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ЗАГАЛЬНА ХАРАКТЕРИСТИКА РОБОТИ

Актуальність роботи. Кам'яновугільні пеки не мають аль­

тернативи як сполучні та імпрегнуючі компоненти електродного 

виробництва, а також викликають найбільший інтерес як вихід­

ні матеріали для отримання вуглецевих волокон з найбільш 

цінними технологічними властивостями. Однак традиційні для 

України та країн СНД способи виробництва електродних пе- 

ків-сполучників не мають достатнього запасу можливостей для 

постійного дотримання необхідного рівня якісних показників 

продукції у нинішніх умовах нестабільності якості сировини 

(кам’яновугільної смоли) та неритмічності її постачання. 

Спеціальний електродний пек-імпрегнат та волокноутворюючі 

пеки в Україні та країнах СНД не виробляються внаслідок від­

сутності відповідних технологій. У той же час якісні пеки 

згаданого призначення є конче необхідними для української 

економіки з її розвиненими електродною, електрометалургій­

ною, аерокосмічною та іншими галузями. В зв’язку з цим є ак­

туальною задача створення технологій, здатних за умов неста­

більності якості сировини забезпечити отримання якісних 

електродних пеків-сполучників та імпрегнатів, а також волок- 

ноутворюючих (високотемпературних та мезофазних) пеків.

Мета роботи. Дослідження ролі технологічних факторів у 

формуванні властивостей кам’яновугільних пеків та розробка 

технологічних принципів спрямованого формування якісних по­

казників сполучуючих, імпрегнуючих та волокноутворюючих пе­

ків.

Завдання роботи.

1. Аналіз та узагальнив? донф^и^явлень- щодо фізи-
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ко-хімічної природи кам’яновугільного пеку, вплив на його 

властивості якісних показників вихідної сировини та окремих 

технологічних стадій переробки.

2. Дослідження засобів очищення кам’яновугільних сиро­

винних матеріалів від первиннних нерозчинних у хіноліні ре­

човин («і-фракдія) з точки зору застосовуваності для вироб­

ництва електродних та волокноутворюючих пеків.

3. Мікроскопічні дослідження форми, поверхні та грану­

лометричного складу часток «і-фракції кам’яновугільних смол.

4. Дослідження хімічної природи процесів формування Лі­

та «2-фракцій кам’яновугільного пеку в процесі його терміч­

ної обробки.

5. Розробка технологічних заходів цілеспрямованого фор­

мування групового складу пеку.

6. Визначення оптимальної сировини для виробництва во- 

локноутворюючих мезофазних високотемпературних пеків.

7. Проведення технологічних випробувань нових видів пе- 

кових матеріалів.

Основні методологічні положення роботи. Дослідження ви­

конувались у лабораторних умовах УХIHy з використанням су­

часних методів вивчення властивостей пеків та подібних їм 

матеріалів, а також на пілотних установках Харківського КХЗ 

та в промислових умовах діючого коксо-хімічного виробництва 

Магнітогорського меткомбінату. Пеки, що були отримані за 

розробленими технологіями, зазнали випробування у споживачів 

у лабораторних, дослідно-промислових та промислових умовах.

Наукова новизна. Промисловими випробуваннями доведено 

принципову можливість отримання з смоли, очищеної від нероз­

чинних у хіноліні речовин способом відстоювального центрифу­

гування, електродного пеку-імпрегнату, що в цілому відпо­
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відає вимогам споживача (за виключенням виходу летких речо­

вин). Показано, що при очищенні кам’яновугільної смоли мето­

дом відстоювального центрифугування відбувається збагачення 

oti-фракції частками осі-уносу - компоненту, який спричиняє 

найбільш негативний вплив на сполучні властивості кінцевого 

продукту; це робить небажаним застосування стадії очищення 

кам’яновугільних смол у виробництві електродних пеків-спо- 

лучників.

Вперше на рівні винаходу розроблено технологію термока- 

талітичної обробки, що дозволяє здійснювати спрямоване фор­

мування групового складу кам’яновугільних пеків-сполучник!в 

та імпрегнатів.

Доведено, що оптимальною сировиною для виробництва ви­

сокотемпературних мезофазних пеків є продукти кам’яновугіль­

ного походження, що не мають в своєму складі первинних не­

розчинних у хіноліні речовин - в першу чергу антраценова 

фракція кам’яновугільної смоли. Вперше на рівні винаходу 

розроблено спосіб виробництва волокноутворюючих мезофазних 

високотемпературних пеків.

Вірність розроблених технологічних принципів спрямова­

ного формування властивостей електродних та волокноутворюю­

чих пеків доведено результатами випробувань отриманих зраз­

ків у споживачів.

Практична цінність. Визначено, що найбільш технологіч­

ним засобом очищення смоли від нерозчинних у хіноліні речо­

вин є метод відстоювального центрифугування. Доведено, що 

електродний пек-імпрегнат, який повністю задовольняє вимогам 

споживача, не можна отримати шляхом дистиляції очищеної си­

ровини без застосування додаткової обробки.

Доведено, що застосування очищення сировини від нероз­
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чинних у хіноліні речовин не є доцільним при виробництві пе- 

кі в-сполучників.

Винайдено умови термообробки вихідного ("м’якого") пе­

ку, що забезпечують отримання з очищеної сировини пеку-імп- 

регнату, який за всіма показниками відповідає вимогам спожи­

вачів, а також відкривають можливість виробляти якісний 

електродний пек-сполучник із смол, що вміщують значну (до 

6%) кількість нерозчинних у хіноліні речовин. Випробування 

дослідних зразків у споживача (ДержНДІЕП, м.Челябінськ) до­

вели, що пек-сполучник, вироблений термокаталітичним спосо­

бом, по всім показникам перевершує аналог, вироблений за 

технологією, що нині є традиційною для промисловості України 

та СНД.

Очікуваний економічний ефект від впровадження термока- 

талітичного способу виробництва пеку-сполучника становить 

5940 тис. грн.

Доведено, що оптимальною сировиною для волокноутворюю- 

чих пеків є антраценова фракція кам’яновугільної смоли. Ви­

найдено технологічні стадії процесу виробництва волокноутво- 

рюючих мезофазних високотемпературних пеків. Випробування 

дослідної партії високотемпературного мезофазного пеку, ви­

готовленого за винайденою технологією, на дослідно-промисло­

вій установці AT "Хімтекстильмаш" (м. Чернігів) довели його 

високі волокноутворюючі властивості.

Реалізація результатів роботи. Одержані результати ви­

користані: при отриманні дослідно-промислової партії пе-

ка-імпрегната на KXB Магнітогорського меткомбінату та її 

промислових випробуваннях на Дніпровському електродному за­

воді та Ново-Ліпецькому меткомбінаті (1987-1988 pp.); як ос­

нова для внесення Діпрококсом змін у проект дослідно-промис­

лової установки для виробництва пеку-імпрегнату на Губа-
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хінському КХЗ; при напрацюванні в УХІНі та технологічних 

випробуваннях у ДержНДІЕПі дослідної партії термокаталітич- 

ного пеку-сполучника; при напрацюванні в УХІНі та техноло­

гічних випробуваннях у AT "Хімтекстильмаш" дослідної партії 

волокноутворюючого пеку.

Апробація роботи. Основні положення роботи докладалися 

на V Всесоюзній науково-технічній конференції молодих вчених 

та спеціалістів "Пути повышения эффективности исследования 

углей, процессов и продуктов их переработки" (м. Сверд- 

ловськ, 1988 р.), на VI Всесоюзній науково-технічній конфе­

ренції "Пути ускорения научно-технического прогресса произ­

водства углеродной продукции в свете решений XXVII съезда 

КПСС" (м. Челябінськ, 1988 р.), на засіданні науково-техніч­

ної ради Головкоксу CPCP щодо стану та перспектив розвитку 

смолопереробних цехів (м. Дніпродзержинськ, 1990 р.) та на 

міжгалузевій нараді з питання організації виробництва в Ук­

раїні вуглецевих волокон на базі коксохімічної сировини 

(м. Харків, 1996 р.).

На захист виносяться наступні положення:

1. Принципова можливість отримання з смоли, очищеної 

способом відстоювального центрифугування, електродного пе- 

ку-імпрегнату, що в цілому відповідає вимогам споживача.

2. Розроблена на рівні винаходу технологія термокаталі- 

тичної обробки, що дозволяє здійснювати спрямоване формуван­

ня групового складу кам’яновугільних пеків-сполучників та 

імпрегнатів.

3. Оптимальною сировиною для волокноутворюючих високо­

температурних мезофазних пеків є продукти кам’яновугільного 

походження, що не містять нерозчинних в хіноліні речовин, 

зокрема - антраценова фракція кам’яновугільної смоли.
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4. Розроблений на рівні винаходу спосіб виробництва во- 

локноутворюючих високотемпературних мезофазних пеків з ант­

раценової фракції кам’яновугільної смоли.

Декларація конкретного особистого внеску дисертанта у 

розробку наукових результатів, що виносяться на захист.

Особистий внесок дисертанта у розробку результатів, що 

виносяться на захист, полягає в плануванні та безпосередній 

участі в проведенні експериментів, а також в обробці, аналі­

зі та узагальненні отриманих даних і формулюванні висновків.

Публікації. За темою дисертації опубліковано 7 наукових 

робіт, одержано авторське свідоцтво CPCP та подано заявку на 

патент України*.

Обсяг роботи. Дисертаційна робота складається із всту­

пу, 4 розділів та загальних висновків. Робота містить 195 

сторінки, які включають 39 таблиць, 18 малюнків, сім додат­

ків та список літератури з 141 джерела.

ВЛАСТИВОСТІ КАМ'ЯНОВУГІЛЬНИХ ПЕКІВ Ж  ФУНКЦІЯ ЇХНЬОГО 

СКЛАДУ TA ТЕХНОЛОГІЇ ОТРИМАННЯ

Властивості електродних пеків-сполучників мають забез­

печувати високий вихід коксового залишку, високі в’яжучі 

властивості, спікність із зернами наповнювача та здатність 

до утворення міцного коксового "скелету". Вимоги до якості 

таких пеків, що висуваються вітчизняними та закордонними 

споживачами, великою мірою збігаються. Жорстко обмежується 

масова доля нерозчинних у хіноліні речовин, що негативно 

впливають на в’яжучі якості пеку. Однак традиційні методи

"Заявка N 95020585/1895 Украины, МКИ C 10 C 3/00. Спо­

соб получения высокотемпературного мезофазно-мезогенного пе­

ка / Шустиков В.И., Чешко Ф.Ф., Питюлин И.Н. и др.



виробництва електродних пеків не мають достатнього запасу 

можливостей для витримання необхідного рівня властивостей 

продукції в умовах нестабільності якості сировини (кам’яно­

вугільних смол).

Електродний пек-імпрегнат окрім кількісних та міцносних 

вимог до коксового залишку, повинен мати спорідненість до 

просичуваного матеріалу та здатність проникати у його пори. 

Вимоги до пеку-імпрегнату, розроблені УХІНом та ДержНДІЕПом, 

передбачають вміст «!-фракції не більше за 3%. Для одержання 

такого пеку необхідна кам’яновугільна смола з вмістом нероз­

чинних у хіноліні речовин на рівні 1,0 - 1,5 %, що не може 

бути одержана без спеціальних технологічних заходів. У ни­

нішній час спеціальний пек-імпрегнат не виробляється ні в 

Україні, ні у країнах СНД. Для просичування електродів зас­

тосовуються пеки марок "A'' та "Б".

Пеки, що застосовуються для виробництва вуглецевих во­

локон, повинні мати здатність до утворення високовуглецевис- 

того коксового залишку, характеризуватися низьким виходом 

летких речовин, містити зникаюче малу кількість неплавких 

дисперсних включень та в розплавленому стані виявляти такі 

реологічні властивості, що забезпечують здатність до волок- 

ноутворення. Важливе значення має присутність у складі сиро­

винної речовини оптично анізотропних рідкокристалічних 

структурних утворень (мезофазних сферолітів) - показник, що 

забезпечує одержання графітованих волокон, які мають най­

більш цінні властивості.

Різні закордонні фірми виробляють якнайширший асорти­

мент вуглецевих волокон різноманітного призначення, що ха­

рактеризуються специфічними технологічними властивостями. 

Внаслідок цього відсутні чітко та однозначно сформульовані

-  7 -



вимоги до сировини для подібних видів продукції. Деякі фірми 

допускають досить значний вміст у волокноутворюючих пеках 

вторинних нерозчинних у хіноліні речовин (до 90%), однак 

загальною вимогою до сировини для карбонізованих та графіто- 

ваних волокон є практично повна відсутність первинної 

йі-фракції. Хоч вуглецеві волокна на основі пека за цілим 

рядом показників перевершують волокна з полімерних матеріа­

лів, ні в Україні, ні у країнах СНД їх не виготовляють. Го­

ловною причиною цього є відсутність технології виробництва 

волокноутворюючих пеків.

Таким чином, виникла гостра необхідність створення тех­

нологій, що здатні в умовах нестабільності властивостей си­

ровинних матеріалів забезпечити одержання спеціальних сортів 

електродних сполучників та імпрегнуючих пеків (у першу чергу 

для електродів, що розраховані на високі щільності струму), 

а також високотемпературних мезофазних волокноутворюючих пе­

ків.

ФІЗИКО-ХІМІЧНІ ОСНОВИ ФОРМУВАННЯ ТЕХНОЛОГІЧНИХ 

ВЛАСТИВОСТЕЙ КАМ’ЯНОВУГІЛЬНИХ ПЕКІВ 

Як показує аналіз наукової та патентної літератури, 

найперспективнішими засобами очищення кам’яновугільних смол 

або вихідних пеків від нерозчинних у хіноліні речовин є се­

диментація у центробіжному полі, фільтрування в умовах під­

вищеної додатньої різниці тисків над та під фільтром та екс­

тракційне очищення. Нами були проведені порівняльні лабора­

торні дослідженння цих методів.

Усі досліджені методи забезпечують приблизно однакову 

глибину очищення сировини. Водночас проведені дослідження 

показали, що внаслідок адсорбційних властивостей «і-фракції,
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незалежно від заходу, який покладено в основу очищення, об­

роблювана сировина втрачає значну частину складників, відпо­

відних за в’яжучі та коксоутворюючі властивості пеку. Це ве­

де до зменшення виходу пеку, одержуваного з очищеної сирови­

ни, а також до зниження в ньому масової долі a-фракції та 

збільшення виходу летких речовин.

З досліджуваних методів найперспективнішим видається 

відстойне центрифугування низькопіролізованої смоли. Цей ме­

тод найпростіший у виконанні, має найбільшу селективність 

виділення аі-фракції, забезпечує досить глибокий ступінь 

очищення і досить високий вихід "м’якого" пека.

Технологічні властивості кам’яновугільних пеків знач­

ною мірою пов’язані із властивостями «і-фракції: розмірами

її часток, здатністю їх до агрегації, стійкістю агрегатів 

часток до різноманітних впливів та ін. Згадувані у літерату­

рі методи дослідження о(і-фракції засновані на її виділенні 

із зразка і тому не дають чіткого уявлення ні про грануло­

метричний склад нерозчинних у хіноліні часток, ні про реаль­

ну картину її стану в кам’яновугільних матеріалах. Ще одним 

фактором, здатним впливати на результат досліджень, є непов­

не виділення з досліджуваної речовини фусів.

З метою одержання більш достовірної інформації нами бу­

ли розроблені методики Мікроскопічного вивчення «!-фракції 

безпосередньо в розчинах у хіноліні відстояних смол.

Для більш точної оцінки масової долі нерозчинних у хі­

ноліні речовин у досліджуваних смолах, цей показник визна­

чався у різних умовах (див. табл. 1). Стандартні методи виз­

начення «i-фракції не відбивають справжнього значення цього 

показника. При фільтрування через три фільтри (максимальна 

щільність фільтруючого матеріалу) приріст масової долі
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«і-фракції є обернено пропорційним до ступеня піролізованос- 

ті смоли. Це свідчить про те, що у низькопіролізованих смо­

лах ступінь дисперсності «1-фракції вищій, ніж у високопіро- 

лізованих.

Дослідження гранулометричного складу «і-фракції прово­

дилися на оптикоелектронному приладі "Міліпор" (виробництво 

США) за спеціально розробленою нами методикою.

Таблиця 1

Вплив умов на результат визначення вмісту «і-фракції
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Спосіб визначення масової долі оц-фракції 

Гаряче фільтрування крізь паперовий 

фільтр "біла стрічка".

Зразок

А

Кількісні

1

Результс

4,3

сь фільтр 

2*

іт визнач 

6,1

ів, шт.

3

ення, % 

6,6

Центрифугу­

вання*

6,0

Б 3,9 4,7 5,4 5,4

В 1,2 3,3 5,3 3,0

Г 1,6 1,8 3,0 1,6

Результати обчислення гранулометричного складу 

«i-фракції показано в таблиці 2. Глибоке очищення смоли 

змінює гранулометричний склад «i-фракції. Видалення більш 

великих часток аі-фракції сприяє підвищенню однорідності 

системи та покращує властивості смоли як сировини для вироб­

ництва електродних сполучників та просичувальних пеків. Вид-

*Стандартні методи визначення масової долі «і-фракції.



Таблиця 2

Гранулометричний склад «і-фракції різних смол*
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Розм

част

MKM

0 -

ip

OK,

0,5

A

5,8

Б

вміст

7,5

В

У %

20,1

3

Г

Від 8 

11,7

paaof

Ai

агалі

31,7

с смол 

Bi

>ної K 

14,8

и

Bi

ількс

22,6

Г1

)СТІ * 

19,1

А?,
iacTOf

31,7

Г?,

C

24,9

0,5 - I 17,7 24,6 20,4 16,9 26,5 28,5 24,8 18,3 29,1 23,6

I - 2 24,2 28,0 36,9 29,5 25,6 28,3 27,3 20,6 24,8 27,6

2 - 3 20,6 16,4 19,0 14,9 9,2 12,9 14,2 17,7 9,5 13,3

3 - 4 11,7 11,2 6,2 10,6 3,6 6,7 5,9 8,4 3,3 4,9

4 - 5 8,0 6,7 2,7 3,9 1,3 3,0 3,1 4,8 1,0 2,2

5 - 6 4,3 4,3 1,3 1,6 0,4 1,9 2,1 1,6 0,2 1,8

6 - 7 3,4 2,1 0,6 1,6 0,4 0,5 0,8 0,7 0,4 1,2

7 - 8 0,9. 1,3 0,6 0,6 0,2 0,4 0,6 0,4 0,1 1,2

8 - 9 1.4 0,9 0,9 0,4 0,1 0,3 0,3 0,3 відс. 0,4

9 - 10 0,7 0,1 відс. 0,2 0,1 0,2 0,1 ВІДС. відс. ВІДС.

10 - 15 1,3 0,2 ВІДС. 0,1 відс. 0,3 відс. ВІДС. відс. 0,4

15 -

част

5-Ю

CM

20

L
OK } 

5MKM0 

ОЛИ

0,2

I
і

5775

відс.

6160

відс.

3190

відс.

3850

відс.

4895

відс.

4950

відс.

2915

ВІДС.

2200

відс.

не

визн.

0,2

1133

* Позначення зразків смол: А - Г - вихідні смоли; Ai -

Гі - смоли, піддані "гарячому" фільтруванню на фільтрі "Сіла 

стрічка"; Аг и Гг - смоли, піддані глибокому очищенню відпо­

відно фильтруванням та фугуванням.



но, що процес відстойного центрифугування дозволяв досягти 

значно меншого кількісного вмісту часток о<і-фракції в очище­

ному розчині, ніж фільтрування, навіть коли останнє йде за 

десятикратного розведення смоли толуолом та на такому щіль­

ному матеріалі, як фільтр "біла стрічка". У всіх досліджених 

зразках не було знайдено часток «і-фракції, більших за 

20 мкм. Важливо відзначити, що в очищених смолах (незалежно 

від метода очищення) присутні у значній кількості частки 

«і-фракції, причому практично всіх класів крупності - це 

свідчить, що такі методи непридатні для виробництва волок- 

ноутворюючих пеків.

Проведені нами дослідження показали, що в разі відстой­

ного центрифугування смоли ефективність видалення аі-фракції 

суттєво перевищує ефективність обезволювання (див. мал. 1), 

що свідчить про збагачення залишкової «i-фракції зольними 

частками «і-уноса. Однак даний метод може бути визнаний при­

датним для виробництва пеку-імпрегнату, головною вимогою до 

якого є здатність до проникнення у пори імпрегнованого мате­

ріалу. У виробництві електродних пеків-сполучників, котрі 

повинні мати високі в’яжучі властивості, застосування стадії 

попереднього центрифугування сировини недоцільне: «і-унос

однозначно визнаний найбільш небажаним компонентом подібних 

матеріалів.

"Полегшення" вихідного пеку внаслідок очищення кам’яно­

вугільної смоли від «і-фракції може бути нівельоване на ста­

дії термообробки. З цієї точки зору виявляється важливим 

прояснення хімічної природи утворення компонентів групового 

складу, що впливають визначальним чином на властивості пека. 

Нами було проведено дослідження з термообробки пека в при-
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Залежність ефективності обезволювання смоли (вісь Y) 

внаслідок відстоювального центрифугування смоли від 

глибини видалення «і-фракції (вісь X)

Мал. I



сутньості додатків, що ініціюють різні механізми реакцій 

ущільнення. Термообробку проводили в умовах повернення зкон- 

денсованих дистилятів до зони реакції: як випливає з одержа­

них нами результатів, евакуація випарів з зони реакції по­

гіршує властивості кінцевого продукту.

За додатки правили ініціатор радикальної полімеризації 

перекис бензоїлу та каталізатор іонної (катіонної) полімери­

зації сульфанілова кислота. Продукти розкладу сульфанілової 

кислоти (tpO3KJ1-290-300oC) ініціюють радикальні процеси. Ре­

зультати досліджень показали, що умови, які забезпечують пе­

ребіг іонних процесів, сприяють накопичуванню в пеці цінної 

«2-фракції. Умови, що ініціюють перебіг радикальних проце­

сів, діють оберненим чином. Це дає підстави припустити, що 

значна частина «2-Фракції є продукт реакцій іонної полімери­

зації, тоді як «і-фракція - радикальних процесів.

ДОСЛІДЖЕННЯ ПРОЦЕСУ ФОРМУВАННЯ ТЕХНОЛОГІЧНИХ ВЛАСТИВОСТЕЙ 

КАМ’ЯНОВУГІЛЬНИХ ПЕКІВ 

Перевірку попередньо висловлених припущень проводили в 

процесі виробітку дослідно-промислової партії пеку-імпрегна- 

ту на діючому KXB MMK шляхом очищення низькопіролізованої 

смоли на модернізованій дешламаційній центрифузі та розгон­

ки очищеної суміші на кубовій установці. Характеристику 

одержаних суміші та пеку продемонстровано в таблиці 3.

Одержаний пек за всіма показниками, крім виходу летких 

речовин, відповідає вимогам споживача. Дослідно-промислові 

виробування одержаного пека на Дніпровському електродному 

заводі та Ново-Ліпецькому меткомбінаті показали, що він має 

ряд технологічних переваг над застосовуваним для імпрегнації 

електродним пеком марки "А" (відсутність налипання на по-
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Таблиця З

Показники якості очищеної суміші та пеку-імпрегнату
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Очищена Пек-імпрег­

Показники суміш нат

Температура разм’ягшення, °С не визн. 63,0

Питома вага, кг/м3 1176 не визн.

Масова доляД:

at-фракції
C V lr-:. u І
0,5 2,5

«-фракції 1,3 22,3

Вихід летких речовин, % не визн 64,6

верхню просичуваної деталі, можливість багаторазового вико­

ристання).

Результати дослідно-промислових досліджень показали: 

одержати продукт, що цілком відповідає вимогам споживача, 

без додаткової обробки не є можливим.

Одержані дані, правили за основу розроблених нами техно­

логічних рекомендацій, грунтуючись на яких Діпрококс допов­

нив проект дослідно-промислової установки для одержання пе­

ку- імпрегнату на Губахінському KXS вузлом термообробки пеку 

(мал. 2). Розроблена схема дає можливість для широких про­

мислових досліджень та реалізації технологічних принципів, 

викладених вище: застосування хімічно активних додатків та

повернення зконденсованих випарів дистилятних продуктів до 

зони реакції.

Як розвиток цих принципів нами було разроблено метод 

термообробки пеку в присутньості водно-ацетонового розчину 

кристалогідрату хлориду заліза III. В присутньості води хло-
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Технологічна схема установки для термообробки 

вихідного пеку з очищенної суміші

Мал. 2

1 - куб-реактор; 2 - конденсатор-охолоджувач; 3 - накопичу- 

вач; 4, 5 - відцентрові насоси; 6 - клапан; 7 - вогнетривке 

обмурування; 8 - засіб для вимірювання рівня рідкої фази;

9, 10 - термопари для вимірювання температур рідкої та па­

рової фаз; 11 - газовий пальник.



рад заліза каталізує реакції іонної полімеризації та інгібі- 

рує радикальні процеси. Ацетон сприяє усередненню додатку в 

пеці. Шляхом серії лабораторних досліджень було визначено 

оптимальні параметри процесу. За умов підтримання вказаних 

параметрів розроблений засіб дозволяє практично повністю за­

гальмувати процес утворення «i-фракції; вміст «-фракції може 

бути підвищений більш ніж у 2 рази порівняно з вихідним пе­

ком. Позитивним фактором є також зниження виходу летких ре­

човин в одержаних пеках. Проведені нами досліди показали, що 

застосування даного методу дозволяє вирішити проблему одер­

жання якісного просичувального пеку з очищеної сировини.

Одержаний за даним методом електродний пек марки"Б" (І) 

та аналогічний рядовий пек СтКХЗ (II), характеристики яких 

наведено у таблиці 4, були передані до ДержНДІЕПу для техно­

логічних випробувань. За офіціальним висновком ДержНДІЕПу, 

термокаталітичний пек за всіма показниками переважає пек 

СтКХЗ. Метод захищено авторським свідоцтвом СРСР.

Таблиця 4

Показники якості вихідного та зразків електродного пеків
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Показники 

якості пеку

Найменування зразку пека 

вихідний I II

Температура розм’ягшення, °С 56,0 70,0 72,5

Вихід летких речовин, % 66,2 59,7 58,1

Зольність, Z 0,05 0,58 0,08

Масова доля, %: і KJOM\ tli

«-фракції 18,1 30,0 29,0

«і-фракції 7,0 7,6 10,1



Щодо другого напрямку роботи - виробництва волокноутво- 

рюючих ВТП - то проведені дослідження доводять, що жоден 8 

досліджуваних методів підготування та обробки сировини для 

цього не придатний. Для вирішення даної проблеми як базовий 

нами був вибраний засіб одержання пеку на основі термооброб- 

леної під тиском антраценової фракції. Наші дослідження по­

казали, що пек, одержаний за допомогою цього засобу, відріз­

няється від пеків на основі очищених смол більш вузьким хі­

мічним складом, що зумовлює його здатність до утворення 

більш однорідних анізотропних структур, «і-фракція подібного 

пеку за ступенем структурної впорядкованості кристалітів пе­

реважає не лише первинні, але й препарати вторинних нероз­

чинних у хіноліні речовин різного походження. Ймовірно, що 

подібні нерозчинні у хіноліні частки можуть правити за свого 

роду затравки утворення впорядкованої структури.

Висловлені припущення підтверджуються результатами мік­

роскопічних досліджень зародження та розвитку анізотропних 

структур в процесі карбонізації пеків.

На основі серії проведених досліджень на пілотних уста­

новках було визначено основні технологічні стадії процесу 

виробництва високотемпературного мезофазного волокноутворюю- 

чого пека - попереднє термофракціонування широкої антрацено­

вої фракції з метою видалення компонентів, що википають при 

температурах нижчих за 320°С; термообробка антраценової 

фракції під впливом власних випарів та (або) інертного газу; 

вакуумна термообробка одержаного напівпродукту. Визначено 

оптимальні умови проведення кожної стадії. Розроблений метод 

має значну гнучкість: як видно з даних таблиці 5, шляхом ва­

ріювання умов заключної стадії можна одержати пеки з широким 

діапазоном властивостей.
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Таблиця 5

Залежність властивостей високотемпературних пеків від 

умов вакуумної термообробки напівпродукта
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!Умови вакуумної термообробки І Властивості отсиманих пеків

N Ізалишко- І темпе - І трива- Ітемп-ра І вихід !мас. доля

I вий тиск, Іратура, I лість, Ірозм'яг- І летких !фракцій, Z

І Па І °С І мін. |шення,°С Іреч.,% I « І «1

1 2,5 380 5 не визн. 23,0 90,1 50,0

2 —  і» — 370 5 267 24,5 64,9 27,2

3 —  її — 355 5 220 27,4 51,9 7,1

4 - M - 330 5 195 34,7 48,5 7,0

5 300 5 163 43,5 35,4 3,7

6 —  Il — 330 40 212 27,4 53,4 14,2

7 —  Il — 330 20 198 33,1 50,3 10,6

8 2- Ю 4 370 5 198 30,9 55,6 18,1

9 5-Ю4 370 5 158 42,5 43,0 9,6

За результатами досліджень подано заявку на патент Ук­

раїни. Технологічні випробування дослідної партії мезофазно- 

го ВТП на дослідно-промисловій установці AT "Хімтекстильмаш" 

показали, що досліджуваний пек є перспективною сировиною для 

виробництва вуглецевих волокон.

TEXHIKO-ЕКОНОМІЧНА ОЦІНКА ТЕРМОКАТАЛІТИЧНОГО МЕТОДУ 

ОТРИМАННЯ ЭЛЕКТР0ДНИХ ПЕКІВ 

Розрахунок, здійснений для умов Запорізького КХЗ вихо­

дячи з виробнництва 54 тис. т. пеку-сполучника на рік, пока­

зує, що застосування термокаталі тичного методу надасть при­



буток 5940 тис. грн. на рік. Оскільки впровадження методу 

можливе на наявному устаткуванні, величину прибутку можна 

вважати рівною економічному ефекту.

В И С Н О В К И

1. Найтехнологічнішим з методів очищення кам’яновугіль­

ної сировини від «і-фракції є метод відстоювального центри­

фугування смоли.

2. Розроблено заходи вивчення форми та характеру по­

верхні часток нерозчинних у хіноліні речовин, а також мето­

дика дослідження гранулометричного складу часток «і-фракции, 

що дозволяє запобігти викривленню результатів, неминучому 

при видаленні досліджуваних часток з смол та пеків.

3. Вперше встановлено, що крупність часток власне пер­

винної «і-фракції не перевищує 20 мкм.

4. Значна частина первинної «i-фракції репрезентована 

частками колоїдного ступеня дисперсності та не може бути ви­

далена з смоли без застосування ультрацентрифуг або іншого 

спеціального устаткування.

5. Застосування стадії очищення кам’яновугільних смол 

при виробництві електродних пеків-сполучників та імпрегнатів 

незалежно від засобу очищення веде до погіршення таких по­

казників якості кінцевого продукту, як вихід летких речовин 

та масова доля речовин, нерозчинних у толуолі.

6. При очищенні кам’яновугільної смоли методом відстою­

вального центрифугування відбувається збагачення залишкової 

«!-фракції частками «і-уносу, що робить небажаним застосу­

вання подібного метода подготування сировини у виробництві 

електродних пекі в-сполучникі в.

7. Виявлено принципову можливість отримання з смоли,
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очищеної за допомогою відстоювального центрифугування, 

електродного пеку-імпрегнату, який в цілому відповідає вимо­

гам споживача (крім виходу летких речовин).

8. Механізми процесів утворення «2-фракції та вторинної 

<*і-фракції принципово відрізняються; значна доля «г-фракції 

є продуктом іонних процесів, в той час, як вторинна «і-фрак­

ція в основному є продуктом радикальної полімеризації.

9. Вперше на рівні винаходу розроблено технологію тер- 

мокаталітичної обробки, що дозволяє спрямовано формувати 

груповий склад кам’яновугільних пеків та знижувати в кінце­

вому продукті вихід летких речовин; очікуваний економічний 

ефект від впровадження цього методу для виробництва елект­

родного пеку-сполучнику становить 5940 тис. грн. на рік.

10. Оптимальною сировиною для виробництва мезофазних 

ВТП є продукти кам’яновугільного походження, що не містять 

первинної «і-фракції - зокрема антраценова фракція кам’яно­

вугільної смоли.

11. Визначено технологічні стадії процесу виробництва 

мезофазних ВТП: попереднє фракціювання антраценової фракції, 

термообробка під тиском власних випарів і (або) інертного 

газу та вакуумна термообробка отриманого напівпродукту.

12. Вперше на рівні винаходу розроблено спосіб вироб­

ництва волокноутворюючих мезофазних ВТП.

13. Вірність визначених технологічних принципів спрямо­

ваного формування властивостей електродних та волокноутворю­

ючих пеків доведено результатами випробування отриманих 

зразків у споживачів.
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