
пензии 7,Ь% свободное истечение воды практически отсутствует. 
Резкое возрастание тангенса угла прямой фильтрации, а следо
вательно, и замедление процесса водоотдачи приходятся на диа
пазон концентрации от 3 до 4 ,5 f .

Таким образом, проведенные исследования процесса фильтра
ции древесноволокнистой массы показывают, что увеличение кон
центрации ДО,! отрицательно сказывается на процессе водоотдачи. 
Повышение концентрации древесноволокнистой массы до б% требу
ет увеличения движущей силы процесса обезвоживания на 3 поряд
ка при неизменных остальных условиях. Следовательно, использо
вание высококонцентрированной ДВМ делает необходимым примене
ние вакуума или механического обезвоживания уже на начальной 
стадии обезвоживания.
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ОГНЕЗАЩИТНЫЕ СОСТАВЫ НА ОСНОВЕ КУБОВЫХ ОСТАТКОВ 
' ПРОИЗВОДСТВА КАПРОЛАКТАМА.

Исследован состав кубового остатка 
ректификации капролактама и получены на 
его основе антипирены, содержащие карбо
ксильные и аминометиленфосфоновые группы.
Изучен состав антипиренов и влияние их 
количества на горючесть и физико-механи
ческие свойства древесноволокнистых плит.
Показана целесообразность использования 
антипиренов вследствие их эффективности 
и низкой стоимости.
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Анализ ранее выполненных исследований свидетельствует о 
высокой огнезащитной способности аз отфэсфорсо держащих соедине
ний, в частности полиэтиленполиаминполииэопропанолполиамино- 
метиленфосфонатов [1 ,2 ] .  Однако сырьевые ресурсы для получения 
указанных антипиренов ограничены, и стоимость этих соединений 
достаточно высока ( ~  1350 р у б /т ). В связи с этим поиск новых 
огнезащитных составов с высокой эффективностью и малой себесто
имостью является актуальным.

В настоящей работе впервые изучена возможность получения 
и использования в качестве антипиренов карбоксилсодержащих 
аминоалкиленфосфонатов на основе кубовых остатков производства 
капролактама.

Кубовые остатки в виде 50$-й дисперсии в воде являются 
отходами производства и имеют низкую стоимость- 6 0  руб/т.

Предположение об эффективности данного типа соединений 
было основано на имеющихся сведениях о том, что выделяющийся 
при разложении карбоксилсодержащих веществ COg также оказывает 
огнезащитное действие на материалы [3 ] .

Предварительно нами были проведены исследования по опре
делению состава кубового остатка (плава капролактама), образу
ющегося при ректификации нейтрализованного капролактама на 
Дзержинском П0"Капролактам".

Методами экстракции, кислотно-основного, потенциометричес
кого титрования, прокаливания и определения молекулярных масс 
соединений криоскопией выявлен состав плава капролактама:

Содержание компонентов,%
У  -капролактам .....................................  2 0 . . . 2 2
На ОН ...........................................    8 . . .  10

неорганические соли и окислы . . . .  0 ,3 . . .1 ,1
На -  соль аминокапроновой кислоты . .  6 8 ...7 2

Выделенные из плава ^  -капролактам и На -соль аминокап
роновой кислоты были идентифицированы по ИК-спектрам и темпе
ратурам плавления.

Огнезащитные составы были получены фосфорилированием пла
ва капролактама соединениями трехвалентного фосфора и формаль
дегидом в солянокислой среде и последующей нейтрализацией 
продуктов фосфорилирования аммиаком до pH = 4 . . .5 .  Протекаю
щие яри этом реакции могут быть представлены следующей схемой:
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В качестве фосфорилирующего агента были использованы 
техническая фосфористая кислота (НдРОдтехн) производства 
ПО "Оргсинтеэ" (г.Казань), треххлористый фосфор (РС[3) произ
водства ЧПО "Химпром" (г.Чебоксары) ,  а также очищенная от при
месей высших жирных кислот техническая HgPOg. С использованием 
весового метода, методов аргентометрического и потенциометричес
кого титрования была предпринята попытка определить содержание 
компонентов в полученных огнезащитных составах. Результаты ис
следования приведены в таблице.

Характеристика огнезащитных составов на 
основе плава капролактама

Ан-|Фосфори^Сухой|Аммониевая сольА/ -  
ти -! лирую- i оста-!бис-аминометилен- 

|ток, [фосфон-^-аминокап-

Хлорид ""[фосфаты и | Во - 
На и j фосфиты !дя
Д/ Hj, %f аммония, j 

!уротропин,!

Т ,

пи-}щий
рен!агент 

!
 L_____

(роновой кислоты, %
!

A I Н3РО3 
техн.

45,8 16,0 6 , 0 • 23,8 ос-

А П PCl3 58,5 18,6 10,9 29,0 таль

A 111 очищен. 
Н3РО3

44,2 15,8 9 .4 19,0 ное

Огнезащитные составы были испытаны в качестве антипиренов
твердых древесноволокнистых плит (ДВП) сухого способа произвол-
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ства. Дня изготовления ДВП использовано древесное волокно про
мышленного производства, осмоленное связующим СФЖ-3014 (4%) с 
влажностью б . . . 7%. Огнезащитные составы наносились на волокно 
распылением сжатым воздухом в количестве 5, 10, 15, 20, 30% по 
сухому остатку в смесителе периодического действия. Из подсу
шенного до исходной влажности волокна были отпрессованы плиты 
с расчетной плотностью 800 ...850  кг/м^ толщиной 3 ,2  мм в усло
виях, описанных в работе [2 ] .

Для сравнения в тех же условиях были изготовлены контроль
ные образцы без добавки антипиренов.

Горючесть плит оценивалась по ГОСТ 17088-71 методом огне
вой трубы, физико-механические свойства -  по ГОСТ 4598-81. Ре
зультаты нескольких параллельных испытаний были обработаны ме
тодами математической статистики с использованием ЭВМ "Искра- 
1256" [ 4 ] .  С целью подбора математических функций, адекватно 
описывающих экспериментальные зависимости, была осуществлена 
аппроксимация кривых полиномами I , 2, 3 степеней с использова
нием ЭВМ ЕС-1841. Оценка адекватности выполнена по критерию 
Фишера [ 4 ] .  Результаты испытаний и расчетов приведены на рис. 
1-3. Анализ представленных данных показывает, что при увеличе
нии концентрации антипиренов потеря массы снижается. Трудного
рючие плиты (с-потерей массы  ̂ 20%) получаются при расходе 
антипирена AI -  10, А 2, А 3 -  16.. .18$. Положительным момен
том при этом является тб, что при добавках антипиренов в ука
занных количествах не ухудшаются, а в раде случаев и улучшя-

РисЛ. Потеря массы ДВП в зависимости от концентрации 
антипирена: I - A I ; 2 - A 2 ; 3 - A 3
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Рис.2. Влияние концентрации антипирена ( I - A I ,  2 - А 2 ,
3 -  А 3) на прочность ДВП

Прочность ДВП на изгиб возрастает в сравнении с прочностью 
контрольных плит; причем прсслеживается некоторая аналогия в 
изменении показателя прочности плит с содержанием в огнезащит
ных составах хлоридов NĤ  и Na. По-видимому, эти соединения 
играют роль дополнительных отвердителей связующего и при уме
ренных добавках антипиренов (1 0 ...1 8 $ ) способствуют лучшему' 
отверждению и упрочнению ДВП. При значительных добавках анти
пиренов ( > 20$) и указанных выше компонентов прочность плит 
падает, что, вероятно, связано с чисто механическим разрыхлени
ем структуры смолы, вызванным избытком компонентов. Высказанные

Рис.З. Влияние концентрации антипирена (I  -  А I , 2 -  А 2,
3 -  А 3) на разбухание ДВП
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предположения подтверждаются величинами плотности рассматрива
емых плит. В интервале концентраций, необходимых и достаточных 
для получения трудногорючих плит ( 1 0 , 1 6 , 18%), наблюдаются 
меньшие или сопоставимые с контрольными значения водопоглощения 
и разбухания плит.

Оценка адекватности зависимостей экспериментальных данных 
(см.рис. 1 - 3 )  полиномам 1-3 степеней показала, что процессы 
изменения прочности, плотности, водопоглощения и разбухания 
плит в зависимости от концентрации антипиренов могут быть опи
саны адекватно полиномам 3-й степени. Зависимость потери массы 
огнеэащищенных ДВП следует аппроксимировать другой функцией, в 
частности,по виду кривой имеет смысл провести аппроксимацию 
экспоненциальной функцией.

Таким образом, выполненные исследования показали, что от
ход производства капролактама (плав) может быть с успехом ис
пользован для получения антипиренов, которые при невысоком р а с
ходе обеспечивают огнестойкость ДВП и не ухудшают их физико- 
механических свойств.

Существенным преимуществом новых составов является значи
тельно меньшая их стоимость (500 ...600  руб/т)по сравнению со 
стоимостью полиэтиленполиаминметиленфосфонатов (1350 р у б /т .) .
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