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实 验

1
。

仪器与试剂
:

Q X一 08 型气相渗透仪 ; 英国产 V e r s at ic 10 ; 德 国制偶氮 苯 ( 分

子量 1 82
.

2 ) , 珠江冶炼厂 出品 氧 化 忆 (纯度大于 99
.

8% ) , 其它国产二级试剂
。

忆盐结晶用 1 : 2盐酸加乙醇溶解
,

调 整 p H S~ 6 ,

以二甲酚橙为指示剂
,

用 E D T A标

准溶液滴定
.

忆盐中碳
、

氢含量
,

承广东省测试分析研究所测定
.

2
.

叔碳酸 V e r s at ic 10 忆盐的制取
:
将氧化忆用盐酸溶解成氯化忆 i吝液

,

加热到 50 ℃

左右
,

搅拌下慢加过量 20 %左右的 3N 碳酸钠溶液
,

生成 白色的沉淀碳酸忆
.

用五 倍 过

盘的热水 (含 2%左右碳酸钠 )洗涤沉淀 4 次以上
,

过滤
,

在 1 05 ℃下干燥备用
。

在烧瓶中放入对碳酸忆过量约 20 肠的 V e r s at ic 10
,

在液体石腊油浴 中加热至 1 20 ℃
,

恒温下继续分批加入碳酸忆粉状结晶
,

不断搅拌使之溶解
,

续加碳酸忆
,

直至反应产物

积累成粘稠浆状为止
.

再恒温 4 小时
,

冷却至室温
,

即有 V e r s at ic lo 忆盐沉 淀 析出
.

按体积 1 : 1加入无水乙醇
,

让过量的 V er s at ic 10 溶于乙醇中
,

抽滤
,

用无水乙醇洗涤沉

淀二次
,

在80 ℃烘干
,

得到白色晶状V e r s at ic 10 忆盐
。

3
.

V er s at ic 1 0叙盆在正 己烷和笨中表观数均分子量刚定条件
:

同第I报
.

结 果 和 讨 论

1
。

测定 ifflI 得的 V e r s .at i o 10 忆敖中 Y
、

C和 H的含最分别为 1理
.

邪仍
, 5 8

.

谊1几汀不 8
.

5 1务
,

与按 ( C
o
H

; 。 C O O )
3 Y 分子式计算的 Y

、

C和 H 的含量分 别 为 1 4
。

77 肠
, 5 9

.

8 7肠和 9
.

48 %

很接近
,

证明所制取的产品是单一组分的 V e r s at ic lo 忆盐
。

我们用文献〔 1 , 2 ,

约介绍的方法所得的产品是胶粘状的
,

产品洗涤纯化和 称 样分析

都十分困难
。

而用本文的方法
,

得到白色晶状产物
。

2
。

V e r s at ic 10 忆盐在正己烷中的聚合度

以偶氮笨为标样
,

标定在该条件下仪 一

iC一
.产/ì八们。曰nL。川一54504744

组 { e ` J G i

:

n以八bod,1OdO口呼了n甘

,1. .上,臼1上0自心自斤̀内01勺

…

器工作常数
。

用最小二乘法求得 iC 对 』G了iC 关系

直线的截距 b = 60
.

7 0
,

仪器在该条件下的

工作常数 K = 6 0
.

7 0 火 x 8 2
.

2 = 1 1 0 5 9
.

5

测定 V er sa it c 10 忆盐在正己烷 中 的

表观数均分子量
。

一 6 0
.

0

一 6 0
。
0

一 6 0
。

0

一 6 0
。
0

一iG一.90.95.81.38
一1234

鱼一2314

根据 iC 对刁G i/ iC 关系 作图 (图 1 )
,

得到一午折线
.

折 汽是两种不 }
,

刁状态的转{
_

!子点
,

折点在 iC 二 4
.

50 附近
,

相当于忆的浓度为 5 、 10
, “
M

.
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.

…
,曰,主月性n乃,ddù潇任一b

1ù,自几OJ任ó勺九匕,
.

8

用最小二乘法求得 iC = 5 x 10
’ ”
M以下 C * 对乙G i/ iC 关系直线的截矩 b

, = 1 4
.

57
,

在

此浓度范围内的 V e r s at ic 10 忆盐的正己烷溶液中
,

其表观数均分子量 M
e

为
:

M
e * =

K _ 1 1 0 5 9
.

5

(乙G i / C i )
Ci . 。 1 4

。

5 7
= 7 5 9

若按 ( C
。
H

, 。
C O O )

:
Y 分子式计算

,

其理论分子量 M
。 = 60 2

,

聚合度 p ,

为
:

p , 二

黔
一

黑
一 1

.

2 6

月且 0 O U `

同理得 C i = 5 x 1 0 一 3

M以上的 b
: = 5

.

4 6 ,

M
e : = 1 3 0 7

。

4 , p : = 2
。

2 7
。

由此可见
,

在 V e r s at ic 10 忆盐的正 己烷 溶 液中
,

、
·

~ ~
。 “ “ 丽一丽

口… , .

图 2

忆盐 的浓度小于 s x 1 o一M 时
,

基本为单体分 子
,

当 忆

盐 的 浓 度 在 s x 1 o
’ 3

一 1
。

Z x 1 o砚M 时
,

基 本 为 二聚

分 子
.

这 与 过 渡 金 属的脂肪酸皂在 非水溶液中的聚

合现象相似 帅
。

3
.

V e r s a t i e 1 0忆盐在苯中的聚合度

按照 正己烷体系的方法测定忆盐在苯中的表观数均

分子量
,

仪器工作常数 K为 9 04 9
.

8
,

其 iC 对 刁iG / C 关

系 如图 2 , 它 表 明 iC 二 s x l o一 3
M附近

,

忆 盐的聚合

态有所改变
,

从 图 2 两段直线截 距 ( 14
.

65 和 6
。

7 3) 计

肠

:
礴

妇夕奋.月

得忆盐在苯中聚合度 p ,

为 1
.

02
, p :
为 2

.

23
.

由 此 可见 V e r s a 七ic 10 忆盐在苯中
,

当浓度

小于 5 x 1 0 ’ 3

M 时
,

基本为单体分子
,

浓 度 在 5 x 1 0 一 3
一 1

.

5 x 1 o “ “
M 时 基 本 为二 聚

分子
。
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