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Îïèñàíû ïîëó÷åíèå è ñâîéñòâà àçîòôîñôîðñîäåðæàùèõ îãíåçàùèòíûõ ñîñòàâîâ äëÿ äðåâåñèíû
íà îñíîâå ïðîäóêòîâ àìèíîëèçà ìîíîýòàíîëàìèíîì ñëîæíûõ àëèôàòè÷åñêèõ ïîëèýôèðîâ Ï-6
è Ï-9à. Óñòàíîâëåíî, ÷òî ïðè äåñòðóêöèè ïîëèýôèðîâ Ï-6 è Ï-9à ìîíîýòàíîëàìèíîì ïðîòåêàåò
ïðîöåññ àìèíîëèçà ñ îáðàçîâàíèåì äèàìèäà àäèïèíîâîé êèñëîòû è ãëèêîëåé. Ôîñôîðèëèðî-
âàíèåì ïðîäóêòîâ àìèíîëèçà ñ ïîñëåäóþùåé íåéòðàëèçàöèåé àììèàêîì ïîëó÷åíû îãíåçàùèò-
íûå ñîñòàâû äëÿ äðåâåñèíû. Ïðåäâàðèòåëüíàÿ îöåíêà ïîêàçàëà âûñîêóþ ýôôåêòèâíîñòü äàííûõ
îãíåçàùèòíûõ ñîñòàâîâ.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: äåñòðóêöèÿ; àëèôàòè÷åñêèå ïîëèýôèðû; àìèíîëèç; ôîñôîðèëèðîâàíèå; îãíå-
çàùèòíûé ñîñòàâ äëÿ äðåâåñèíû.

DOI: 10.18322/PVB.2015.24.08.43-48

Â íàñòîÿùèé ìîìåíò äðåâåñèíà èñïîëüçóåòñÿ âî ìíî-

ãèõ îòðàñëÿõ ïðîìûøëåííîñòè è õîçÿéñòâà — â ñòðî-

èòåëüñòâå, äëÿ èçãîòîâëåíèÿ ìåáåëè è â äðóãèõ öåëÿõ.

Öåííîñòü äðåâåñèíû íå ñíèæàåòñÿ, íåñìîòðÿ íà áîëü-

øîé àññîðòèìåíò ñèíòåòè÷åñêèõ ìàòåðèàëîâ. Ýòî

ìîæíî îáúÿñíèòü íàëè÷èåì òàêèõ öåííûõ ñâîéñòâ

äðåâåñèíû, êàê îòíîñèòåëüíî âûñîêàÿ ïðî÷íîñòü,

íåáîëüøàÿ ïëîòíîñòü, ìàëàÿ òåïëîïðîâîäíîñòü. Îä-

íàêî äðåâåñèíà — ãîðþ÷èé ìàòåðèàë, ÷òî äåëàåò åå

ïðèìåíåíèå îãðàíè÷åííûì è íåáåçîïàñíûì [1, 2],

ïîýòîìó íåîáõîäèìà åå îãíåçàùèòà.

Îãíåçàùèòà äåðåâÿííûõ êîíñòðóêöèé äîñòèãàåò-

ñÿ èñïîëüçîâàíèåì îãíåçàùèòíûõ ñîñòàâîâ (ÎÇÑ),

çàìåäëÿþùèõ ãîðåíèå.

Ðàíåå íà êàôåäðå òåõíîëîãèè ïåðåðàáîòêè ïëàñ-

òè÷åñêèõ ìàññ Óðàëüñêîãî ãîñóäàðñòâåííîãî ëåñî-

òåõíè÷åñêîãî óíèâåðñèòåòà áûëè ðàçðàáîòàíû ðå-

öåïòóðû ïîëó÷åíèÿ ÎÇÑ äëÿ äðåâåñèíû íà îñíîâå

ïðîäóêòîâ äåñòðóêöèè ïîëèýòèëåíòåðåôòàëàòà ýòà-

íîëàìèíàìè è èçó÷åíî âëèÿíèå ýòèõ ñîñòàâîâ íà ãî-

ðþ÷åñòü äðåâåñèíû [3–6].

Öåëüþ äàííîé ðàáîòû ÿâëÿåòñÿ ïîëó÷åíèå è èçó-

÷åíèå ñâîéñòâ è îãíåçàùèòíîé ýôôåêòèâíîñòè ÎÇÑ

äëÿ äðåâåñèíû íà îñíîâå ïðîäóêòîâ äåñòðóêöèè ìî-

íîýòàíîëàìèíîì ñëîæíûõ àëèôàòè÷åñêèõ ïîëèýôè-

ðîâ Ï-6 (ïîëèýòèëåíãëèêîëüàäèïèíàò) è Ï-9à (ïî-

ëèäèýòèëåíãëèêîëüàäèïèíàò).

Äåñòðóêöèÿ ïîëèýôèðîâ Ï-6 è Ï-9à ìîíîýòàíîë-

àìèíîì ïðîâîäèëàñü ïðè 160 °Ñ â òå÷åíèå 1–1,5 ÷

â òðåõãîðëîâîé êîëáå, ñíàáæåííîé ïåðåìåøèâà-

þùèì óñòðîéñòâîì, òåðìîìåòðîì è îáðàòíûì õî-

ëîäèëüíèêîì. Â ðåçóëüòàòå äåñòðóêöèè îáðàçîâû-

âàëèñü âÿçêèå îäíîðîäíûå ïðîäóêòû êîðè÷íåâîãî

öâåòà. Ïóòåì îñàæäåíèÿ ñ èñïîëüçîâàíèåì ìåòàíî-

ëà èç ïðîäóêòîâ äåñòðóêöèè áûëî âûäåëåíî âåùå-

ñòâî áåëîãî öâåòà, êîòîðîå ïîñëå ôèëüòðàöèè è ïðî-

ìûâêè äî ðÍ = 6�7 ïðîàíàëèçèðîâàëè ìåòîäîì ÈÊ-

ñïåêòðîñêîïèè (ðèñ. 1).

Àíàëèçèðóÿ ÈÊ-ñïåêòðû âåùåñòâ, âûäåëåííûõ

èç ïðîäóêòîâ äåñòðóêöèè ïîëèýôèðîâ Ï-6 è Ï-9à

ìîíîýòàíîëàìèíîì (ñì. ðèñ. 1), ìîæíî îòìåòèòü íà-

ëè÷èå ïîëîñ â îáëàñòè 1644 è 1640 ñì–1, ñîîòâåòñò-

âóþùèõ âàëåíòíûì êîëåáàíèÿì àìèäíîé ãðóïïû,

à òàêæå ïîëîñ â îáëàñòè 1054; 1066 è 2500–3300 ñì–1,

ñîîòâåòñòâóþùèõ êîëåáàíèÿì ÎÍ-ãðóïï [7, 8].

Íà îñíîâàíèè ÈÊ-ñïåêòðîñêîïèè ìîæíî ïðåäïîëî-

æèòü, ÷òî äåñòðóêöèÿ ïîëèýôèðîâ ìîíîýòàíîëàìè-

íîì èäåò ñ îáðàçîâàíèåì àìèäîâ àäèïèíîâîé êèñ-

ëîòû.
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Áûëà ïðîàíàëèçèðîâàíà òàêæå ðåàêöèîííàÿ ìàñ-

ñà äåñòðóêöèè Ï-6 ìîíîýòàíîëàìèíîì ìåòîäîì ãà-

çîæèäêîñòíîé õðîìàòîãðàôèè, ñîâìåùåííîé ñ ìàññ-

ñïåêòðîìåòðèåé (ðèñ. 2). Ïî äàííûì õðîìàòî-ìàññ-

ñïåêòðîìåòðèè â ïðîäóêòå äåñòðóêöèè Ï-6 ìîíîýòà-

íîëàìèíîì îáíàðóæåíû ýòèëåíãëèêîëü (10,623 ìèí),

âûäåëèâøèéñÿ â õîäå ðåàêöèè, è íåïðîðåàãèðîâàâ-

øèé ìîíîýòàíîëàìèí (4,873 ìèí), à òàêæå ïðîäóêò

àìèäíîãî òèïà (20,492 ìèí).

Ìàòî÷íèê, ïîëó÷åííûé ïîñëå âûäåëåíèÿ àìèäà

àäèïèíîâîé êèñëîòû èç ïðîäóêòà äåñòðóêöèè ïîëè-

ýôèðà Ï-9à ìîíîýòàíîëàìèíîì, áûë ïðîàíàëèçèðî-

âàí ìåòîäîì ãàçîæèäêîñòíîé õðîìàòîãðàôèè, ñîâìå-

ùåííîé ñ ìàññ-ñïåêòðîìåòðèåé (ðèñ. 3). Ïî äàííûì

õðîìàòî-ìàññ-ñïåêòðîìåòðèè â ïðîäóêòå äåñòðóêöèè

Ï-9à îáíàðóæåíû äèýòèëåíãëèêîëü (10,623 ìèí), âû-

äåëèâøèéñÿ â õîäå ðåàêöèè, è èçáûòîê ìîíîýòàíîë-

àìèíà (4,873 ìèí).

Íà îñíîâàíèè ëèòåðàòóðíûõ äàííûõ [9–11] è

ðåçóëüòàòîâ ÈÊ-ñïåêòðîñêîïèè è ãàçîæèäêîñòíîé

õðîìàòîãðàôèè, ñîâìåùåííîé ñ ìàññ-ñïåêòðîìåò-

ðèåé, ìîæíî çàêëþ÷èòü, ÷òî ïðîöåññ äåñòðóêöèè

ïîëèýôèðîâ Ï-6 è Ï-9à ìîíîýòàíîëàìèíîì ïðîòå-

êàåò ïî ìåõàíèçìó àìèíîëèçà ñ îáðàçîâàíèåì àìè-

äà àäèïèíîâîé êèñëîòû è ãëèêîëåé (ðèñ. 4).

Ðèñ. 1. ÈÊ-ñïåêòð âåùåñòâà, âûäåëåííîãî èç ïðîäóêòà äåñòðóêöèè Ï-6 (a) è Ï-9à (á) ìîíîýòàíîëàìèíîì

Ðèñ. 2. Äàííûå õðîìàòî-ìàññ-ñïåêòðîìåòðèè ïðîäóêòà äå-

ñòðóêöèè Ï-6 ìîíîýòàíîëàìèíîì
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Ñòåïåíü äåñòðóêöèè îöåíèâàëàñü òàêæå ïî èçìå-

íåíèþ àìèííîãî ÷èñëà (À×) â çàâèñèìîñòè îò ïðî-

äîëæèòåëüíîñòè ïðîöåññà (ðèñ. 5).

Àìèííîå ÷èñëî â ïðîöåññå äåñòðóêöèè ïîëèýôè-

ðà Ï-6 ìîíîýòàíîëàìèíîì ïîíèçèëîñü â òå÷åíèå ÷àñà

ñ 650 äî 250, à ïîëèýôèðà Ï-9à — ñ 480 äî 280. Ýòî

êîñâåííî ïîäòâåðæäàåò, ÷òî ðåàêöèÿ äåñòðóêöèè ïî-

ëèýôèðîâ ìîíîýòàíîëàìèíîì èäåò ïî ìåõàíèçìó

àìèíîëèçà.

Äëÿ ïîëó÷åíèÿ îãíåçàùèòíûõ ñîñòàâîâ èç ïðî-

äóêòîâ àìèíîëèçà ïîëèýôèðîâ Ï-6 è Ï-9à ðåàêöè-

îííóþ ìàññó, ïðåäñòàâëÿþùóþ ñîáîé ñìåñü èçáûò-

êà ìîíîýòàìèíà, àìèäà àäèïèíîâîé êèñëîòû è ãëè-

êîëåé, ïîäâåðãàëè ôîñôîðèëèðîâàíèþ (ðèñ. 6) ïî

ìåòîäó Êàáà÷íèêà–Ôèëäñà [12] ñ ïîñëåäóþùåé íåéò-

ðàëèçàöèåé åå àììèàêîì. Ðåàêöèÿ ôîñôîðèëèðîâà-

íèÿ ïðîâîäèëàñü ïðè òåìïåðàòóðå 90–100 °Ñ â òå-

÷åíèå 2 ÷ ïðè äâóêðàòíîì ìîëüíîì èçáûòêå ôîð-

ìàëüäåãèäà è ôîñôîðèñòîé êèñëîòû îòíîñèòåëüíî

ìîíîýòàíîëàìèíà. Â ïðîöåññå ôîñôîðèëèðîâàíèÿ

â êèñëîé ñðåäå àìèä àäèïèíîâîé êèñëîòû ãèäðîëè-

çóåòñÿ äî ìîíîýòàíîëàìèíà è àäèïèíîâîé êèñëîòû.

Òàêèì îáðàçîì, ÎÇÑ ïðåäñòàâëÿþò ñîáîé ñìåñü ãëè-

êîëåé, àìîíèéíûõ ñîëåé #-àìèíîìåòèëåíôîñôîíî-

âûõ êèñëîò íà îñíîâå ìîíîýòàíîëàìèíà è àìîíèé-

íûõ ñîëåé àäèïèíîâîé êèñëîòû. Êðàòêàÿ õàðàêòåðè-

ñòèêà îãíåçàùèòíûõ ñîñòàâîâ ïðèâåäåíà â òàáëèöå.

Äëÿ ïåðâè÷íîé îöåíêè îãíåçàùèòíîé ýôôåê-

òèâíîñòè ÎÇÑ ïðèìåíÿëñÿ ìåòîä “îãíåâîé òðóáû”.

Ïðè ýòîì îïðåäåëÿëàñü ïîòåðÿ ìàññû îáðàçöîâ ñîñ-

íû ðàçìåðîì 100!35!5 ìì â çàâèñèìîñòè îò ðàñõî-

äà îãíåçàùèòíîãî ïîêðûòèÿ. Ðåçóëüòàòû èñïûòàíèé

ïðèâåäåíû íà ðèñ. 7.

Êàê âèäíî èç ðèñ. 7, ÎÇÑ íà îñíîâå ïðîäóêòîâ

äåñòðóêöèè ïîëèýôèðîâ Ï-6 è Ï-9à ìîíîýòàíîëàìè-

íîì, îáëàäàþò îãíåçàùèòíûìè ñâîéñòâàìè. Ïðè èõ

ðàñõîäå 250–320 ã�ì2 ïîòåðÿ ìàññû ñîñòàâëÿåò ìå-

íåå 20 %.

Äëÿ ïðåäâàðèòåëüíîãî îïðåäåëåíèÿ ãðóïïû îã-

íåçàùèòíîé ýôôåêòèâíîñòè ÎÇÑ â ïðîöåññå èõ ðàç-

ðàáîòêè ïðèìåíÿëñÿ ìåòîä èñïûòàíèé ñ èñïîëüçî-

âàíèåì óñòàíîâêè òèïà ÎÒÌ. Èñïûòûâàëè îáðàçöû

äðåâåñèíû ñîñíû ðàçìåðîì 150!60!30 ìì. Ðåçóëü-

òàòû èñïûòàíèé ïðèâåäåíû íà ðèñ. 8. Èç ðèñóíêà

Ðèñ. 4. Õèìèçì ïðîöåññà äåñòðóêöèè ïîëèýôèðîâ Ï-6 è Ï-9à ìîíîýòàíîëàìèíîì: n — ÷èñëî ãðóïïèðîâîê, âõîäÿùèõ â ïîëè-

ìåðíóþ öåïü; x — ÷èñëî ïîëó÷åííûõ ìîëåêóë äèàìèäà àäèïèíîâîé êèñëîòû; z — ÷èñëî ïîëó÷åííûõ ìîëåêóë ãëèêîëÿ, âõîäÿ-

ùåãî â ïîëèìåðíóþ öåïü

Ðèñ. 5. Çàâèñèìîñòü èçìåíåíèÿ À× îò ïðîäîëæèòåëüíîñòè

äåñòðóêöèè ïîëèýôèðîâ Ï-6 (1) è Ï-9à (2) ìîíîýòàíîë-

àìèíîì

Ïîëè-
ýôèð

Âíåøíèé âèä
ÎÇÑ

Ìàññîâàÿ
äîëÿ ñóõîãî
îñòàòêà, %

Ïëîò-
íîñòü,

ã�ì3

Âÿçêîñòü
ïî ÂÇ-4,

ñ
ðÍ

Ï6
Æèäêîñòü
êîðè÷íåâîãî
öâåòà

46,7 1,2 12 7

Ï-9à Òî æå 44,9 1,19 11 7

Ôèçèêî-õèìè÷åñêèå ñâîéñòâà îãíåçàùèòíûõ ñîñòàâîâ íà
îñíîâå ïðîäóêòîâ àìèíîëèçà ïîëèýôèðîâ Ï-6 è Ï-9à ìî-
íîýòàíîëàìèíîì

Ðèñ. 3. Äàííûå õðîìàòî-ìàññ-ñïåêòðîìåòðèè ïðîäóêòà äå-

ñòðóêöèè Ï-9à ìîíîýòàíîëàìèíîì
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âèäíî, ÷òî äàííûå ÎÇÑ îáëàäàþò âûñîêèìè îãíåçà-

ùèòíûìè ñâîéñòâàìè.

Òàêèì îáðàçîì, áûëî óñòàíîâëåíî, ÷òî äåñòðóê-

öèÿ ïîëèýôèðîâ Ï-6 è Ï-9à ìîíîýòàíîëàìèíîì èäåò

ïî ìåõàíèçìó àìèíîëèçà ñ îáðàçîâàíèåì äèàìèäà

àäèïèíîâîé êèñëîòû è ãëèêîëÿ, âõîäÿùåãî â ïîëè-

ìåðíóþ öåïü. Â ðåçóëüòàòå ôîñôîðèëèðîâàíèÿ ïðî-

äóêòîâ àìèíîëèçà ïîëèýôèðîâ Ï-6 è Ï-9à ìîíîýòà-

íîëàìèíîì áûëè ïîëó÷åíû àçîòôîñôîðñîäåðæàùèå

ÎÇÑ äëÿ äðåâåñèíû, îáëàäàþùèå âûñîêîé îãíåçà-

ùèòíîé ýôôåêòèâíîñòüþ. Â äàëüíåéøåì ïëàíèðó-
åòñÿ èñïûòàíèå ïîëó÷åííûõ ÎÇÑ ñîãëàñíî ÃÎÑÒ Ð

53292–2009 [13].

Ðèñ. 6. Ñõåìà ïîëó÷åíèÿ îãíåçàùèòíîãî ñîñòàâà

Ðèñ. 7. Çàâèñèìîñòü ïîòåðè ìàññû îáðàçöîâ äðåâåñèíû ðàç-

ìåðîì 100!35!5 ìì îò ðàñõîäà ÎÇÑ íà îñíîâå ïðîäóêòîâ äå-

ñòðóêöèè Ï6 (1) è Ï9à (2) ìîíîýòàíîëàìèíîì

Ðèñ. 8. Çàâèñèìîñòü ïîòåðè ìàññû îáðàçöîâ äðåâåñèíû ðàç-

ìåðîì 150!60!30 ìì îò ðàñõîäà ÎÇÑ íà îñíîâå ïðîäóêòîâ

äåñòðóêöèè Ï6 (1) è Ï9à (2) ìîíîýòàíîëàìèíîì
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ABSTRACT

The purpose of this paper is to obtain nitrogen-phosphorus flame retardants for wood based products

of degradation of aliphatic polyesters P6 and P9a, as well as the study of their properties. Degradation

products were examined by IR spectroscopy, gas-liquid chromatography combined with mass

spectrometry, by the results of which they are a mixture consisting of monoethanolamine, glycols and

adipic acid diamide. Degradation products were used in the reaction Kabachnik – Fields, amino moiety

as a component for the synthesis of#-aminomethylphosphonic aliphatic acid. The reaction mass after

phosphorylation containing mixture #-aminomethylphosphonic aliphatic acid was neutralized with

aqueous ammonia to pH = 7, to give a mixture of ammonium salts of #-aminomethylphosphonic

acids. The resulting solution of ammonium salts of #-aminomethylphosphonic acids was tested as

a flame retardant for wood. There were determined the physico-chemical properties for the obtained

flame retardant compositions.

Initial evaluation of the effectiveness of nitrogen-phosphorus flame retardants based on the de-

gradation products of aliphatic polyesters P6 and P9a by monoethanolamine at the wood samples of

150!60!30 mm was showed their high efficiency.

Keywords: destruction; aliphatic polyesters; aminolysis; phosphorylation; flame retardant for wood.
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