
XIX Международная научно-практическая конференция имени профессора Л.П. Кулёва

542

ПОЛУЧЕНИЕ СОРБЦИОННЫХ МАТЕРИАЛОВ 
НА БАЗЕ ПОЛИАЛЮМОФЕНИЛСИЛОКСАНОВ 

И ИЗУЧЕНИЕ ИХ НЕФТЕЕМКОСТИ
М.А. Самусь, Д.А. Портянкин

Научный руководитель – к.х.н., доцент С.Г. Красицкая
Дальневосточный федеральный университет 

690091, Россия, г. Владивосток, ул. Суханова 8, samusiha@mail.ru

Целью исследования явился синтез пори-
стых сорбционных материалов с заранее задан-
ным набором характеристик с использованием в 
качестве темплата элементорганического поли-
мера, а также исследование нефтеёмкости полу-
ченных материалов. 

Частичное расщепление силоксано-
вой связи в полиалюмофенилсилоксане 
{(PhSiO1,5)3AlO1,5}n (Si/М = 3) растворами 
NaOH заданной концентрации приводит 
к получению материалов с повышенной 
пористостью. В реакционной системе 
взят избыток щелочи в разном мольном 
отношении к полимеру (образец 1 – трех-
кратный избыток, образец 2 – шестикрат-
ный избыток, образец 3 – девятикратный 
избыток гидроксида натрия). Исходное 
соединение и полученные образцы были 
охарактеризованы методами элементного 
анализа, ЯМР, ИК-спектроскопии, РФА, 
сканирующей электронной микроскопии, 
изучены удельная поверхность образцов (Sуд) 
(по методу БЭТ) и распределение пор по раз-
мерам (по методу Дубинина-Астахова) [1]. Ис-
следование зависимости свойств полученных 
сорбентов от условий синтеза, а именно от кон-
центрации NaOH в реакционной системе пока-
зало линейное увеличение таких характеристик, 
как удельная поверхность, объем пор, а также 
повышение сорбционной активности по мети-
леновому синему и метиленовому оранжевому 
в соответствии с методикой ГОСТ 4453-74 [2]. 

Следующим этапом исследования явилось 
определение нефтеемкости полученных об-
разцов, а также определение зависимости это-
го показателя от их пористости. Нефтеёмкость 
определялась по модифицированной методике 
Standard Test Method for sorbent performance of 
adsorbents (ASTM F726-99): после выдержива-
ния в течение 15 мин в моторном масле (РО-
СНЕФТЬ OptimumSQ/CDSAE 15W-40) 1,00 г 
образца фиксировали массу сорбента с удержи-

ваемым нефтепродуктом до установления по-
стоянных значений [3]. В данном случае посто-
янные значение устанавливаются по истечении 
5–7 минут. Кривые истечения образцов различа-
ются (рис. 1).

Максимальную нефтеемкость показал об-
разец 3 (табл. 1), полученный обработкой де-
вятикратным избытком щелочи. Наблюдается 
зависимость увеличения нефтеемкости от по-
вышения концентрации щелочи в реакционной 
системе при синтезе сорбентов. При этом отно-
шение нефтеемкостей сорбентов увеличивается 
с 1,58 (сорбент 1) до 2,52 при 20 мин. дренажа 
(сорбент 4), т.е. нефтеемкость (отличается в ~ 1,6 
раза) пропорциональна изменению пористости 
поверхности, которая возрастает при увеличе-
нии концентрации щелочи в реакционной систе-
ме.

Рис. 1.		Кривые	истечения	образцов	1-3	
по	сравнению	с	холостой	пробой

Таблица 1. Нефтеёмкость образцов в зависимости 
от времени истечения

Время дре-
нажа, мин. Образец 1 Образец 2 Образец 3

0,5 1,96 2,97 2,73
1 1,83 2,57 2,62
20 1,58 2,28 2,52
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В настоящее время биоразлагаемые поли-
меры находят большое применение в различных 
областях науки и промышленности. Они исполь-
зуются в качестве материала для упаковочных 
изделий, для изготовления бытовых предметов, 
а также активно применяются в медицинских 
целях. Такое стремление к использованию дан-
ных материалов обусловлено способностью 
биоразлагаемых полимеров к быстрой деграда-
ции в природе и организме человека [1].

Алифатические полиэфиры являются одни-
ми из наиболее часто используемых биоразлага-
емых полимеров, так как данные соединения, а 
также их сополимеры, находят широкое приме-
нение в медицине, в качестве шовных материа-
лов, штифтов, а также носителей лекарственных 
средств [2, 3]. Один из основных способов полу-
чения полигликолида это полимеризация глико-
лида с раскрытием кольца.

В данной работе синтез гликолида прово-
дился из 70 % раствора гликолевой кислоты (ГК) 
в две стадии: поликонденсация ГК в олигомер 
и его деполимеризация до гликолида. Поликон-
денсация кислоты проводилась в присутствии 
растворителя, образующего азеотропную смесь 

с водой, с целью уменьшения времени реакции. 
Эти растворители подбирались по составу азе-
отропной смеси и по их температуры кипения. 
Данная стадия проводилась на роторном испа-
рителе при скорости вращения колбы равной 60 
об/мин и при температуре бани – 150 °С. При 
этом в первый час реакция проводилась при 
атмосферном давлении и без добавления рас-
творителя. Затем добавлялся растворитель, в 
количестве, необходимом для образования азе-
отропа с оставшейся водой, и реакция сопрово-
ждалась постепенным понижением давления до 
50–20 mbar.

На стадии деполимеризации олигомера до-
бавлялся катализатор – оксид сурьмы (III) (1 % 
по массе). Сам процесс проводился на уста-
новке для вакуумной перегонки при вакууме 
13–11 mbar в атмосфере азота. Гликолид-сырец, 
полученный при деполимеризации, подвергался 
очистке от примесей перекристаллизацией из 
этанола. В таблице 1 приведены сравнительные 
данные по синтезу гликолида с различными рас-
творителями.

Следует отметить, что выход гликолида и 
его чистота зависит от используемого раствори-

Таблица 1. Выход и свойства гликолида

Растворитель Выход гликоли-
да-сырца, %

Выход гликолида 
после очистки, %

Температура плавления 
после очистки, °С

Без растворителя 38,2 14 80,3
Ацетонитрил 35,3 14 75,3

Циклогексанон 26,9 10 77,0
Бензол 35,2 22 78,3


