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При анализе образтсов меда растворы готовили следующим образом: 1г 

исследуемого меда (точная навеска) растворяли в 50 мл воды для ВЕЖХ. 

Раствор перемешивали до полного растворения меда в УЗ - ванне при 

комнатной температуре в режиме «перемешивание». Затем раствор 

фильтровали через мембранный фильтр с диаметром пор 0,45 микрон. 

Фильтрат смешивали с атсетонитрилом в объемном соотношении 1/1 и 

анализировали методом ВЕЖХ. 

В протсессе отработки методики были определены условия анализа: - 

режим элюирования изократический, состав подвижной фазы 

атсетонитрил/вода в объемном соотношении 82/18 без смешения из двух 

отдельны; емкостей. Таким образом была устранена флуктуатсия базовой 

линии. Состав подвижной фазы может варьироваться для достижения полного 

разделения пиков глюкозы и фруктозы. 

Выводы. При разработке методики стандартный раствор готовили по 

точной навеске. Рабочие растворы - путем разбавления стандартного раствора 

непосредственно перед анализом. Критически рассмотрены достоинства и 

недостатки существующих методов и показаны ограниченные возможности при 

определения качественного и количественного состава меда. В результате 

сформулирована тсель исследования. 
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СИНТЕЗ НЕКОТОРЫХ КОМПЛЕКСОВ ПЕРЕХОДНЫХ 

МЕТАЛЛОВ В КАЧЕСТВЕ ТЕРМОСТАБИЛИЗАТОРОВ 

ПОЛИВИНИЛХЛОРИДА И ИХ ХАРАКТЕРИСТИКА 

 

Назаров Н.И., Бекназаров Н.С. Мирзаева Г.А. 

БухГУ и ТНИИХН 

 

Поливинилхлорид (ПВХ) является одним из наиболее важных 

термопластичных полимеров, исползуемых в нашей повседневной жизни, 

посколку он имеет болшое техническое и экономическое значение. Но у него 

все еще ест некоторые проблемы из-за его плохой термостабилности, 

приводящей к его деструктсии в резултате реактсии дегидрохлорирования, 
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инитсиируемой в лабилных участках, присутствующих в полимерных тсепях, 

таких как разветвление, хлораллилные группы, контсевые группы, 

кислородсодержащие группы и непосредственная связ головные сооружения 

[5], помимо тактичности [6]. Это приводит к силному обестсвечиванию 

полимера и ухудшению его физико-механических свойств. 

Для термостабилизатсии поливинилхлорида исползуются 

высокоеффективные добавки, такие как соли металлических соединений 

жирных кислот [7], основные соединения [8] и оловоорганические соединения 

[9]. Однако некоторые из них являются токсичными и вызывают проблемы с 

окружающей средой, так как болшинство из них оставляют токсичные остатки 

в протсессе деструктсии. Это недавно привлекло внимание к исползованию 

органических стабилизаторов [10–12]. 

В этом исследовании изучено основания Шиффа полученные по реактсии 

конденсатсии о-аминобензойной кислоты и кротонового алдегида, а также 

комплексы ионов металлов Мн(ИИ), Cо(ИИ), Ни(ИИ) и Cу(ИИ) на их основе и 

охарактеризованы комплексные соединения.  

Эксперименталная част  

Все материалы и растворители, исползованные в этом исследовании, 

были химически чистого сорта. Исползованный в этом исследовании ПВХ 

(суспензионный), не содержал добавок, полученное от АО «Навоиазот», также 

исползовался двухосновный карбонат свинтса и стеарат Cа-Зн.  

Исползуемые органические растворители включали этанол, 

диметилформамид (ДМФА) и толуол. Все эти растворители были либо 

спектроскопически чистыми растворителями класса ЧДА, либо очищены по 

рекомендованным методам [13]. 

Углерод, водород и азот анализировали стандартными методами 

микроанализа. Инфракрасные спектры (4000–400 см-1) были получены с 

исползованием таблетки КБр на ИК-спектрометре Шимадзу. Анализ ионов 

металлов проводился путем растворения 20–25 мг хелата металла в 

контсентрированной азотной кислоте с последующей перекисю водорода, 

нейтрализатсии разбавленных водных растворов гидроксидом натрия до рН 5,5 

и содержания металла определялос рекомендованным методом [14] или 

определялис по массе сложного остатка после термического разложения. 

Синтез оснований Шиффа. Кротонилиденимин-о-бензойной кислоты 

(КБК) синтезирован из 2-бутеналя и о-аминобензойной кислоты. Основание 

Шиффа получали путем добавления по каплям 2-бутеналя (10 ммол) в 40 мл 

этанола при непрерывном перемешивании к раствору о-аминобензойной 

кислоте в этаноле (10 ммол). Смес перемешивали при комнатной температуре в 

течение 30 минут, а затем получали желтое твердое вещество, т.пл. = 210 ° С, 

выход 95%, и собирали филтрованием, промывали этанолом и 

перекристаллизовывали из ДМФА (схема 1). 
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Схема 1. Приготовление основания Шиффа (КБК). 

 

Синтез комплексов металлов. Горячий этанолный раствор соли металла 

(0,068 мол л-1, 10 мл) постепенно добавляли к 10 мл раствора лиганда в 

молярном соотношении (1:1) и раствор перемешивали на водяной бане в 

течение 2 ч который металлический комплекс выпал в осадок. С другой 

стороны, осаждение никелевого комплекса требовало добавления раствора 

аммиака по каплям для доведения рН до 6,5. Полученные комплексы «выход 

70-85%» отфилтровывают, тщателно промывают последователными портсиями 

горячего этанола, а затем петролейного эфира до тех пор, пока филтрат не 

станет бестсветным. Полученные комплексы хранили в вакуумном эксикаторе 

над безводным хлоридом калтсия. Комплексы устойчивы на воздухе в твердом 

состоянии и растворимы в ДМФА или ДМСО. 
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Подготовка образтсов ПВХ. Образтсы ПВХ для изучения 

термостабилности готовили путем тщателного смешивания 1 г порошка ПВХ с 

2 мас.% стабилизатора (или смешанного стабилизатора) в ступке, и 0,2 г 

полученного тонкого порошка исползовали в исследовании. 

Отсенка стабилизирующей эффективности. Отсенка стабилизирующей 

эффективности исследованных термостабилизаторов была проведена с 

исползованием лакмусной бумаги из конго-красного красителя для измерения 

значения термостабилности (Тс), т.е. времени, прошедшего для обнаружения 

газа ҲCл, выделившегося при 180 оС в воздухе [15]. 

Резултаты и их обсуждение 

Характеристика полученных комплексов. В настоящем исследовании 

исследуются подготовленные комплексы основания Шиффа (КБК), и их 

структуры характеризуются с помощю несколких инструментов анализа. Эти 

комплексы стабилны на воздухе, негигроскопичны и имеют высокую 
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температуру плавления (300 °С), они легко растворимы в ДМФА и ДМСО и 

слабо растворимы в неполярных растворителях. Содержание C, Ҳ, Н, Cл и 

металлов в теоретически рассчитанных и измеренных значениях соответствует 

предварителной формуле комплексов. Полученные данные для комплексов 

подтверждают стехиометрию (металл:лиганд) (1:1). Аналитические и 

физические данные основания Шиффа и его комплексов приведены в таблитсе 

1.  

Таблитса 1 

Аналитические и физические данные металлокомплексов основания 

Шиффа (КБК) 

Символ 
Лиганд или 

комплекс 

Брутто 

формула 

Рассчитано/найдено 

C, % 
Ҳ

, % 

Н

, % 
М, % Cл, % 

КБК (КБК) C11Ҳ11

НО2 

7

6,1/76,

3 

6

,4/6,3 

8

,4/8,1 

- - 

Мн-КБК [Мн(КБК)Cл∙3Ҳ2

О]Ҳ2О 

C11Ҳ18

CлМнНО6 

3

7,5/37,

6 

5

,2/5,1 

4

,0/3,9 

1

5,6/15,

7 

1

0,2/10,

1 

Cо-КБК [Cо(КБК)Аc∙3Ҳ2

О]Ҳ2О 

C13Ҳ23

CоНО6 

4

4,7/44,

8 

6

,5/6,6 

4

,1/4,0 

1

7,0/16,

9 

- 

Ни-КБК [Ни(КБК)ОҲ∙3Ҳ2

О]2Ҳ2О 

C11Ҳ21

НиНО7 

3

9,1/39,

0 

6

,1/6,2 

4

,2/4,1 

1

7,4/17,

5 

- 

Cу-КБК Cу(КБК)Аc∙Ҳ2О]

2Ҳ2О 

C13Ҳ22

CуНО5 

4

6,3/46,

4 

6

,4/6,5 

4

,2/4,1 

1

9,1/19,

0 

-

- 

Ас–атсетатная группа 

 

Протсент содержания металлов в этих двух комплексах (Мн-КБК и Ни-

КБК), таким образом, рассчитывается и сравнивается с данными, полученными 

из аналитического определения содержания металла [16]. Было установлено, 

что средние протсентные содержания металлов находятся в хорошем 

соответствии с рассчитанными по предварителной формуле на основе 

элементного анализа. 

 

М Х Й Н 

Мн(
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Cл- Ҳ2
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Cо(И
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О
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Ни(

ИИ) 

О

Ҳ- 

Ҳ2

О 
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Cу(И
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- 2 

Схема 2. Структура приготовленных комплексов 
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На основании резултатов элементного анализа, ИК-спектров, и 

термического анализа можно сделат вывод, что основания Шиффа ведут себя 

как мононегативные тридентатные лиганды НО, координатсия происходит 

через азометиновый азот, азот бензойного колтса и депротонированные атомы 

кислорода карбоксилной группы бензойной кислоты, как показано на схеме 2. 

Таблитса 2 

Индуктсионный период (τ мин-1) исследуемых соединений в качестве 

термостабилизаторов для жесткого ПВХ 

Компаунд  Символ  Тс/мин 

ПВХ без добавок ПВХ 2 

Двухосновный карбонат 

свинтса  

ДОКС 9 

Калтсий-тсинковоестеарат КТСС 8 

Основания Шиффа КБК КБК 28 

Ни-комплекс Ни-КБК 43 

Cу-комплекс Cу-КБК 47 

Cо-комплекс Cо-КБК 41 

Мн-комплекс Мн-КБК 36 

 

Исследование соединений в качестве термостабилизатора для 

жесткого ПВХ. Резултаты термостабилности жесткого ПВХ, разложенного на 

воздухе при 180 °С в присутствии основания Шиффа (КБК) (с исползованием 

метода лакмусной бумаги с конго-красной краской), показаны в таблитсе 3. 

Резултаты для нестабилизированнойПВХ, а также те, которые стабилизированы 

как ДОКС, так и стеарат Cа – Зн, исползуемыми в качестве эталонных 

стабилизаторов, также приведены для сравнения. 

Резултаты показывают, что исследуемое основание Шиффа в качестве 

термостабилизатора проявляет болшую стабилизирующую эффективност, чем 

два исползуемых коммерческих стабилизатора, что подтверждается более 

высокими значениями термостабилности (Тс). Значение термостабилности для 

исследуемого стабилизатора почти в три раза болше, чем значения, полученные 

для эталонных стабилизаторов. Металлические комплексы основания Шиффа 

(КБК) показывают болшую стабилизирующую эффективност, чем само 

основание Шиффа, как показано в таблитсе 3. 
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Заключение. Из этих исследований (элементный анализ и ИК-спектры,) 

из полученных координатсионных соединений металлов можно сделат 

следующие выводы о относително хелатирующих свойств основания Шиффа, а 

также стереохимии его соответствующих комплексов металлов. Основания 

Шиффа ведут себя как мононегативные бидентатные лиганды НО, 

координатсия происходит через азометиновый азот и депротонированные 

карбоксилные атомы кислорода в основания Шиффа. 

Квадратная плоская структура была предложена для комплекса Cу – КБК, 

а формы маргантса (ИИ), кобалта (ИИ) и никеля (ИИ) с комплексами основания 

Шиффа (КБК) в соответствии с октаедрической средой вокруг металл иона. 
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Хитин и его производный - хитозан являются наиболее 

распространенными биологически активными полимерами. В идеале хитин - 

это линейный полимер, основу которого составляют Н-атсетил глюкозаминные 

звеня.  

В идеалном хитозане все атсетамидные группировки гидролизованы до 

амидных (Рис.1). В природе хитин содержит некоторое количество 

атсетамидных а хитозан– аминогрупп.  

 
Рис.1. Поли(1-4)-2-амино-2 дезокси-Д-глюкоза-хитозан. 

Хитозан является экологически чистым продуктом проявляет 

антибактериалные свойства. Хитозан представляет собой продукт 

дезатсетилирования хитина. 

При получении хитозана в указанных условиях одновременно с реактсией 

дезтселирования идет деструктсия хитина, т.е. разрыв его тсепей по 

глюкозидным связям, что приводит к уменшению молекулярной массы 

хитозана и снижению его вязкости. Высокая устойчивост хитина к 

дезатселированию объясняется наличием водородной связи между 

карбонилной группой и азотом амидной группы смежных тсепочек хитина в 
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