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ИССЛЕДОВАНИЕ ПРЕССОВОЧНЫХ КОМПОЗИЦИИ НА ОСНОВЕ 
ЦЕЛЛОЛИГНИНА НА ДЕРИВАТОГРАФЕ

Физико-химические процессы, протекающий в какой-либо 
ср ед е , или фазовые превращения вещества бопрош ждартся изме­
нением теплосодержания системы. Если жй они сопровождаются и 
изменением массы , то применяют дериваТограф, которым изменение 
теплосодержания системы обнаруживается с помощью дифференциаль­
ного термического анализа (дТ А ), а  изменение в е са  вещ ества -  
термографическим анализом (ТА ). Прибор записы вает на свето ч ув ­
ствительной бум аге одновременно четыре кривы е: Т, №, ДИН* ДТА.

Кривая Т п р едставляет  собой изменение температуры обра­
зн а во времени; Тб- -убыль в е с а  образца; ДТО -изменение скоро­
сти убыли в еса  образца; ДТА -изменение теплосодержания образ -

ц а М -
С помощью дериватограф а системы "Паулин исследовали 

отверждение прессовочных композиций на основе продукта реакции 
фенола, формальдегида и целлолигнина, полученных в проблемной 
лаборатории УЛТИ [ 2 ]  , при нагревании их со скоростью 5°С/нин 
в интервале температур  20-200°С . Исследовали также поведение 
отвержденных образцов на основе целлолигнина при нагревании 
их со скоростью 10°С/мин в интервале температур  20~700°С. В 
последнем случае результаты  сравнивались с данными, получении 
ми в аналогичных условиях для пресс-изделий из фенопласта 
0 3 -0 1 0 -0 2  (К -1 .8 -2 ).
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Р и с .1 . Дериватограмма отверждения пресс-композиции на 
основе целолигнина. (Н авеска -а 730 м г , скорость 
н агр ева -5°С /мин).

Из р и с .1  с л ед у е т , что легколетучи е компоненты, в том чи­
сле и в о д а , неотвержденной композиции начинают выделяться при 
70°С и достигаю т максимального значения при температуре 105— 
Г10°С, о чем можно судить по кривой ТО , которая резко идет 
вниз. Об этом сви д етел ьствует  и кривая ДТ 6-. Выделение л е гко ­
летучих вещ еств и плавление олигомера происходит с поглощением 
тепла (эндотермический эффект). Экстремальное значение кривой 
ДТА в  пределах температур  70-112°С . Из пресс-композиции в этом 
пределе температур  вы деляется 1,6% легколетучи х вещ еств, а  ско­
рость нагреван ия образца со ставл яет  4,2°С/мин. Следовательно, 
тем пература предварительного нагревания таблетированного м ате­
риала на основе целлолигнина должна быть не более 110°С.

Процесс отверждения новолачных фенолофорыальдегидных 
олигомеров под действием  уротропина происходит с выделением в 
к а ч е с т в е  побочного продукта аммиак а , ч асть  которого о с тае тс я
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в отпрессованном изделии, а 'д р у г а я  -  вы деляется во время прес­
сован ия. Т ак, при отверждении нэволаков вы деляется до 3,2% л е ­
тучи х , а  при отверждении резолов - д о  8%. Процесс отверждения 
сопровождается выделением тепла [ з J  .

Об экзотермической реакции отверждения пресс-композиции 
на основе целлолигнина сви д етел ьствует  экстрецум  кривой ДТА, а 
также кривые ТG и Д'Г& при тем пературе 120-190°С . Интенсивное 
выделение летучих при отверждении пресс-композиции происходит 
при температуре 173°С.

Р и с .2 . ДериваТ'ограмма измельченного изделия из пресс 
композиции на основе цеялолигнина (н авеск а^  
5 1 4 ,9  м г , скорость н агр ева  -10°С /мин).
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В иссле,дуемой области  отверждения материала подъем тем­
пературы обравца со ставлял  5,8°С/мин и выделялось 2,4% летучих 
вещ еств.

анализ кривых, полученных на дериЕатографе для измель­
ченного п р есс-изделия на основе целлолигнина, (р и с .2 ) показы ва­
е т ,  что до 170°С происходит удаление летучих век отв . Максималь­
ное их выделение наблюдалось при 120°С (кр и вая  ДТб' ) .  Начало р а з ­
ложения композиции происходит при 245°С и до сти гает  максимума 
при 290°С , а закан ч и вается  при 390°С . В пределе температур  р а з ­
ложения пресс-композиции выделялось 26,3% летучих вещ еств,

Р и с .2 . Дериватограмма измельченного пресс-и здели я из 
фенопласта 0 2 -0 1 0 -0 2 . (Н авеска - 4 7 2 ,8  м г , ско­
рость н агр ева  -10°С /мин),
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Процесс разложения протекал со значительным выделением 
теп л а , достигающим наибольшего предела при 340°С (кр и вая  ДТЛ).

В этих условиях  скорость нагреван ия исследуемого образ­
ца со ставляла <3,2° С/мин . 3 пределах тем ператур  390-600°С  в 
испытуемом образце, вероятно , происходят процессы структури рова­
ния, сопровождающиеся поглощением теп л а . При этом скорость убы­
ли в е са  образца о с т а е т с я  постоянной (кр и вая  ДТ& ) .  При н агр ева­
нии до 600°С вес образца уменьшался на 54,3% .

Процесс разложения пресс-изделий из фенопласта 0 3 -0 1 0 -0 2  
(р и с .З )  начинался при тем пературе 210°С и достигал  максимума 
при 300°С , а  закан чи вался при 400°С. За период разложения убыль 
ве са  образца со ставл яла  30,65% , а  е  пределе исследуемых темпе­
ратур  -50 ,8% . В остальном дериватограмыа аналогична д ер и вато - 
грамме пресс-изделия на основе целлолигнина.

На основании проведенных исследований можно сделать  вы­
вод , что максимальная скорость отверждения пресс-композиции на 
основе целлолигнина наблюдалась при тем пературе 173°С, Н агрева­
ние пресс-композиции до 200°С не приводило к е е  деструкции 
( с м .р и с .2 ) .  Следовательно, процесс переработки такой  пресс-ком­
позиции методом прессования можно вести  при тем пературах до 200°С

Процесс разложения пресс-изделий на основе целлолигнина 
начинался при температуре на 40°С большей, чем для п р есс-и зде­
лий из 0 3 -0 1 0 -0 2 . ото подтверж дается более высокой теплостойко­
стью изделий на основе целлолигнина, которая со ставл яла  по Мар­
тенсу 180-200°С Г  з ]  , против 160°С для 0 3 -0 1 0 -0 2 .
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