией, отвержденной только ДДМ.

Таким образом, можно сделать вывод, что введение в эпоксидную 
композицию аминного отверждения комплексов солей металлов с МП 
позволяет повысить как огнестойкость, так и теплостойкость отвержден
ных композиций с сохранением физико-механических свойств на высо
ком уровне.
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