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В настоящее время для термостабилизации капроновых нитей техниче-
ского назначения используется термостабилизатор Н-1, выпускаемый
Рубежанским производственным объединением «Краситель» в виде
застывшего плава. Такая выпускная форма термостабилизатора вызы-
вает затруднения при оценке качества поступающего продукта и уве-
личивает трудоемкость процесса, связанного с измельчением и дози-
ровкой стабилизатора [Д Поэтому были начаты исследования по изыс-
канию новых выпускных форм термостабилизатора Н-11, более удобных
для использования в производстве.

Днепропетровским химико-технологическим институтом была раз-
работана новая выпускная форма Н-1 в полиэтиленгликоле (ПЭГ),
Рубежанским производственным объединением «Краситель» выпуск-
ная форма Н-1 в капролактаме. Для определения эффективности новых
выпускных форм Н-1 интересно было изучить их влияние на термо-
окислительную деструкцию поликапроамида (ПКА) в сравнении с тер-
мостабилизатором в плаве с помощью методов ИК-спектроскопии и
пгх.

В качестве объектов исследования были применены пленки ПКА,
содержавшие до 0,3% стабилизатора от веса капролактама, в различ-
ных выпускных формах. Пленки толщиной 20—25 р, готовили путем
высаживания стабилизированного ПКА из растворов в тетрафторпро-
паноле. Спектры снимали на спектрометре UR-20 и спектрофотометре
СФ-4. Степень термоокислительной деструкции оценивалась по кон-
центрации карбонильных групп в полимере на основании интегральной
интенсивности полосы поглощения 1713 см~1 при прогревании иссле-
дуемых пленок при температуре 200°С в течение от 1 до 20 ч (см.
рис. 1). Как видно из представленных данных, накопление СО-групп
в пленках с Н-1 при прогревании их в течение 4—6 ч практически оди-
наково для всех выпускных форм Н-1. При увеличении времени
прогрева до 8 ч и выше наблюдается резкое повышение содержания
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Рис. 1. Зависимость относительной инте-
гральной интенсивности полосы поглоще-
ния 1713 см~ 1 ПКА от продолжительно-
сти прогревания при 200 °С. К конт-
рольный образец, без стабилизатора; 1
Н-1 (ПЭГ); 2 Н-1 (капролактам);
3 Н-1 (плав); 4 Н-1 (чистый, в по-

рошке).

Рис. 2. Влияние температуры
пиролиза полимера и состава
стабилизатора на выход С02.
1 Н-1 (капролактам); 2
Н-1 (ПЭГ); 3 Н-1 (плав);

4 без стабилизатора.

Рис. 3. Влияние температуры пиро-
лиза полимера и состава стабили-
затора на выход СО. 1 Н-1
(капролактам); 2 Н-1 (ПЭГ);
3 Н-1 (плав); 4 контрольный,

без стабилизатора.

СО-групп, особенно для ПКА, стабилизированного Н-1 (ПЭГ), в мень-
шей степени для Н-1 (в лактаме). Таким образом, эти стабилизаторы
тормозят термоокислительную деструкцию только в начальной стадии,
и их эффективность снижается при более длительном температурном
воздействии.

Для подтверждения данных, полученных методом ИК-спектроско-
пии, термическое поведение стабилизированного ПКА изучали с по-
мощью ПГХ. Пиролиз исследуемых объектов проводили в реакторе,
совмещенном с аналитической частью хроматографа, в атмосфере
инертного газа при температуре 200—'800° в течение 12 с [ 2]. Продукты
пиролиза в токе инертного газа поступали в разделительную колонку
хроматографа, а оттуда в детектор. При этом изучали влияние состава
термостабилизатора и температуры пиролиза на выход СОг и СО.

Результаты анализа (рис. 2 и 3) показали, что с повышением тем-
пературы пиролиза выход С0 8 и СО повышается во всех опытах, Однако
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было отмечено, что выделение летучих продуктов пиролиза начинается
при различных температурах и состав их не одинаков для различных
выпускных форм Н-1. Так, пиролиз ПКА с Н-1 (ПЭГ) и Н-1 (в капро-
лактаме) начинается при более низких температурах (при 250°), чем
пиролиз ПКА с Н-1 в плаве (при 300°), с выделением С0 2 (рис. 2).
В продуктах разложения Н-1 (ПЭГ), помимо продуктов разложения
ПКА, обнаружен еще ацетальдегид и некоторые кислородсодержащие
соединения, а в продуктах пиролиза Н-1 (в капролактаме) наблюдалось
повышенное содержание легколетучих продуктов. Введение термоста-
билизаторов приводит к ингибированию процесса образования СО,
причем наиболее эффективным ингибитором является Н-1 (в плаве)
(рис. 3).

Сопоставляя полученные данные, можно предположить, что началь-
ный процесс термодеструкции ПКА, сопровождавшийся выделением
С0 2, обусловлен гемолитическим разрывом связей —NH—СО—. Основ-
ная деструкция полимера вызвана вторичными реакциями разложения,
которые приводят к образованию и выделению СО. В связи с этим по
изменению выхода С02 и СО в зависимости от состава Н-1 в ПКА
установлено, что различные выпускные формы Н-1 инициируют про-
цесс гемолитического разрыва макромолекул ПКА, сопровождающийся
выделением С02, и в различной степени ингибируют вторичные про-
цессы деструкции ПКА, способствующие снижению скорости образо-
вания СО. Наиболее эффективным с этой точки зрения можно считать
термостабилизатор Н-1 в плаве, который применяется в настоящее
время в производстве для термостабилизации капроновых нитей техни-
ческого назначения.

ЛИТЕРАТУРА
1. Кутьина Л. В., Сердюкова М. А., Василенко Г. А., Олейник В. Г.,

Третьяков Ю. П, Романовская Л. Г., Крулль М. А. Стабилизи-
рующее действие производных из класса эфиров 4-оксидифениламина. Хим.
волокна, 1977, № 4, с. Э3:—Э4.

2. Кг uil, М., Kogerman, А., Kirret, О., Kutyina, L. Zapolski, D.
Pyrolysis gas chromatography of capron (nylon-6) fibre sitabilized with ethers
of 4-oxydiphenylamine. J. Chromatogr., 1977, v. 135, p. 212 —216.

Институт химии Поступила в редакцию
Академии наук Эстонской ССР 9/Х 1979
ВНИИВ Проект, Киевский филиал


	b1264984-1980-2
	Untitled
	Chapter
	Untitled

	Contribution
	ХАРАКТЕРИСТИКА БИТУМОИДА И СМОЛЫ ПОЛУКОКСОВАНИЯ ВИТРИНИТОВОГО КАМЕННОГО УГЛЯ КУЗБАССА
	Рис. 1. Хроматограммы парафинов битумоида А (/) и метиловых эфиров кислот битумоида С (II). (Номера означают количество углеродных атомов в соединениях с нормальным углеродным скелетом.) /16—/20 изопреноиды. Колонка 3,6 м X 3 мм; 7% Е-301 на целите 545 ( 0,125—0,16 мм).
	Untitled
	Untitled
	Untitled

	ДЕСТРУКТИВНАЯ ГИДРОГЕНИЗАЦИЯ ДИКТИОНЕМОВЫХ СЛАНЦЕВ
	Рис. 1. Хроматограмма смолы полукоксования диктионемового сланца месторождения Маарду. (Колонка: 8% апьезона L на хроматоне N-AW HMDS\ 3,6 мX Э мм.) 1 метилбензол, 2 этилбензол, 3 1,3- и 1,4-диметилбензолы, 4 1,2-диметилбензол, 5 изопропилбензол, 6 н-пропилбензол, 7—l-метил-Э-этил- и 1-метилы-этилбензолы, 8 1-метил-2-этил- и 1,3,5-триметилбензолы, 9 1,2,4- триметилбензол, 10 1,2,3-триметилбензол, 11 инден и 4-замещенный бензол, 12 диметилбензолы, 13 1,2,4,5- и 1,2,3,5-тетраметилбензолы, 14 метилинден, 15 нафталин, 16 метилтетралин, 17 2-метилнафталин, 18 1-метилнафталин, 19 дифенил, 20 этилнафталин, 21 2,6- и 2,7-диметилнафталины, 22 1,7-, 1,6- и 1,3-метилиафталины, 23 1,2-диметилнафталин, 24 аценафтен, 25 триметилнафталин, 26 флуорен.
	Untitled
	Рис. 3. Хроматограмма фракции алифатических углеводородов диктионемового сланца месторождения Маарду: а гидрогенизата, полученного в среде 5%-ного раствора щелочи, б смолы полукоксования. (Колонка; 8% апьезона L на хроматоне N-AW HMDS-, 3,6 м X 3 мм.) Цифры от 9 до 27 указывают число атомов углерода в молекуле н-парафннов и от 9' до 17' н-олефинов; iCl6—i'C2o изопреноидные структуры.
	Untitled
	Untitled

	CHARACTERIZATION AND IDENTIFICATION OF POLYESTER FIBRES AND THEIR MODIFICATIONS BY INFRARED SPECTROMETRIC METHOD
	Untitled
	Fig. 3. The infrared speotra of some polyester fibres; 1, 2 polyethylene glyool terephtalate, Lavsan (1), Trevira (2); 3 polyethylene glycol terephtalate (90%) + isophtaLate (10%); 4 polycyclohexane terephtalate; 5 polyesterether (Grilene). 3. Poly-(1,4-dimethylol-)-cyclohexane terephtalate fibre (abbr. polycyclohexane terephtalate), Stuttgart, Institute of Chemical Fibres, FRG. 4. Polyesterether, Grilene, Switzerland. Elemental analysis of some polyester fibres are presented in Table 1.
	Untitled
	Untitled
	Untitled

	ИССЛЕДОВАНИЕ НЕКОТОРЫХ СОВРЕМЕННЫХ ТЕРМОСТОЙКИХ И ОГНЕСТОЙКИХ ХИМИЧЕСКИХ ВОЛОКОН МЕТОДОМ ИК-СПЕКТРОСКОПИИ
	Рис. 1. ИК-спектры керамических и углеродных волокон; 1 авкерам CS, 2 авке рам RS, 3 углеродное волокно, 4 углеродное (графитированное) волокно, 5 рефрасил, 6 каовул.
	Рис. 2. ИК-спектры полиакрилонитрильных волокон; 1 модакрил, 2 орлон 775, 3 верел F, 4 верел А.
	Untitled
	Untitled

	ОКИСЛИТЕЛЬНЫЕ ПРЕВРАЩЕНИЯ ДВУХАТОМНЫХ ФЕНОЛОВ В ВОДНОЙ СРЕДЕ
	Untitled
	Untitled
	Untitled
	Untitled

	ИССЛЕДОВАНИЕ РАБОТЫ КОЛОНКИ С ЩЕТОЧНЫМ РОТОРОМ
	Untitled
	Untitled
	Untitled
	Untitled
	Untitled
	Untitled
	Untitled
	EESTI NSV TEADUSTE AKADEEMIA TOIMETISED. 29. KÖIDE KEEMIA. 1980, NR. 2 ИЗВЕСТИЯ АКАДЕМИИ НАУК ЭСТОНСКОЙ ССР. ТОМ 29 ХИМИЯ. 1980. № 2

	ИССЛЕДОВАНИЕ ВОЗМОЖНОСТИ СТАБИЛИЗАЦИИ ПРОСТАГЛАНДИН-СИНТЕТАЗЫ МЕТОДОМ ВКЛЮЧЕНИЯ В ТВЕРДЫЕ ГЕЛИ
	Untitled
	Untitled

	ВЫДЕЛЕНИЕ, ХАРАКТЕРИСТИКА И ИСПОЛЬЗОВАНИЕ ПОЛИСАХАРИДОВ АГАРОНОСНЫХ ВОДОРОСЛЕЙ
	Время экстрагирования Рис. 2. Распределение выхода чистого агара по времени экстра гирования.
	Untitled
	Untitled
	Untitled
	Untitled

	ВЫДЕЛЕНИЕ, ХАРАКТЕРИСТИКА И ИСПОЛЬЗОВАНИЕ ПОЛИСАХАРИДОВ АГАРОНОСНЫХ ВОДОРОСЛЕЙ
	Untitled
	Untitled
	Untitled
	Untitled
	Untitled
	** Поскольку в случае Р. п. 1%-ные растворы не дают студня, соответствующие ве личины прочности студня, температуры плавления студня и температуры застудне вания раствора получены для 2,5%-ных студней или растворов.
	Untitled
	ВЫДЕЛЕНИЕ, ХАРАКТЕРИСТИКА И ИСПОЛЬЗОВАНИЕ ПОЛИСАХАРИДОВ АГАРОНОСНЫХ ВОДОРОСЛЕЙ
	Untitled
	Untitled
	Untitled
	Untitled

	СИНТЕЗ СОЕДИНЕНИЙ С АКТИВНОСТЬЮ ЮВЕНИЛЬНОГО ГОРМОНА
	Untitled

	ИССЛЕДОВАНИЕ ВЛИЯНИЯ РАЗЛИЧНЫХ ВЫПУСКНЫХ ФОРМ ТЕРМОСТАБИЛИЗАТОРА Н-1 НА ТЕРМООКИСЛИТЕЛЬНУЮ ДЕСТРУКЦИЮ СТАБИЛИЗИРОВАННОГО ПОЛИКАПРОАМИДА
	Untitled
	Рис. 1. Зависимость относительной интегральной интенсивности полосы поглощения 1713 см~1 ПКА от продолжительности прогревания при 200 °С. К контрольный образец, без стабилизатора; 1 Н-1 (ПЭГ); 2 Н-1 (капролактам); 3 Н-1 (плав); 4 Н-1 (чистый, в порошке). Рис. 2. Влияние температуры пиролиза полимера и состава стабилизатора на выход С02. 1 Н-1 (капролактам); 2 Н-1 (ПЭГ); 3 Н-1 (плав); 4 без стабилизатора.
	Рис. 3. Влияние температуры пиролиза полимера и состава стабилизатора на выход СО. 1 Н-1 (капролактам); 2 Н-1 (ПЭГ); 3 Н-1 (плав); 4 контрольный, без стабилизатора.

	К МЕХАНИЗМУ ФОТОИНИЦИИРОВАННОГО ОКИСЛЕНИЯ АЛКИЛБЕНЗОЛСУЛЬФОНАТОВ В ВОДНОЙ СРЕДЕ
	Untitled
	Untitled
	Untitled
	Untitled



	Illustrations
	Untitled
	Рис. 1. Хроматограммы парафинов битумоида А (/) и метиловых эфиров кислот битумоида С (II). (Номера означают количество углеродных атомов в соединениях с нормальным углеродным скелетом.) /16—/20 изопреноиды. Колонка 3,6 м X 3 мм; 7% Е-301 на целите 545 ( 0,125—0,16 мм).
	Untitled
	Untitled
	Рис. 1. Хроматограмма смолы полукоксования диктионемового сланца месторождения Маарду. (Колонка: 8% апьезона L на хроматоне N-AW HMDS\ 3,6 мX Э мм.) 1 метилбензол, 2 этилбензол, 3 1,3- и 1,4-диметилбензолы, 4 1,2-диметилбензол, 5 изопропилбензол, 6 н-пропилбензол, 7—l-метил-Э-этил- и 1-метилы-этилбензолы, 8 1-метил-2-этил- и 1,3,5-триметилбензолы, 9 1,2,4- триметилбензол, 10 1,2,3-триметилбензол, 11 инден и 4-замещенный бензол, 12 диметилбензолы, 13 1,2,4,5- и 1,2,3,5-тетраметилбензолы, 14 метилинден, 15 нафталин, 16 метилтетралин, 17 2-метилнафталин, 18 1-метилнафталин, 19 дифенил, 20 этилнафталин, 21 2,6- и 2,7-диметилнафталины, 22 1,7-, 1,6- и 1,3-метилиафталины, 23 1,2-диметилнафталин, 24 аценафтен, 25 триметилнафталин, 26 флуорен.
	Untitled
	Рис. 3. Хроматограмма фракции алифатических углеводородов диктионемового сланца месторождения Маарду: а гидрогенизата, полученного в среде 5%-ного раствора щелочи, б смолы полукоксования. (Колонка; 8% апьезона L на хроматоне N-AW HMDS-, 3,6 м X 3 мм.) Цифры от 9 до 27 указывают число атомов углерода в молекуле н-парафннов и от 9' до 17' н-олефинов; iCl6—i'C2o изопреноидные структуры.
	Untitled
	Fig. 3. The infrared speotra of some polyester fibres; 1, 2 polyethylene glyool terephtalate, Lavsan (1), Trevira (2); 3 polyethylene glycol terephtalate (90%) + isophtaLate (10%); 4 polycyclohexane terephtalate; 5 polyesterether (Grilene). 3. Poly-(1,4-dimethylol-)-cyclohexane terephtalate fibre (abbr. polycyclohexane terephtalate), Stuttgart, Institute of Chemical Fibres, FRG. 4. Polyesterether, Grilene, Switzerland. Elemental analysis of some polyester fibres are presented in Table 1.
	Рис. 1. ИК-спектры керамических и углеродных волокон; 1 авкерам CS, 2 авке рам RS, 3 углеродное волокно, 4 углеродное (графитированное) волокно, 5 рефрасил, 6 каовул.
	Рис. 2. ИК-спектры полиакрилонитрильных волокон; 1 модакрил, 2 орлон 775, 3 верел F, 4 верел А.
	Untitled
	Untitled
	Untitled
	Untitled
	Untitled
	Untitled
	Untitled
	Untitled
	Untitled
	Untitled
	Время экстрагирования Рис. 2. Распределение выхода чистого агара по времени экстра гирования.
	Untitled
	Untitled
	Untitled
	Untitled
	Untitled
	Untitled
	Рис. 1. Зависимость относительной интегральной интенсивности полосы поглощения 1713 см~1 ПКА от продолжительности прогревания при 200 °С. К контрольный образец, без стабилизатора; 1 Н-1 (ПЭГ); 2 Н-1 (капролактам); 3 Н-1 (плав); 4 Н-1 (чистый, в порошке). Рис. 2. Влияние температуры пиролиза полимера и состава стабилизатора на выход С02. 1 Н-1 (капролактам); 2 Н-1 (ПЭГ); 3 Н-1 (плав); 4 без стабилизатора.
	Рис. 3. Влияние температуры пиролиза полимера и состава стабилизатора на выход СО. 1 Н-1 (капролактам); 2 Н-1 (ПЭГ); 3 Н-1 (плав); 4 контрольный, без стабилизатора.
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