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THERMOOXIDATION OF POLYCHLOROPRENE IN THE PRESENCE 
OF 2-ALLYL-2-CARBETHOXY-4-BUTANOLIDE

L. G. MELIK-OHANJANIAN. R. S, HAROUTYUNIAN, K. A. NERSESSIAN, 
Z. T. KARAPETIAN. N. M. BEYLERIAN and A. A. AVETISSIAN

Thermooxidation of polychloroprene at 73 К-in the presence of 
2-allyl-2-carbethoxy-4-butenollde has been studied by spectral (IR) and 
differential thermal analysis.

It has been shown that the additive can be used as antioxidant for 
polychloroprene.
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Производные пиразола нашли широкое применение в медицине 
и технике [1]. Настоящая работа является продолжением исследова-
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НИЙ опубликованных в работе [2]. Изучено взаимодействие натрие­
вого производного 3(5)-метилпиразола с тиоэпихлоргидрином 
хчорэтил)-5.5-днметплгидантоино.м [3]. бензоилхлорндом и хлорашид- 
РИДОМ Ы-фенилантраннловой кислоты [4] в эквимольных соотноше­
ниях В чистом виде ’.֊далось выделить только продукты взаимодейст­
вия 3-изомера, чем объясняются невысокие выходы конечных про

’ Установлено, что выходы соединений 1-1У увеличиваются. когда 
реакцию проводят в среде апротонного растворителя-диметнлформ-

Экспериментальная часть

ИК спектры сняты на спектрометрах «ИКС-14» и «ИКС-22» в 
тонком слое вазелинового масла, спектры ПМР—на спектрометре 
.Hitachi—Perkin-Elmer R-203“ с рабочей частотой 6() МГц, внутрен­
ний стандарт—ГМДС.

3-N-(2'-Оксиэтил) -5,5-диметилгида.нтоин и 3-N-(2'-хлорэтил) -5,5-ди- 
метилгидантоин были получены оанее [3].

5,5,-Диметилгидантоино-3^-этил-(3՝-метил)пиразол (I). К 0,03 мо­
ля натриевого производного 3-метилпиразола, растворенного в 30 мл 
абс. диметилформамида, добавляют 0,03 моля 3֊И-(2|-хлорэтил)-5,5- 
диметилгидантоина, растворенного в абс. диметилформамиде, и смесь 
нагревают 5 ч. После удаления осадка, растворителя и непрореаги- 
ровавшего N-метилпиразола остаток растворяют в абс. ацетоне, филь­
труют соединение I, несколько раз промывают ацетоном н сушат 

(табл). ИК спектр, v, ли՜1: 3200 1730—1770 (С=-0 в гидант. -
кольце); 1540 (С-С в пиразоле). Спектр ПМР (ацетон-бв), 8, м. д.: 
0.98с (6Н,2СН3); 3,28 м (411, )N(CR։)։N<Q; 7,7 д (н, /N-Сн); 

6,5 т (Н, С=СН).
i-N-Тиоглицидил-З-метилпиразол (II). К 0,03 моля натриевого 

производного 3-метилпиразола, растворенного в 50 мл. абс. диметил- 
формамида, добавляют 0,03 моля тиоэпихлоргидрина. Смесь нагре­
вают 5 ч. на кипящей водяной бане. После удаления осадка и раст-
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Таблица
Производные пиразола I—IV

С
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Т. пл., 
'С

Брутто - 
формула

Найдено, °,'о Вычислено, °/о

«f
С н N S С Н N S

1 87 . 253 - 255 СцНцМ*О։ 55.27 6,14 23,29 — 55.93 6,77 23,72 — п>51 (гексан ։ Cl ICI, 11.4 днок- 
сан ֊ 512.5։ 7)

11 63 188-'90 C,HIUN,S 53,50 6.14 17,85 20,13 54.54 6,49 18,18 20,77 0.48 (СС14 ։ этанол — 1 « 2)

111 52 212-2 4 C,eHMN3O 71,96 5,92 15,10 — 72.18 6,01 15,78 — 0,49 (CCI, । этанол 2i.3)

IV 63.5 145 Сп' l։0N,O 70.61 4,90 16,01 — 70,96 5.37 15,05 — 0.57 (этанол ։ гексан 215)



ворителя к остатку добавляют ацетон, целевой продукт осаждают абс. 
гексаном, оседая в виде светло-красных кристаллов (табл.). П.МР 
спектр (.meroH-dJ, <>.՝ с.92 с <3.1. СН։) 3.֊ м ։- ■. X ։ .15) .

(»,5т (С —СН): 7.6 д [ч. CHJ.
1-0-(.\:-Фениламинобензоил)-3~метилпиразол (Ш). К 0,01 моля 

натриевого производного 3-метнлпиразолсна, растворенного в 25 .ил 
абс. диметилформамида. добавляют 0,01 моля хлорангидрпна N-фе- 
нилантраннловой кислоты, .растворенного в 25 .ил диметилформамида. 
Смесь нагревают 8—10 ч. После удаления осадка и растворителя к 
остатку добавляют абс. эфир; осаждается целевой продукт III кир­
пичного цвета (табл.). Спектр ПМР (ацетон—de). б, .и. д.: 1,3т (ЗН. 
СНз); 6,5 т (С=СН); 7.6 д (Н, N—СН); 6,8—8,0 с.м. (411, 5н, 2Аг); 
'.>,4 с (н, ,'NIl). ИК спектр, v, см՜--. 1540 (С -С в пиразол, кольце);

1600 (С = С в лриматич. кольце); 32 О I HN ).

l-N-Бензоил-З-метилпиразол (IV). К 0,03 моля натриевого произ­
водного 3-метилпиразола, растворенного в 35 мл абс. днметилформ- 
амида, по каплям добавляют 0,035 моля хлористого бензоила. Смесь 
нагревают 5 ч. После удаления осадка и растворителя остаток не­
сколько раз промывают абс. эфиром. При этом выпадает осадок це­
левого продукта IV светло-желтого цвета (табл.). Спектр ПМР (аце­
тон—d6), б, -и. д.: 0,92с (ЗН, СН3); 6,5т (С=СН); 7,4.м (Аг); 7,6д 
(н. >n-ch).
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