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АННОТАЦИЯ 

В данной статье представлены спектроскопические данные шелухи и соломы злаковых культур, стеблей 

сорго и кукурузы, которые были охарактеризованы методом инфракрасной спектроскопии. Сделан вывод о том, 

что лигнин злаков характеризуется наличием сложноэфирных связей между фенилпропановыми структурными 

единицами. 

ABSTRACT 

This article presents spectroscopic data of cereal plants, rice husks and straw, sorghum and corn stalks, which are 

characterized by IR spectroscopy. It is concluded that cereal lignins are characterized by the presence of ester bonds be-

tween the phenylpropane structural units of the studied lignins. 

 

Ключевые слова: лигноцеллюлозные материалы, фенилпропановые структурные единицы, диоксанлиг-

нины, фенолокислоты. 

Key words: lignocellulosic materials, phenylpropane structural units, dioxanelignins, phenolic acids. 

________________________________________________________________________________________________ 

 

В предыдущем исследовании, используя УФ-

спектры, мы проанализировали химический состав 

исследуемых объектов и определили их физико-хи-

мические характеристики. 

Изучение данных выявило, что характерной осо-

бенностью УФ спектров лигнинов риса, кукурузы 

и сорго является гиперхромный эффект в области 

280–380 нм, и наличие высокоинтенсивных полос 

при 315–316 нм. Подобные спектры характерны для 

лигнинов злаковых и некоторых травянистых расте-

ний. Хигучи приписывал эту полосу сопряженной 

системе кислоты, связанной с лигнином сложной 

эфирной связью. Как было показано результатами 

щелочного гидролиза, в продуктах гидролиза иссле-

дуемых лигнинов злаковых растений идентифици-

руется в большом количестве п-оксибензойная 

кислота. Следовательно, для лигнинов злаковых 

растений характерно наличие связанных сложно-

эфирной связью фенолкарбоновых кислот [1]. 

ИК спектры лигнинов как нерегулярного 

аморфного высокомолекулярного вещества расти-

тельного происхождения имеет особенности, отли-

чающие их от ИК спектров низкомолекулярных 

веществ. ИК спектры лигнинов представляют собой 

mailto:ziyada07@list.ru
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не отдельные полосы поглощения, а контур сово-

купности перекрывающихся полос поглощения, так 

как при одном и том же волновом числе ИК спек-

тров лигнинов поглощают разные функциональные 

группы. Тем не менее, внешний вид ИК спектра 

и группировка полос поглощения является объек-

тивной характеристикой, и позволяет однозначно 

идентифицировать лигнин. 

В ИК спектрах исследуемых диоксанлигнинов 

имеются полосы характерные для (см-1): гидрок-

сильных групп (3400), β-карбонильных групп 

(1700), бензольного кольца с заместителями 

(1610,1600,1510), метоксильных групп (1424,1423), 

гваяциловых ядер (1330), простых эфирных связей 

(1280), но их интенсивности различны для каждого 

препарата (рис. 1–4, табл. 1). 

Гидроксильные группы лигнинов обусловли-

вают поглощение в двух основных областях спек-

тра: в области 3700–3000см-1 за счет валентных 

колебаний ОН групп, и в области 1200-900 см-1 де-

формационных колебаний О-Н и С-Н связей. 

Из данных таблицы видно, что в ИК-спектрах всех 

исследуемых лигнинов проявились поглощения, ха-

рактерные для колебаний ОН групп. 

Таблица 1.  

Значения частот валентных колебаний функциональных групп в диоксанлигнинах злаковых растений, 

см-1 

Функциональные группы 

Диоксан лиг-

нин рисовой 

лузги 

Диоксан 

лигнин рисо-

вой соломы 

Диоксан лиг-

нин стеблей ку-

курузы 

Диоксан лиг-

нин стеблей 

сорго 

Диоксан лиг-

нин стеблей 

кенафа* 

ОН 3750-3386 
3726-  

3365 

3750- 

3369 

3789 -  

3364 
3450-3460 

СООН 1698 1707 1716 1697 1720,1735 

СО 1655 1657 1661 1633  

Бензольное кольцо 
1604, 

1514 

1603, 

1514 

1597 

1513 

1604 

1515 

1595, 1600 

1510, 1520 

ОСН3 1424 1424 1423 1423 1425 

Сирингиловые ядра 1329 1329 1367 1329 1320-1330 

Гваяциловые ядра 1225 1265 1221-1269 1264 1225-1230 

*Данные для диоксанлигнина стеблей кенафа, сем. мальвовые [2] 

 

В ИК спектрах лигнинов наибольшее внимание 

привлекают полосы поглощения гидроксильных 

(3600–3000 см-1) и карбонильных (1750–1600 см-1) 

групп. В ИК-спектрах всех исследуемых лигнинов 

наблюдаются полосы поглощения, характерные для 

карбонильных и карбоксильных групп. 

 

 

 

Рисунок 1. ИК- спектр диоксанлигнин рисовой лузги 
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Рисунок 2. ИК- спектр диоксанлигнин рисовой соломы 

 

 

Рисунок 3. ИК - спектр диоксанлигнин стеблей кукурузы 

 

 

Рисунок 4. ИК - спектр диоксанлигнин стеблей cорго 
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Наибольший интерес представляет ИК-спектр 

в области 1750–1600 см-1, где наблюдаются карбо-

нильные группы и их колебательные частоты, 

а также ОН – группы лигнина. В ИК-спектрах иссле-

дуемых лигнинов наблюдались полосы поглощения, 

характерные для карбонильных и карбоксильных 

групп (табл. 1). 

Многие ученые относят пик поглощения при 

1720 см-1 в лигнине лиственных пород к ароматиче-

ским эфирным группам [3]. Поглощение фенолкар-

боновых кислот зависит от типа заместителя 

в ароматическом кольце. Так, ванилиновая кислота 

поглощает при 1677 см-1, вератровая при 1672 см-1, 

бензойная – при 1686 см-1. На фрагменте ИК спектра 

ДЛА рисовой соломы видны полосы при 1707 см-1, 

вероятно, характеризующие поглощение кар-

боксильной группы. 

Таким образом, ИК-спектральные исследования 

показали различия в свойствах исследуемых лигни-

нов. Предположения о наличии фенолкарбоновых 

кислот, связанных с лигнином, или о наличии слож-

ноэфирных связей между ФПСЕ исследуемых лиг-

нинов были подтверждены данными ИК-спектров 

для полосы поглощения 1716–1697 см-1. 
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АННОТАЦИЯ 

В процессе получения пищевых эмульсий для покрытия большое значение имеют количество эмульгатора 

и влияние времени на их стабильность. В результате проведенных экспериментов изучено воздействие различ-

ных количеств эмульгатора на стабильность питательной эмульсии и влияние времени перемешивания. Воздей-

ствие периода смешивания на стабильность эмульсии с подсолнечным маслом при выборе оптимальных условий 

показало, что эмульсионная устойчивость сохраняется в течении 35 дней. Исследование проводилось согласно 

ГОСТ Р 51785-2001. Эмульсии являются важным компонентом в пищевой  промышленности, где они использу-

ются для создания защитных покрытий, улучшения текстуры и обеспечения равномерного распределения актив-

ных веществ. В процессе исследования были изучены различные концентрации эмульгатора, а также временные 

параметры, влияющие на качество и долговечность эмульсий.  

Полученные данные могут быть использованы для улучшения технологий производства эмульсий, а также 

для повышения их эффективности в различных отраслях, включая пищевая промышленность, косметику и фар-

мацевтику. 

ABSTRACT 

In the process of preparing food emulsions for coating, the quantity of emulsifier and the influence of time on their 

stability are of great importance. As a result of the conducted experiments, the effect of various amounts of emulsifier 

on the stability of the nutrient emulsion and the impact of time were studied. The influence of mixing time on the stability 

of the emulsion with sunflower oil under optimal conditions showed that the emulsion's stability is maintained for 35 

days. The study was carried out in accordance with GOST R 51785-2001. Emulsions are an essential component in the 

food industry, where they are used to create protective coatings, improve texture, and ensure the even distribution of ac-

tive substances. During the research, various concentrations of emulsifier and time parameters influencing the quality and 

longevity of emulsions were examined.  The obtained data can be used to improve emulsion production technologies and 

enhance their effectiveness in various industries, including the food industry, cosmetics, and pharmaceuticals. 

 

Ключевые слова: Стабильность, эмульгатор, эмульсия, «ТИНКУЛ», «ТИВАКС», «ДОВИДОЛЬ», масло. 

Keywords: Stability, emulsifier, emulsol, «TINKOL», «TIVAKS», «DOVIDOL», oil. 

________________________________________________________________________________________________ 

 

Введение 

На сегодняшний день спрос на хлеб и хлебобу-

лочные изделия продолжает расти, что, безусловно, 

способствует повышению их качества. Это достига-

ется путем введения качественных продуктов в со-

став этих изделий. Однако улучшение процессов 

выпечки, а именно смазывание форм различными 

эмульсиями, также может способствовать повыше-

нию качества выпускаемой продукции. Для смазки 

форм широко использовались специальные эмуль-

сии, такие как "Эмулсоль", "Тинкол", "Тивакс", "До-

видол" и другие [11]. 

При традиционном методе приготовления жиро-

вых эмульсий согласно ГОСТ Р 51785-2001, смесь 

готовится при высокой скорости перемешивания 

в течение 10–15 минут [2; 4; 6; 11–13]. Ее состав 

включает 75 % воды, 15–17 % растительного масла 

и 5–7 % фосфолипидного концентрата. В хлебопекар-

ных предприятиях России эмульсии используются 
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в количестве 1,5–8 % от массы теста. Правильное при-

готовление эмульсии способствует длительному со-

хранению качества хлеба и его свежести. 

В настоящее время в производстве эмульсий ак-

тивно используются различные поверхностно-ак-

тивные вещества (ПАВ) в качестве эмульгаторов. 

[1; 3; 5; 7–10; 14; 15]. К таким веществам можно от-

нести лецитин, который широко применяется для 

приготовления эмульсий с целью смазки форм.  

Цель. 

В данном исследовании было поставлено целью 

получение эмульсий на основе рафинированных ма-

сел из хлопка и подсолнечника.  

Материалы и метод. 

Процесс получения эмульсий включал следую-

щие этапы. На первом этапе 12–20 г масла нагрева-

лись до 45–55°C, после чего в него добавлялось 2–

4 % эмульгатора (лецитина), и смесь тщательно пе-

ремешивалась до получения однородной массы. За-

тем добавлялось 68–81 % необходимого количества 

воды, и смесь нагревалась до 65–70°C, после чего 

подвергалась гомогенизации в течение 20 минут при 

скорости 1500–1700 об/мин. После завершения сме-

шивания смесь охлаждали, и она оставалась в стек-

лянной посуде с крышкой для дальнейших 

наблюдений при различных условиях. 

Результаты и обсуждение 

В следующей таблице приведены результаты по-

лученных эмульсий при разных условиях и составах. 

 

Таблица 1. 

Сравнение расхода и показателей полученной эмульсии с предложенным составом 

Содержание Эмульсоль Состав 

Масло, %  25 12-20 

Эмульгатор (лизетин), %  5 2-4 

Вода, %  70 68-81 

плотность кг/л  0,974 0,985 

влажность, % не должна превышать 70 81 

Кислотноечисло, мг, добыча 4,0 3.7 

Пероксидное число, ммоль/кг  ½ o 10,00 9,0 

Срок хранения, в месяцах. 6 . 

 
Определение оптимального количества эмуль-

гатора является важным фактором, поскольку его 
изменение может привести к образованию либо пра-
вильной, либо обратной эмульсии. В ходе исследо-
вания был найден оптимальный состав эмульсии, 
что можно увидеть в таблице 1.  Наблюдения под 
микроскопом показали изменения в структуре 
эмульсий с различным количеством эмульгатора по-
казаны рисунке 1. 

Эмульсия, как известно, по физико-химическим 
свойствам частиц зависит от размера ряда и явля-
ется его природой. Принимаются во внимание кро-
шечные размеры и то, что они расположены 
настолько близко друг к другу, что образуется 
устойчивая эмульсия. По этой причине при получе-
нии эмульсии использовался ультразвуковой гомо-
генизатор, так как ультразвук способствует 
получению устойчивости вещества. 

 

 

 

Рисунок 1. Микроскопическое изображение эмульсии, полученной с добавлением 1 % лецитина 

(увеличение в 100 раз) 

 

На изображении видно, что при добавлении 1 % 

лецитина эмульсия не достигла необходимой ста-

бильности, что приводит к разделению фаз (масло 

и вода). 

При увеличении количества эмульгатора на 3 % 

может наблюдаться снижение состава водной 

эмульсии в глобулярной форме, то есть начинался 

переход к гомогенной системе, что показано на ри-

сунке 2. 
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Рисунок 2. Микроскопическое изображение эмульсии с добавлением 3 % лецитина (увеличение в 100 раз) 

 

При добавлении 3 % лецитина была зафиксиро-

вана частичная гомогенизация, в результате чего 

масло и вода начали переходить в гомогенную си-

стему. 

 

 

Рисунок 3. Микроскопическое изображение эмульсии с добавлением 5 % лецитина (увеличение в 100 раз) 

 

При 5 % лецитина масло приобрело было более 

мелкую структуру, а эмульсия приобрела большую 

стабильность, сравнимую с образцом "Эмулсоль", 

привезенную из России. 

Исходя из полученных данных, оптимальное ко-

личество лецитина в эмульсиях для смазки форм со-

ставляет 5 %. Уменьшение этого значения приводит 

к нестабильной эмульсии, а увеличение – к росту 

стоимости продукта. Таким образом, на основе 

местных хлопкового и подсолнечного масел для 

смазывания пресс-форм рафинированной эмульсией 

можно получить оптимальное количество эмульга-

тора, использование 5 % от используемого количе-

ства определит наиболее приемлемые условия. 

Устойчивый лецитин, который уменьшают количе-

ство образующейся эмульсии, является определяю-

щей причиной увеличения затрат на уход.  

- определение вязкости и поверхностного натя-

жения эмульсии, производимое с помощью вискозо-

метра. 

 

Таблица 2. 

Физические свойства полученной эмульсионной формы 

Образцы говядина, мклболь·с. Поверхностное натяжение, σ, н/м 

Эмульсоль (импортный) 0,027 0,75 

эмульсионная форма, предлагаемая  0,032 0,5 

 
Эмульсия, полученная с использованием леци-

тина, имеет физические свойства, сопоставимые 
с импортной эмульсией, и может успешно конкури-
ровать на рынке. 

В дальнейшем были проведены испытания ста-
бильности эмульсий с использованием устройства 
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DIAB.MS-H280-Pro "магнитный смеситель", что под-
твердило способность полученных веществ сохранять 
стабильность в течение длительного времени. 

Для выбора оптимального из полученных 
эмульсий прослеживаются процессы временных ин-

тервалов в результате получается смесь, устойчи-
вость которой определяют в течении некоторого 
времени и которая сохраняет свои свойства, что про-
демонстрировано в таблице 3. В ней мы можем ви-
деть диапазон времени для отслеживания.  

Таблица 3. 

Влияние времени перемешивания на стабильность эмульсии с подсолнечным маслом 

Подсолнечное масло (%) лецитин(%) воды (%) конвертация времени (мин) Стабильность, дни 

25 2 73 10 1 

25 2 73 15 5 

25 2 73 20 15 

25 2 73 25 30 

25 2 73 30 35 

 
Из таблицы 3 видно, что при использовании 

25 % подсолнечного масла, 2 % лецитина и 73 % 
воды стабилизированная эмульсия имеет оптималь-
ные показатели, показываемые таблицей 4. 

Демонстрация эмульсии жиров при одновремен-
ных затратах времени на обработку формы и содер-
жания даётся для того, чтобы определить, каким 

образом можно получить жир в хлопковой эмульси-
онной форме. Описываемый факт также предостав-
ляет желаемые результаты, над которыми работают 
авторы данной статьи. Из результатов мы можем со-
ставить следующую таблицу. Данный опыт был про-
веден с помощью устройства d.MS-H280-Pro 
"магнитная мешалка". 

Таблица 4. 

Эмульсионная устойчивость для преобразования временных эффектов 

Хлопковое масло (%) Лецитин (%) воды (%) конвертация времени, минут Стабильность, дни 

25 2 73 10  1  

25 2 73 15  2  

25 2 73 20  4  

25 2 73 25  6  

25 2 73 30  10  

 
Результаты экспериментов с использованием 

хлопкового масла показали схожие результаты, что 
подтверждает эффективность предложенного состава. 

Выводы: 
1. Влияние количества эмульгатора: 
Изучение показало, что увеличение количества 

эмульгатора положительно сказывается на стабиль-
ности эмульсий. Это объясняется тем, что эмульга-
тор способствует снижению поверхностного 
натяжения между фазами, улучшая их взаимодей-
ствие и стабилизируя структуру эмульсии. Однако 
слишком высокие дозы эмульгатора могут привести 
к ухудшению свойств эмульсии, что требует тща-
тельной оптимизации его концентрации. 

2. Влияние времени на стабильность: 
Время смешивания также оказывает существен-

ное влияние на стабильность эмульсий. Более дли-
тельные периоды смешивания способствуют более 
равномерному распределению фаз и повышению 
стабильности. Влияние времени перемешивания 
на стабильность эмульсии с подсолнечным маслом 
при выборе оптимальных условий показало, что 
устойчивость эмульсии хранится в течении 35 дней  

3. Комбинированное влияние: 
Оптимальные результаты достигаются при пра-

вильном сочетании времени и количества эмульга-
тора. Параметры эмульгирования должны быть 

сбалансированы для получения стабильной эмуль-
сии, с учетом специфики требуемого покрытия. 

4. Практическое значение: 
Установлено, что для получения стабильных 

эмульсий для покрытия важно учитывать как концен-
трацию эмульгатора, так и длительность процесса 
эмульсации, что позволяет эффективно регулировать 
консистенцию и устойчивость получаемых материа-
лов. 

Заключение 

Статья продемонстрировала важность контроля 
количества эмульгатора и времени в процессе приго-
товления эмульсий для покрытия. Оптимизация этих 
параметров позволяет значительно повысить стабиль-
ность эмульсий, что является ключевым фактором 
в производстве качественных покрывающих материа-
лов. Данные исследования могут быть полезны для 
дальнейшего улучшения технологий производства 
эмульсий, а также для разработки новых рецептур 
в области покрытия материалов. Таким образом, 
эмульсии, полученные на основе местных рафиниро-
ванных масел, имеют стабильность, сопоставимую 
с импортными эмульсиями, и могут быть использо-
ваны для смазки форм в производстве хлеба.
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АННОТАЦИЯ 

Данное исследование посвящено извлечению наночастиц оксида цинка (ZnO) из отходов импортного ката-

лизатора. Структурные и составные характеристики полученных наночастиц были тщательно изучены. Процесс 

извлечения основывался на промывке отходов катализатора азотной кислотой при 95 °C в течение 180 минут. 

Полученные наночастицы ZnO были обозначены как USCAT-SR-120. Анализ с использованием инфракрасной 

(ИК) спектроскопии и трансмиссионной электронной микроскопии (TEM) подтвердил наличие характерных связей 

ZnO и их интенсивность, что подтвердило состав извлеченного материала. Кроме того, наночастицы продемонстри-

ровали различные, но относительно однородные размеры в нанодиапазоне. Полученные результаты показывают, что 

отходы катализатора могут служить перспективным источником для получения наночастиц ZnO, что открывает воз-

можности для их применения в адсорбции, экологической ремедиации и других технологических областях. 

ABSTRACT 

This study focuses on the extraction of zinc oxide (ZnO) nanoparticles from the waste of an imported catalyst. The 

structural and compositional properties of the obtained nanoparticles were thoroughly investigated. The extraction pro-

cess was based on washing the catalyst waste with nitric acid at 95 °C for 180 minutes. The resulting ZnO nanoparticles 

were designated as USCAT-SR-120. Analysis using infrared (IR) spectroscopy and transmission electron microscopy 

(TEM) confirmed the presence of characteristic ZnO bonds and their intensity, verifying the composition of the extracted 

material. Furthermore, the nanoparticles exhibited various but relatively uniform nanoscale dimensions. The findings 

suggest that catalyst waste can serve as a viable source for ZnO nanoparticle recovery, offering potential applications 

in adsorption, environmental remediation, and other technological fields. 
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Введение 

Рост численности населения и увеличение по-

требностей общества привели к повышенному 

спросу на продовольствие, строительные матери-

алы, фармацевтическую продукцию и другие то-

вары по всему миру. Производственные процессы 

этих товаров в значительной степени зависят от вод-

ных ресурсов, что повышает риск загрязнения воды 

веществами и соединениями, потенциально опас-

ными для окружающей среды и живых организмов. 

Современное научное сообщество уделяет большое 

внимание очистке сточных вод, поскольку этот про-

цесс является сложным и играет ключевую роль 

в обеспечении глобальной экологической безопас-

ности. Для эффективного удаления различных ток-

сичных веществ и примесей из сточных вод 

разработаны многочисленные методы, среди которых 

использование адсорбентов является одним из наибо-

лее перспективных и эффективных подходов. 

Эти методы непрерывно совершенствуются бла-

годаря достижениям науки и технологического про-

гресса в сфере производства. Использование местного 

сырья для получения адсорбентов является актуальной 

задачей, позволяющей обеспечить их эффективное 

и экологически безопасное применение. 

Оксид цинка, широко распространенный в при-

роде в виде минерала, представляет собой белый по-

рошок, практически нерастворимый в воде. Это 

второй по распространенности оксид металла в при-

роде после оксида железа, который отличается до-

ступностью, низкой стоимостью и безопасностью. 

Порошок оксида цинка активно применяется в каче-

стве добавки в различные материалы и продукты [5; 6]. 

Наночастицы оксида цинка обладают высокой 

удельной поверхностью, обеспечивая большое ко-

личество активных адсорбционных центров и повы-

шая эффективность очистки. Оксид цинка 

демонстрирует универсальность в качестве адсор-

бента, эффективно поглощая ионы тяжелых метал-

лов, красители и органические загрязнители, что 

делает его применимым для очистки широкого спек-

тра загрязнений. Благодаря своей нетоксичности 

и экологической безопасности, оксид цинка явля-

ется идеальным материалом для очистки воды 

и других экологических технологий. Эти свойства 

делают его важным компонентом в адсорбционных 

процессах и технологиях восстановления окружаю-

щей среды [1]. 

Удаление ионов металлов из сточных вод имеет 

важное экологическое значение, поскольку тяжелые 

металлы обладают высокой токсичностью для вод-

ных экосистем и человека. Например, адсорбция 

As(III) из водных растворов с использованием нано-

частиц оксида цинка уже изучалась в ряде исследо-

ваний [8]. 

Кроме того, в энергетическом секторе оксид 

цинка демонстрирует высокую прозрачность, от-

личную подвижность электронов, большую энергию 

связи экситонов (60 мэВ), широкую запрещенную 

зону (3,37 эВ), сильную люминесценцию при ком-

натной температуре, а также высокую термическую 

и механическую стабильность [2]. Помимо этого, 

его широкий диапазон поглощения излучения и вы-

сокая фотостабильность делают его многофункцио-

нальным материалом. Благодаря этим оптическим 

и электрическим свойствам оксид цинка находит 

широкое применение в электронике, оптоэлектро-

нике и лазерных технологиях [2; 7]. 

Исходя из данной предпосылки, нашей целью 

было изучить возможности извлечения оксида 

цинка из отходов катализатора SRT-109, используе-

мого компанией «Uzbekistan GTL» LLC, работаю-

щей под управлением американской компании 

UNICAT. 

Методы и материалы. 

Процесс экстракции осуществлялся путем про-

мывки отходов катализатора азотной кислотой при 

95 °C в течение 180 минут. Полученные наноча-

стицы оксида цинка были названы USCAT-SR-120. 

Их структура и состав были исследованы с использо-

ванием инфракрасной (ИК) спектроскопии и транс-

миссионной электронной микроскопии (TEM). 

Результаты и обсуждение 

Анализ ИК-спектров. ИК-спектральный ана-

лиз образца UCAT-SR-110 был проведен с исполь-

зованием прибора Shimadzu IRAffinity-1 (Япония).  

На графике (рис.1) приводится ИК-спектр об-

разца UCAT-SR-120. На вертикальной оси отобра-

жен коэффициент пропускания T(%), а на 

горизонтальной — частота инфракрасного излуче-

ния в см⁻¹. В частности, ИК-спектры адсорбента ок-

сида цинка, извлеченного из отходов, были 

исследованы в диапазоне поглощения 400–4000 см⁻¹ 

(Рисунок 1). 
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Рисунок 1. ИК-спектр образца UCAT-SR-120 

 
ИК-спектры содержат важную информацию 

о колебательных и деформационных модах химиче-
ских связей в функциональных группах, присут-
ствующих в образце, а также о батохромных 
и гипсохромных сдвигах функциональных групп от-
носительно исходного образца. 

Известно, что ИК-спектр можно разделить 
на две основные области: 

Область отпечатка пальца (400–1500 см⁻¹) – ха-
рактерна для идентификации отдельных веществ. 

Область функциональных групп (1500–4000 
см⁻¹) – указывает на наличие и вариации функцио-
нальных групп. 

Инфракрасный (ИК) спектр образца UCAT-SR-
120 показывает широкий пик на 3462.37 см⁻¹, кото-
рый соответствует -OH группам. Эти гидроксиль-
ные группы формируют водородные связи 
в результате межмолекулярных взаимодействий, 
что подтверждает наличие водородного связывания.   

Пики на 2362.6 см⁻¹ и 2370.62 см⁻¹ связаны 
с симметричными (νs) и асимметричными (νas) ко-
лебаниями углеродно-кислородных связей в CO2, ад-
сорбированном из воздуха на поверхности образца. 

Пик на 1645.35 см⁻¹ указывает на деформацион-
ные колебания карбонат-ионов (CO₃²⁻) или кар-
боксилатов. 

Пик на 1124 см⁻¹ соответствует колебаниям свя-
зей Zn–O или Zn–O–Zn, подтверждая структурную 
организацию частиц оксида цинка. Также сильный 
пик на 443 см⁻¹ является характерным для колебаний 

в кристаллической решётке оксида цинка (структура 
вюрцита, связи Zn–O). Незначительные сдвиги пи-
ков в различных образцах могут указывать на не-
большие изменения в кристалличности или размере 
частиц. 

Результаты анализа ИК-спектроскопии образца 
UCAT-SR-120 подтверждают наличие оксида цинка 
с характерными пиками, связанными с гидроксиль-
ными группами, колебаниями кристаллической ре-
шётки и взаимодействиями с CO2. 

Анализ UCAT-SR-120 был проведён с использо-
ванием высокоразрешающей трансмиссионной 
электронной микроскопии (TEM) на приборе 
Thermo Scientific Talos F200i (S)TEM. Этот электрон-
ный микроскоп с полевой эмиссией (напряжение 20–
200 кВ) обеспечивает точное 2D и 3D картирование, 
динамические наблюдения и дифракционные исследо-
вания. Анализ энергодисперсионной спектроскопии 
(EDS) позволил определить состав образца, распреде-
ление атомов и картирование элементов. 

Метод TEM обеспечил детальное исследование 
морфологии поверхности и текстурных свойств ок-
сида цинка. Были получены данные о пористости, 
распределении минеральных включений и структур-
ной организации. Выбранные образцы были тща-
тельно измельчены и подготовлены для TEM -анализа. 

Элементный состав сорбента UCAT-SR-120 был 
определён, и результаты представлены в табличном 
варианте на рисунке 2. 

 

 

Рисунок 2. Элементный состав образца UCAT-SR-120
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На рисунке представлена информация об эле-

ментном составе образца, включая атомные и массо-

вые доли. В составе образца присутствуют такие 

элементы, как C, O, Al, Si, S, Ca и Zn. Среди них 

атомные и массовые доли C, O и Zn значительно 

выше по сравнению с другими элементами. 

На рисунке 3 приводится энергодисперсионный 

спектр цинк содержащего образца UCAT-SR-120. 

 

 

 

Рисунок 3. Энергодисперсионный спектр образца UCAT-SR-120 

 

Помимо ожидаемого цинка в исследуемом об-

разце энергодисперсионный анализ выявил присут-

ствие других элементов, таких как C, O, Si и Al.  

Далее была проведена оценка размеров и формы 

частиц с использованием TEM. Структура и пори-

стость образцов были изучены на микрофотогра-

фиях с разрешением 50 нм и 100 нм (Рисунок 4). 

 

 

 

 

Рисунок 4. Микрофотография UCAT-SR-120 

 

Микрофотография образца UCAT-SR-120 пока-

зывает, что частицы обладают овальной, кристалличе-

ской и сферической формой, а также отличаются 

небольшими размерами и выраженной пористостью. 

Заключение 

Проведенное исследование подтвердило возмож-

ность эффективного извлечения наночастиц оксида 

цинка (ZnO) из отходов импортного катализатора. Раз-

работанная методика кислотной экстракции при 95 °C 

позволила получить наночастицы ZnO с высокой сте-

пенью чистоты и стабильной структурой. Комплекс-

ный анализ, включающий инфракрасную (ИК) 

спектроскопию, трансмиссионную электронную мик-

роскопию (TEM) и энергодисперсионную спектроско-

пию (EDS), подтвердил присутствие характерных 



№ 3 (129)                                                                                  март, 2025 г. 
 

18 

функциональных групп ZnO, высокую однородность 

частиц, а также их нанодиапазонные размеры.   

Ключевым достижением исследования является 

демонстрация того, что отходы катализатора могут 

служить ценным вторичным источником наноча-

стиц оксида цинка. Таким образом, результаты ис-

следования могут стать основой для дальнейшей 

оптимизации технологии извлечения оксида цинка, 

разработки новых промышленных решений по пере-

работке катализаторных отходов, а также расшире-

ния применения наночастиц ZnO в различных 

областях науки и техники. 
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АННОТАЦИЯ 

Данная статья посвящена разработке технологии получения полифункционального гемосорбента на основе 

фиброина, выделенного из некондиционного кокона. Актуальность разработки определяется возрастающим ин-

тересом к созданию новых экологически безопасных сорбентов из натурального шелка. Впервые была разрабо-

тана технология получения полифункционального гемосорбента в водных условиях при высокой температуре, 

под давлением, который обладает высокой пористостью, за счет использования ультразвукового диспергирова-

ния и сверхвысокочастотного облучения, способствующий образованию пор и увеличению количества реакци-

онно-активных групп в образовавшихся порах за счет «эффекта взрыва». 

ABSTRACT 

This article is devoted to the development of a technology for obtaining a polyfunctional hemosorbent based on fi-

broin isolated from a substandard cocoon. The relevance of the development is determined by the growing interest in the 

creation of new environmentally friendly sorbents from natural silk. For the first time, a technology was developed for 

obtaining a polyfunctional hemosorbent in aqueous conditions at high temperature, under pressure, which has high po-

rosity due to the use of ultrasonic dispersion and ultra-high-frequency irradiation, promoting the formation of pores and 

an increase in the number of reactive groups in the resulting pores due to the “explosion effect”. 

 

Ключевые слова: гемосорбент, фиброин, сорбционная активность; сорбенты, технология, очистка от жиро-

восковых примесей. 
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Ведение 

Роль сорбционных материалов, в медицине зна-

чительна. Благодаря своей развитой пористой струк-

туре сорбционные материалы эффективно 

применяются для дезоксидации организма и использу-

ются для гемосорбции, в аппликационной медицине. 

Варьируя количество функциональных групп, их хи-

мическую природу, можно направленно влиять 

на физико-химические свойства и биологическую 

активность гемосорбентов, открывая при этом но-

вые сферы их применения [1]. В нашей Республике 

проводятся широкомасштабные исследования по при-

менению полимеров в развитии сферы создания новых 

лекарственных средств на основе местного сырья, 

наблюдается высокий уровень организации науч-

ных исследований в данном направлении. В связи 

с этим, особенную важность приобретает созда-

ние в новых гемосорбентов на основе источников 

местного сырья для удовлетворения потребности 

в нефрологии и гемодиализе, проведение научно-

практических исследований, направленных на освое-

ние технологии их производства. 

Гемосорбенты представляют отдельную группу 

медицинских препаратов и изделий, предназначен-

ных для детоксикации крови, плазмы и лечения ряда 

социально значимых заболеваний. На основании 

анализа литературы последних лет установлено, что 

в ведущих научных центрах мира проводятся иссле-

дования по созданию новых, безвредных для орга-

низма гемосорбентов на основе производных 

природных и синтетических полимеров органиче-

ского и неорганического происхождения [5, 11]. 

Установлено, что в зависимости от патологии 

и характера заболевания, природы токсинов, при-

сутствующих в крови, в каждом конкретном случае 

требуются гемосорбенты определенного химиче-

ского состава и природы. 

В настоящее время наибольшая часть гемосор-

бентов, применяемых в медицинской практике, ос-

нованы на активированном угле и его химически 

модифицированных производных. Проводятся ис-

следования по созданию гемосорбентов на основе син-

тетических полимеров и сополимеров [10, 12-18]. 

Несмотря на проводимые исследования для создания 

нового поколения гемосорбентов во всем мире ощу-

щается острая нехватка гемосорбентов для лечения 

и детоксикации крови при различных заболеваниях. 

В данном направлении авторами разработан 

способ получения гемосорбента в порошкообразной 

форме на основе фиброина шелка [2, 3, 4] 

В настоящее время получены предварительные 

результаты исследований по получению и испыта-

нию гемосорбента на основе волокнистых отходов 

натурального шелка. По результатам исследований 

авторами получен патент на способ получения гемо-

сорбента на основе отходов переработки натураль-

ного шелка [6]. 

В Узбекистане в настоящее время отсутствуют 

фармацевтические предприятия по производству ге-

мосорбентов, и потребность практической меди-

цины удовлетворяется полностью за счет импорта 

гемосорбентов. 

Учитывая вышеизложенное, создание, разра-

ботка технологии производства и проведение ме-

дико-биологических испытаний оригинальных 

полифункциональных гемосорбентов на основе не-

токсичных природных, органотропных полимеров 

является актуальной задачей химии, фармакологии 

и медицины. 

Целью данного исследования является разра-

ботка технологии получения полифункционального 

гемосорбента на основе фиброина, выделенного 

из некондиционных коконов для детоксикации 

крови и сыворотки крови.  

Материалы и методы. В данных исследова-

ниях в качестве объекта выбраны некондиционные 

коконы шелкопряда для получения полифункцио-

нального гемосорбента (OOO Inter Silk Pro, Узбеки-

стан). Основные использованные реактивы для 

очистки примесей органического и неорганического 

характера приобретены у фирмы Sigma Aldrich: 
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спирт этиловый (96.0%, кат. № 1.59010), бензол 

(99.9%, кат. № 270790), дистиллированная вода, ис-

пользованная в гидротермическом гидролизе полу-

чена с помощью дистиллятора DZ-10L11 фирмы 

Huanghua Faithful Instrument Co., LTD. Очистку из-

мельчённых некондиционных коконов от органиче-

ских и неорганических примесей осуществляли 

по методу [7]. Для выделения чистого фиброина не-

кондиционные коконы очищенных от органических 

и неорганических примесей гидролизовали гидро-

термальным гидролизом по методу [8]. С целью по-

лучения полифункционального гемосорбента, 

чистый фиброин подвергали гидролизу в более жест-

ких условиях и дополнительной модификации под 

воздействием физических факторов по методу [9]. 

Результаты и их обсуждение. 

Для получения гемосорбента в качестве сырья 

выбраны некоторые виды волокнистых отходов 

шелкомотальных предприятий которые представ-

ленный ассоциацией «Узбекипаксаноат». На ри-

сунке 1 показаны некоторые виды волокнистых 

шелковых отходов. 

 

 

 

Рисунок 1. Виды сырья, выбранные для получения полифункционального гемосорбента 

 

В результате изучения видов, состава и свойств 

волокнистых отходов предприятий по переработке 

коконов, были отобраны те, которые могут быть ис-

пользованы в качестве сырья для получения поли-

функционального гемосорбента, очищающего кровь 

и сыворотку крови от токсических веществ.  

В таблице 1 приведены данные о различных ви-

дах волокнистых шелковых отходов, которые явля-

ются отходами шелкомотальной промышленности, 

образующихся в процессе переработки коконов 

на коконоперерабатывающих заводах. 

 

Таблица 1.  

Количественный состав различных видов волокнистых шелковых отходов 

Виды отходов Жирово-восковые примеси, % Минералные примеси, % Серицин, % Фиброин, % 

Некондицонный 

кокон 
2-3 1,5-2 25-30 70-75 

Лос 3-5 ≤4 15-20 80-85 

Холст IIутм 3-4 3-5 20-25 78-82 

Лящ 2-3 2-3 17-25 75-80 

 

На основании данных по составу волокнистых 

отходов шелка, приведенных таблице 1, для даль-

нейших исследований были отобраны некондицион-

ные коконы. 

С учетом состава и свойств выбранного нами 

сырья - некондицонных коконов разработан способ 

получения гемосорбента, который представлен 

на рисунке 2. 
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Рисунок 2. Способ и этапы получения оригинального, волокнистого, полифункционального гемосорбента 

на основе некондиционных коконов 

 
Способ получения гемосорбента состоит из трех 

этапов:  
На первом этапе разработанного способа некон-

дицонные коконы, выбранные в качестве основного 
сырья для получения гемосорбента, очищены от ор-
ганических и неорганических примесей с использо-
ванием полярных и неполярных органических 
растворителей. 

На втором этапе данного способа из неконди-
цонных коконов, очищенных от органических и не-
органических примесей, в водных условиях 
выделяли чистые серицин и фиброин, которые мо-
гут быть использованы в медицине и фармацевтиче-
ской промыщленности. 

На третьем этапе разработанного способа полу-
чен полифункциональный гемосорбент путем гидро-
термического гидролиза чистого фиброина, 
очищенного от органических, неорганических приме-
сей и серицина в закрытой системе в водных условиях 
при высокой температуре под давлением и модифика-
цией под воздействием физических факторов. 

На основании разработанного лабораторного 
метода получения полифункционального, волокни-
стого гемосорбента на основе чистого фиброина, 
нами разработана следующая пилотная лаборатор-
ная установка по получению гемосорбента. 
На рис.3. представлена пилотная лабораторная уста-
новка получения гемосорбента. 

 

 

 

Рисунок 3. Пилотная лабораторная установка получения гемосорбента  

1 - органический растворитель, 2 – некондиционные коконы, 3 – лабораторный смеситель, 4 ,8,15,18– 

воронка Бюхнера, 5,11,14 – емкость для дистиллированной воды, 6,19 – лабораторный сушильный шкаф, 

7,13 – автоклав, 9 – чашка Петри (раствор серицина), 10 – сухой, порошковый серицин, 16 – УЗ-

диспергатор, 17 – СВЧ-установка 
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Процесс получения гемосорбента в пилотной 

установке осуществлен в следующем порядке: 

Для очистки исходного сырья от жиро - воско-

вых веществ в реактор (3) загружаются измельчён-

ные некондиционные коконы Bombyx mori (2), 

заливается сначала неполярный органический рас-

творитель (бензол) (1), процесс промывки продол-

жают с использованиями полярного органического 

растворителя (этиловый спирт) (1) для удаления ми-

неральных примесей. Процесс промывки прово-

дится трехкратно при температуре 25 °С в течение 

25 минут при модуле 1:10. 

Полученные, очищенные от жиро – восковых 

и минеральных примесей некондиционные коконы 

фильтруют (4), сушат в сушильном шкафу (6) при 

температуре 85-90 °С. 

После сушки некондиционные коконы загружа-

ются в автоклав (7), заливается дистиллированная 

вода (5) при модуле 1:10, затем автоклав (7) в закры-

том состоянии отправляется на нагревание в печь 

(6). Продолжительность нагревания составляет 24 

часа, температура 110 °С, далее осадок фильтруют 8 

путем выпарки фильтрата при 40 °С и получают чи-

стый серицин (10). 

Полученный фиброин загружают в автоклав 

(13), заливают дистиллированную воду (14) при мо-

дуле 1:10. Затем автоклав (13) в закрытом состоянии 

отправляют для нагревания в печь (12) при темпера-

туре 210 °С в течение 120 мин. Далее осадок филь-

труют (15) и промывают водой (14), затем 

полученный волокнистый гемосорбент отправляют 

для ультразвукового диспергирования (16) в тече-

ние 20 минут. После этого гемосорбент повторно 

гидролизируют с помощью СВЧ-облучения (17) 

в течение 10 минут при мощности 800 Вт. Получен-

ный гидролизованный гемосорбент фильтруют 

и промывают водой (18), сушат в сушильном шкафу 

(19) при 60±5 °С. 

Разработка технологии получения гемосор-

бента. На основании разработанного способа полу-

чения гемосорбента на пилотной установке нами 

составлена аппаратурная схема получения гемосор-

бента на основе чистого фиброина. Аппаратурная 

схема производства гемосорбента представлена 

на рис.4. 

 

 

 
1. Некондиционные коконы 

2. Реактор (очистка сырья от жиро-восковых и мине-

ральных примесей) 

3. Бензол С6Н6 

4. Этиловый спирт С2Н5ОН 

5. Фильтр 

6. Гидролизат бензола 

7. Гидролизат этилового спирта 

8. Канализация 

9. Сушилка 

10. Автоклав  

11. Фильтр 

12. Раствор серицина 

13. Аппарат УЗ и СВЧ  

14. Стерилизация 

15. Колонка для размещения готового продукта 

16. 0,9% ный раствор NaCl 

17. Упаковка 

Рисунок 4. Аппаратурная схема получения гемосорбента 

 

Технология получения гемосорбента по пред-

ставленной аппаратурной схеме включает следую-

щие этапы: 

Перед подготовкой и взвешиванием сырья, по-

мещение и оборудование запускаются в работу. 

Вначале взвешивают необходимое количество 

измельченных некондиционных коконов (1) и поме-

щают в реактор (2) для удаления жиро-восковых, 

минеральных примесей. Реактор заполняют необхо-

димым объемом бензола (3) и смешивают с сырьем. 

Затем продукт фильтруют (5). Полученный филь-

трат направляют в бункер-сборник гидролизата бен-

зола (6). Измелченные некондиционные коконы, 

промытые в бензоле, направляют в реактор (2) 

и снова промывают в этиловом спирте (4). При этом 

отделенный фильтрат направляется в приемный 
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бункер для гидролизата этилового спирта (7). От-

фильтрованный продукт направляют обратно в ре-

актор (2), промывают дистиллированной водой 

и фильтруют (5). Фильтрат направляют в сток (8). 

Измельченные некондиционные коконы, промытые 

органическими растворителями и водой сушат в су-

шильном устройстве (9) и на следующем этапе 

направляют в автоклав (10) для отделения серицина. 

Затем раствор фильтруют (5). Фильтрат, содержа-

щий серицин, направляется в приемный бункер для 

раствора серицина (12). Измельченные некондици-

онные коконы, очищенные от серицина, промывают 

в воде и направляют обратно в автоклав (10), зали-

вают необходимым количеством воды. Смесь филь-

труют после завершения процесса гидролиза (11). 

Гидролизованный фиброин модифицируют с помо-

щью УЗ-диспергирования и СВЧ-облучения (13). 

После процесса модификации продукт стерилизуют 

(14) и помещают в стерилизационные колонки (15) 

в необходимом количестве. В колонки заливают со-

ответствуюущее количество физиологического рас-

твора (16). Простерилизованный готовый продукт, 

помещенный в колонну, отправляется на склад (17). 

Выводы 

1. Разработан способ получения натуральных 

шелковых волокон, не содержащих жиро-восковые 

примеси и неорганические соединения, путем обра-

ботки волокнистых отходов предприятий по перера-

ботке натурального шелка и коконов полярными 

и неполярными органическими растворителями. 

2. Разработана технология получения чистого 

серицина и фиброина в водной среде при высокой 

температуре под давлением.  

3. Разработана технология получения полифунк-

ционального, оригинального, волокнистого гемосор-

бента на основе природного возобновляемого сырья. 
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АННОТАЦИЯ 
Целью данной работы является создание и изучение эффективности новых каталитических систем для син-

теза альдегидов и кетонов. Для создания каталитических систем использовались местные компоненты, такие как 
Алтынтауский и Ангренский каолины. Разработка и внедрение новых каталитических систем приведет к умень-
шению проблем, связанных с приобретением катализаторов, и принесет экономическую выгоду. 

На основе местного сырья разработаны катализаторы с различными соотношениями исходных компонентов. 
Эффективность разработанных катализаторов определялась синтезом ацетальдегида и ацетона. Среди разрабо-
танных катализаторов наиболее эффективные результаты были достигнуты с использованием катализатора 
ККМ-4 (содержание оксида кадмия - 13%). 

Показаны изменения элементного состава катализатора в состоянии ацетальдегида и ацетона до и после синтеза. 
ABSTRACT 

The purpose of this work is to create and study the effectiveness of new catalytic systems for the synthesis of alde-
hydes and ketones. Local components such as Altyntau and Angren kaolins were used to create catalytic systems. The 
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development and implementation of new catalytic systems will reduce the problems associated with acquiring catalysts 
and bring economic benefits. 

Based on local raw materials, catalysts with different ratios of initial components have been developed. The effec-
tiveness of the developed catalysts was determined by the synthesis of acetaldehyde and acetone. Among the developed 
catalysts, the most effective results were achieved using the KKM-4 catalyst (cadmium oxide content - 13%). 

Changes in the elemental composition of the catalyst in the acetaldehyde and acetone state before and after the syn-
thesis are shown. 

 
Ключевые слова: Ацетальдегид, ацетилен, ацетон, ККФ (фосфат кадмия кальция), каолин, CaO, CdO, H3PO4, 

Na2SO4, Ca3 (PO4) 2, Purolite C - 100 катионит ацетат меди, ККМ (каолин кадмия меди), пептизатор, температура, 
микроскопический анализ СЭМ. 

Keywords: Acetaldehyde, acetylene, acetone, KCF, kaolin, CaO, CdO, H3PO4, Na2SO4, Ca3 (PO4)2, Purolite C - 100 
cationite copper acetate, KCM, peptizer, temperature, microscopic analysis of SEM. 
________________________________________________________________________________________________ 

 
Введение. На синтез альдегидов и кетонов вли-

яют многие факторы, такие как природа и состав ка-
тализаторов, активных компонентов, природа 
носителей, пептизаторы, температура, объемное со-
отношение исходных веществ, давление, скорость 
подачи сырья, сорбция [1]. 

В гетерогенном катализе влияние катализато-
ров, промоторов и пептизаторов на конечный про-
дукт имеет большое значение. Приготовление 
активных катализаторов для синтеза альдегидов и ке-
тонов является одной из актуальных задач химии и хи-
мической технологии. В качестве местного сырья для 
приготовления катализаторов использовали Олтинтог-
ский и Ангренский каолины. Основную часть обога-
щенного каолина Алтынтау составляет каолинит. 

Как указано в литературе, основным химиче-
ским составом природных слоистых алюмосилика-
тов является SiO2 (30-70%), Al2O3 (10-40%) 
и различные добавки. Слоистые силикаты встреча-
ются преимущественно в тетраэдрической кремний-
кислородной (Т-решетка) и октаэдрической форме 
в структуре кислород-гидроксильной решетки 
Al или Mg. Слоистые силикаты делятся на типы 1:1 
и 2:1: В слоистых алюмосиликатах со структурой 

1:1 решетка кремний-кислородных тетраэдров 
встречается в связанной форме с решеткой октаэд-
ров Al3+, Fe2+ или Mg2+. Слои этого типа каолинита 
в основном электронейтральны. Кристаллическая 
структура каолинита состоит из двух слоев: тетраэд-
рического слоя с кремний-кислородом и октаэдриче-
ского слоя с алюминий-кислородными гидроксилами. 
Параллельно расположенные слои гидроксильных 
групп в каолинитах образуют водородные связи 
между тетраэдрическими соседними слоями, при-
мыкающими к атомам кислорода в октаэдрической 
решетке [2-3]. 

Термодинамические расчеты литературного 
анализа показывают, что основными исходными мате-
риалами для промышленного производства альдеги-
дов и кетонов являются ацетилен, вода, катализатор. 
При взаимодействии ацетилена с водой в присутствии 
гетерогенных катализаторов при высоких темпера-
турах образуются ацетальдегид, ацетон, кротоновый 
альдегид и другие дополнительные сложные веще-
ства [4-7]. 

Этот процесс осуществляется путем гидратации 
ацетилена в диапазоне температур 350-410°C. 

 

 

 
 

 
 

 

 
Объект и методы исследования. В данной ис-

следовательской работе изучено влияние природы 

различных пептизаторов и катализаторов на выход 

альдегидов и кетонов, синтезированных на основе 

ацетилена и воды.  Катализаторами реакции синтеза 

(ККМ) являются каолин, оксид кадмия (CdO) и ок-

сид меди (CuO). 

Состав синтезированного вещества анализиро-

вали с помощью рефрактометра 454B2M URF, по-

тенциометрическим титрованием и газожидкостной 

хроматографией (ГЖХ). 
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Микроскопическое изображение и элементный 

состав приготовленных катализаторов изучали 

на приборе SEM EVO MA 10. 

Полученные результаты и их обсуждение 

Катализатор ККФ является активным катализа-

тором. Микроскопическое изображение и элемент-

ный состав катализатора ККФ анализировали 

на приборе SEM EVO MA 10. 

 

 

Рисунок 1. Микроскопическое изображение катализатора марки ККФ перед синтезом 

 

 

Рисунок 2. Элементный состав катализатора марки ККФ перед синтезом 

 

Микроскопические изображения и элементный 

состав на рисунках 1 и 2 показывают, что активный 

компонент кадмия (Cd) в составе катализатора 

марки ККФ составлял 28,17% до синтеза. 

 

Рисунок 3. Микроскопическое изображение катализатора марки ККФ после синтеза 
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Рисунок 4. Элементный состав катализатора марки ККФ после синтеза 

 

Микроскопические изображения и элементный 

состав на рисунках 3 и 4 показывают, что активный 

компонент кадмия (Cd) в составе катализатора 

марки ККФ снизился до 6,40% после синтеза. 

Новый катализатор, приготовленный с исполь-

зованием переработанного катализатора ККФ и вы-

деленного оксида кадмия (CdO), был использован 

для синтеза ацетальдегида и ацетона, и этот процесс 

изучался в диапазоне температур 350-410°C. 

При температуре выше 410°C выход синтезиру-

емого продукта замедляется. В результате повыша-

ется выход побочных продуктов. При температуре 

выше 410°C оксид кадмия ускоряет переход от ак-

тивного компонента к металлическому кадмию, 

то есть атом водорода (CdO), выделяющийся при де-

гидрировании промежуточных продуктов в реакци-

онной среде, превращает оксид кадмия (Cd+2) 

в металлический кадмий, что приводит к снижению 

каталитической активности катализатора. 

Результаты зависимости синтезированного про-

дукта от природы и состава катализатора представ-

лены в таблице 1. 

 

Таблица 1. 

Зависимость образования ацетальдегида и ацетона от природы катализатора 

(температура синтеза - 410°C) 

№ 

Наименова-

ние катали-

затора 

Состав катализатора, % 
Синтезированные продукты, % 

Ацетальдегид Ацетон 
Дополнительные 

вещества Каолин CdO CuO 

1 KKM-1 82 13  5 48 20 32 

2 KKM-2 77 13  10 51 23 26 

3 KKM-3 72 13  15 55 25 20 

4 KKM-4 67 13  20 76 22 2 

5 KKM-5 62 13  25 40 18 42 

6 KKM-6 57 13  30 36 11 53 

 

Данные таблицы 1 показывают, что выход про-

дукта зависит от природы катализатора и темпера-

туры. С повышением температуры 350-410°C 

увеличивается образование ацетальдегида и аце-

тона. Установлено, что среди приготовленных ката-

лизаторов наибольший выход ацетальдегида 

наблюдается в присутствии катализатора ККМ-4 

(76%). Образование альдегидов и кетонов также за-

висит от количества активного ядра каолина и CuO 

в составе катализатора. 

Для повышения активности катализатора ис-

пользовались пептизаторы.  При обработке катали-

затора ортофосфорной кислотой кислотные 

свойства катализатора повышались и одновременно 

использовались при эффективном синтезе альдеги-

дов и кетонов. Выход продукта также зависит 

от пептизаторов. 

Анализ экспериментов показывает, что в таб-

лице 2 ниже представлены результаты приготовле-

ния катализаторов в процессе пептизации на основе 

различных минеральных кислот. 

При приготовлении катализаторов на основе 

минеральной кислоты H2SO4 (в концентрации 70%) 

и при приготовлении катализаторов на основе пеп-

тизации минеральных кислот HNO3 (в концентра-

ции 56%), HCl (в концентрации 20%) и H3PO4 (в 

концентрации 85%) наблюдалось образование аль-

дегидов и кетонов с высоким выходом. 
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Таблица 2. 

Зависимость выхода продуктов синтеза от природы пептизаторов (температура синтеза -410 °C) 

№ Наименование катализатора 
Пепти-

заторы 

Синтезированные продукты, % 

Ацетальдегид Ацетон Дополнительные вещества 

1 
KKM-4. 

(каолин -67,0, CdO-13,0, CuO-20,0) 
HNO3 43 24 33 

2 
KKM-4. 

(каолин -67,0, CdO-13,0, CuO-20,0) 
HCl 38 21 41 

3 
KKM-4. 

(каолин -67,0, CdO-13,0, CuO-20,0) 
H3PO4 76 22 2 

4 
KKM-4. 

(каолин -67,0, CdO-13,0, CuO-20,0) 
H2SO4 54 20 26 

 
Как видно из таблицы 2, при обработке катали-

затора органическими и минеральными кислотами 
было обнаружено, что кислотные свойства катализа-
тора увеличиваются. 

Также установлено, что процессы адсорбции 
на катализаторе марки ККМ-4 протекают эффек-
тивно. Анализ показывает, что процесс адсорбции 
на катализаторе ККМ-4 осуществлялся с помощью 
кислот, в результате чего пористость катализатора 
была высокой, а его активность увеличилась. 

Заключение: В данной исследовательской ра-
боте изучено влияние природы катализаторов и пеп-
тизаторов на синтез ацетальдегида и ацетона. 

Изучены свойства активных катализаторов, содер-
жащих соединения кадмия для синтеза ацетальде-
гида и ацетонов. 

Также установлено, что в результате гидратации 
ацетилена увеличивается выход ацетальдегида 
и ацетона. Установлено, что среди приготовленных 
катализаторов наибольший выход ацетальдегида 
и ацетона наблюдается в присутствии катализатора 
ККМ-4 (каолин-67,0, CdO-13,0, CuO-20,0) (76%). 

Установлено, что использование ортофосфор-
ной кислоты в качестве пептизатора приводит к по-
вышению активности катализатора. Показаны 
изменения элементного состава катализатора в со-
стоянии ацетальдегида и ацетона до и после синтеза. 
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АННОТАЦИЯ 

В данной работе синтезировано новое комплексное соединение на основе ацетата никеля (II) и калийной соли 

кетопрофена. Первоначально была синтезирована калиевая соль кетопрофена. Реагенты ацетат никеля (II) и по-

лученный кетопрофен калия были взяты в молярном соотношении 1:4 и проведена реакция образования ком-

плексного соединения. Для определения состава и структуры полученного комплексного соединения 

использовались методы элементного анализа, инфракрасной (ИК) спектроскопии и рентгенофазового анализа. 

По результатам методом ИК-спектроскопии установлено, что координационное число центрального атома Ni (II) 

равно 6. Данное исследование служит важной научной основой для более глубокого изучения структуры, физико-

химических свойств и потенциальных областей применения комплексного соединения никеля на основе калий-

ной соли кетопрофена. 
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ABSTRACT 

In this work, a new complex compound was synthesized based on nickel (II) acetate and the potassium salt of keto-

profen. Initially, the potassium salt of ketoprofen was synthesized. Nickel (II) acetate and the resulting potassium keto-

profen reagents were taken in a 1:4 molar ratios and a complex compound was formed. To determine the composition 

and structure of the obtained complex compound, methods of elemental analysis, infrared (IR) spectroscopy, and X-ray 

phase analysis were used. According to the results, the coordination number of the central Ni (II) atom was determined 

to be 6. This research serves as an important scientific basis for a deeper study of the structure, physicochemical proper-

ties, and potential areas of application of the nickel complex compound based on the potassium salt of ketoprofen. 

 

Ключевые слова: ацетат никеля (II), кетопрофен, комплексное соединение, синтез, инфракрасная спектро-

скопия, рентгенофазовый анализ, элементный анализ, координационное число. 

Keywords: Nickel (II) acetate, ketoprofen, complex compound, synthesis, infrared spectroscopy, X-ray phase anal-

ysis, elemental analysis, coordination number. 

________________________________________________________________________________________________ 

 

Введение. Нестероидные противовоспалитель-

ные препараты - широко используются при лечении 

воспалительных заболеваний, и механизм их дей-

ствия в основном связан с ингибированием фермента 

циклооксигеназы-2 (ЦОГ-2). Экспериментальные 

и эпидемиологические исследования показали, что не-

стероидные средства имеют большое значение 

в профилактике рака толстой кишки [9; 11; 13]. 

Их противоопухолевое или противораковое фарма-

кологическое действие, вероятно, связано с тем, что 

они подавляют выработку циклооксигеназы-2 в ор-

ганизме, поскольку образующиеся ею простаглан-

дины могут усиливать инвазивность опухоли, 

ангиогенез и развитие рака [10; 12; 14; 15]. Ингиби-

рование ЦОГ-2 может остановить канцерогенез, 

предотвратить развитие рака и обратить вспять раз-

вившийся рак. 

Однако нет прямой корреляции между силой ин-

гибирования ЦОГ-2 и противоопухолевым действием 

нестероидных веществ. Аналоги, полученные из неко-

торых ингибиторов ЦОГ-2, но не обладающие ингиби-

рованием ЦОГ-2, также продолжают оказывать 

сильное противораковое действие. Хотя механизм 

противоопухолевого действия ингибиторов ЦОГ-2 

до сих пор остается спорным, некоторые не стеро-

иды были оценены в доклинических и клинических 

исследованиях как противоопухолевые препараты 

самостоятельно или в сочетании с другими химио-

терапевтическими средствами. 

Ионы никеля (II) могут образовывать различные 

комплексные соединения с органическими лиган-

дами. Их структура и свойства играют важную роль 

в различных биологических и фармацевтических 

процессах. Кетопрофен - нестероидное противовос-

палительное лекарственное вещество, комплексы 

которого с ионами металлов занимают важное место 

с точки зрения фармакологической активности.  

Цель  данной работы заключается в синтезе ком-

плекс на основе ацетата Ni (II) и кетопрофена и изу-

чении его свойств. 

Экспериментальная часть 

В процессе синтеза использовались следующие 

реагенты: тетрагидрат ацетата никеля (II) 

(Ni(CH3COO)2·4H2O), кетопрофен (C16H14O3), гид-

роксид калия, этанол, дистиллированная вода. 

Синтез комплекса: 10.16 г (0,04 моль) раствора 

кетопрофена в 20 мл этанола заливали 2.24 г (0,04 

моль) раствором КОН и получали калиевую соль ке-

топрофена [8]. В другом сосуде 1.77 г (0,01 моль) 

тетрагидрата ацетата Ni (II) растворили в 20 

мл воды. Оба раствора были перемешаны, и их со-

став был приведен к слабощелочной среде. Эту 

смесь вводили в реакцию при температуре 50°C в те-

чение 3-4 часов в магнитной мешалке. Полученный 

осадок отфильтровали и промыли этанолом. Получен-

ное твердое вещество высушили при комнатной тем-

пературе [9]. Выход продукции составил 82%. 

Ниже на рисунке 1 приводится схема синтеза 

никелевого комплекса с кетопрофеном. 
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Рисунок 1. Схема синтеза комплексного соединения ионов никеля (II) с кетопрофеном 

 

Для определения состава синтезированного 

комплексного соединения был проведен элемент-

ный анализ. Полученные результаты исследования 

были сопоставлены с теоретически рассчитанными 

(табл. 1) 

Таблица 1. 

Элементный анализ синтезированных соединений 

 
KKet K4[Ni(Ac)2(Ket)4] 

Рассчитано   Найдено Рассчитано   Найдено 

K 13.35 13.33 11.6 11.57 

Ni - - 4.38 4.33 

C 65.75 65.79 60.67 60.61 

O 16.44 16.49 19.03 19.11 

Формула брутто C16H13O3K NiK4C68O16H58 

 

Обсуждение результатов 

Для определения структуры синтезированного 

комплексного соединения сравнивали ИК-спектры 

кетопрофена калия и комплексного соединения, 

анализируются изменения основных функциональ-

ных групп. Кетопрофен - это органическое веще-

ство, основными функциональными группами 

которого являются карбонильная (C=O, группа кар-

боксилата и кетон), OH (группа карбоксилата), аро-

матическая C=C, C-H и основные пики 3441-3038 

cm−1 OH деформационная (группа карбоксилата), 

1737 cm−1 кетон (C=O), 1697-1608 cm−1 карбоксиль-

ная (COOH) и ароматическая C=C, 1460-1387 cm−1 

CH3 и CH2, 1161-1040 cm−1 C-O деформационная 

[10-12] (группа карбоксилата) (рис.2а). 

Основные частоты колебаний в инфракрасном 

(ИК) спектре кетопрофена калия следующие: 1701 и 

1655 cm−1 - колебания карбонильного растяжения 

кетонной группы, 1545 cm−1 - асимметричное кар-

боксилатное колебание и 1422 - 1386 cm−1 - симмет-

ричные карбоксилатные колебания. Эти частоты 

играют важную роль в определении функциональ-

ных групп кетопрофена калия и оценке их взаимо-

действия с ионами металлов (рис.2б). Основные 

изменения в ИК-спектре синтезированного ком-

плексного соединения: частота деформационных 

колебаний OH (3441 cm−1) уменьшилась или ис-

чезла. Это подтверждает депротонирование и ком-

плексообразование. Пик кетона (C=O) сместился с 

1737 cm−1 до 1717 cm−1. Это указывает на спектраль-

ное изменение кетопрофена под действием коорди-

нации. Разница (Δν) между асимметричными 
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и симметричными частотами COO− (1608 cm−1 и 

1387 cm−1) позволяет определить тип связи металл-

лиганд. Новые пики появились в диапазоне 500-600 

cm−1. Это свидетельствует об образовании Ni-O свя-

зей. В то время как кетопрофен находится в свобод-

ном состоянии, OH и карбонильные группы (COOH, 

C=O) имеют четкие спектральные пики (рис.2в). 

В ИК-спектрах кетопрофена калия и комплексного 

соединения интенсивность этих пиков значительно 

снижена. Тип связи можно определить через Δν (νas 

- νs): если Δν > 200 cm−1, то это монодентатная коор-

динация; если Δν < 200 cm−1, кетопрофен калия об-

разует бидентатное или мостиковое соединение 

с ацетатом никеля (II) [4]. 

 

 

a) 

б) 

в) 

Рисунок 2. ИК-спектры кетопрофена (а), кетопрофена калия (б) и комплексных соединений (в) 
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Колебание асимметричного растяжения (νas 

COO−): ≈ 1608 cm−1 

Колебание симметричного растяжения (νs 

COO−): ≈ 1387 cm−1 

Δν = νas - νs = 1608 - 1387 = 221 cm−1 

В наших расчетах Δν = 221 cm−1. Это указывает 

на то, что это монодентатная координация. 

С целью доказательства индивидуальности кри-

сталлических решеток кетопрофена, кетопрофена 

калия и комплексного соединения был проведен 

рентгенофазовый анализ исходных веществ и синте-

зированных координационных соединений, а также 

проведено сравнение дифрактограмм (рис. 3). 

Видно, что кетопрофен имеет четкие дифракцион-

ные пики, что подтверждает его кристаллическую 

структуру. По сравнению с кетопрофеном, пики ке-

топрофена калия претерпели изменения, но он 

также остается кристаллическим. Пики несколько 

смещены и некоторые интенсивности уменьшены, 

что может быть связано с изменением параметров 

решетки в результате ионного обмена. При образо-

вании комплекса появляются новые дифракционные 

пики, что указывает на формирование новой кри-

сталлической фазы. Основные пики отличаются 

от предыдущих, что указывает на структурное изме-

нение в результате комплексообразования [7; 8]. 

 

 

 

Рисунок 3. Сравнительные рентгенограммы кетопрофена (1), кетопрофена калия (2) и комплексного 

(3) соединения 

 

Заключение 

Полученные результаты подтверждают образо-

вание нового комплексного соединения на основе 

ацетата Ni (II) и калиевой соли кетопрофена. Ком-

плекс был синтезирован в соотношении 1:4, и его 

состав был изучен методами элементного анализа, 

ИК и рентгенофазового анализа. Согласно результа-

там анализа ИК-спектра, кетонная группа кетопро-

фена калия участвовала в комплексообразовании 

с атомом Ni (II). Это подтверждается результатами 

рентгенофазового анализа, т.е. наблюдается новая 

кристаллическая фаза комплекса. В полученном 

комплексе атом Ni (II) имеет координационное 

число 6 и образует стабильную структуру через кар-

боксилатные лиганды. Эти результаты могут стать 

важной основой для изучения возможностей приме-

нения комплекса в фармацевтической и каталитиче-

ской областях в будущем. 
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АННОТАЦИЯ 

В статье исследуются возможности использования сульфата натрия в процессе окислительного обжига суль-

фидных флотоконцентратов. Эксперименты проведены для процессов сушки и обжига с целью снижения содер-

жания органического углерода и сульфидной серы. Установлено, что добавление сульфата натрия положительно 

влияет на эффективность обжига, однако в процессе сушки ожидаемого эффекта достичь не удалось. Опреде-

лены зависимости содержания органического углерода и потери массы от времени и температуры обжига. Полу-

ченные результаты могут быть использованы для дальнейшей оптимизации параметров обжига и повышения 

эффективности извлечения цветных и благородных металлов из минерального сырья. 

ABSTRACT 

The article explores the possibilities of using sodium sulfate in the process of oxidative roasting of sulfide flotation 

concentrates. Experiments have been conducted for drying and firing processes in order to reduce the content of organic 

carbon and sulfide sulfur. It was found that the addition of sodium sulfate has a positive effect on the firing efficiency, 

however, the expected effect could not be achieved during the drying process. The dependences of the organic carbon 

content and mass loss on the firing time and temperature are determined. The results obtained can be used to further 

optimize the firing parameters and increase the efficiency of extraction of non-ferrous and precious metals from mineral 

raw materials. 
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Введение. Современное развитие металлурги-

ческой отрасли связано с необходимостью извлече-

ния цветных и благородных металлов 

из минерального сырья, значительную часть кото-

рого составляют сульфидные руды. Одним из клю-

чевых этапов переработки данного сырья является 

окислительный обжиг – высокотемпературный про-

цесс, в ходе которого сульфиды металлов превраща-

ются в оксиды или сульфаты, что существенно 

облегчает их дальнейшее гидрометаллургическое 

или пирометаллургическое извлечение [1; 2]. 

Актуальность данного исследования обуслов-

лена несколькими факторами. Во-первых, окисли-

тельный обжиг позволяет повысить степень 

извлечения металлов, таких как золото, медь, цинк, 

никель и свинец, из бедных и труднообогатимых 

руд [3; 6]. Во-вторых, в процессе окислительного 

обжига достигается максимальное вскрытие суль-

фидных минералов, за счет чего появляется возмож-

ность на дальнейшую традиционную переработку 

[4]. В условиях ужесточения экологических требо-

ваний разработка энергоэффективных и экологиче-

ски безопасных технологий окислительного обжига 

приобретает особую значимость [5]. 

Кроме того, в современных условиях особое 

внимание уделяется снижению энергетических за-

трат и оптимизации параметров процесса обжига – 

температуры, времени выдержки и состава газовой 

среды. Достижение этих целей требует глубокого изу-

чения физико-химических закономерностей взаимо-

действия компонентов руды в процессе обжига [8; 9]. 

Таким образом, исследование процесса окисли-

тельного обжига сульфидных руд является актуаль-

ным как с точки зрения повышения экономической 

эффективности металлургического производства, 

так и в контексте минимизации его влияния на окру-

жающую среду. Результаты данного исследования 

могут быть использованы для совершенствования 

существующих технологий переработки сырья 

и разработки новых методов извлечения металлов 

с минимальными потерями и выбросами [7]. 

Объект и методика исследования. Объектом 

исследования служили образцы проб флотоконцен-

трата гидрометаллургического завода № 5 АО 

«Навоийский горно-металлургический комбинат» 

и сульфат натрия.  

В процессе окислительного обжига сульфидных 

руд в основном определяли содержание органиче-

ского углерода и потерю массы в процессе [4; 6].  

Полученные результаты и их обсуждение. Ис-

следовательские работы по изучению возможностей 

окислительного обжига флотоконцентрата гидроме-

таллургического завода выполняли в лабораторных 

условиях в печах SNOL 15/1200. Для выполнения 

опыта были отобраны пробы флотоконцентрата 

и подвергнуты к процессу окислительного обжига 

с добавлением сульфата натрия. Основной целью 

данного исследования являлось снижение количе-

ства органического углерода путем перевода в дру-

гой химический компонент: 

Na2SO4 + 4C → Na2S + 4CO 

Na2SO4 + 2C → Na2S + 2CO2 

Образуемый компонент сульфида натрия явля-

ется хорошим депрессантом побочных металлов 

в процессе сорбционного цианирования, так как 

в обычных режимах сорбционного цианирования 

примесные металлы, находящиеся в пульпе, такие как 

медь, цинк и другие, вступая в реакцию с раствором 

цианистого натрия в щелочной среде образуют циани-

стые комплексы, что приводит к увеличению расхода 

цианистого натрия: 

Исходные показатели флотоконцентрата: 

Содержание сульфидной серы Ss-16,84% 

Содержание органического углерода Cорг-2,94% 

Крупность материала-5 мм 

 

Таблица 1. 

Результаты опытов процесса обжига и сушки с добавлением реагента сульфата натрия 

Исходные показа-

тели 

Значение 

показа-

теля 

Обжиг  Сушка  

Базовый 

вариант  

Опыт 

№1 

Опыт 

№2 

Опыт 

№3 

Опыт 

№4 

Опыт 

№5 

Опыт  

№6 

Опыт 

№7 

Опыт 

№8 

Опыт 

№9 

Опыт 

№10 

Масса навески г 1500 1500 1500 1500 1500 1500 1500 1500 1500 1500 1500 

Влажность пробы  % 10 10 10 10 10 10 10 25 25 25 25 

Температура опытов oC 650 650 650 650 650 650 650 350 350 350 350 

Продол. опыта мин 240 120 240 120 240 240 240 30 60 60 30 

Потеря массы  
г 315 152 61 154 204 10 22 383 383 525 522 

% 19 9,21 3,7 9,3 12,4 0,6 1,3 19,6 19,6 27 26,7 

Содержание Ss % 2,39 4,55 2,93 6,12 1,07 0,61 0,54 7,15 6,27 4,88 5,22 

Содержание Cорг % 1,31 1,52 1,02 2,11 0,5 0,36 0,29 1,98 2,20 1,97 2,08 

Нормы добав. 

Na2SO4 
г без добавки  296 296 148 148 296 

суспен-

зия  296 
296 296 148 148 

 

[Zn(CN)4]2– + S2– + 4H+ = ZnS↓ + 4HCN; 

2[Cu(CN)4]3– + S2– + 8H+ = Cu2S↓ + 8HCN. 
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Для выполнения опытов по окислительному об-

жигу образцы были отобраны из точек технологиче-

ской цепочки перед подачей на обжиг и сушку. 

Образцы изначально имели разный класс крупности.  

Путем классификации для лабораторных усло-

вий изъяли основной класс материала крупностью 5 

мм. Флотоконцентрат, который направляли 

на сушку с добавлением реагента сульфата натрия 

имел около 25 % исходной влажности, а после про-

цесса влажность обычно составлял 10 %. Темпера-

туру в процессе установили в пределах 650 оС, 

однако по инерции выделяющейся энергии, а также 

за счет автогенности процесса, она поднималась 

даже выше 750 оС. Полученные результаты окисли-

тельного обжига приведены в таблице 1. 
 Из данных таблицы можно констатировать 

факт, что по какой-то мере добавление сульфата 

натрия в процесс обжига благоприятно сказывается 

на рассматриваемом процессе. А в ходе сушки удо-

влетворительных результатов получить не удалось, 

поскольку более низкая температура сказывалась 

на свойстве контакта органического углерода. Если 

обратить внимание на продолжительность процесса, 

то можно увидеть благоприятную роль увеличения 

времени обжига. Нормы добавления реагента суль-

фата натрия определяли расчетным путем стехио-

метрии, основываясь на исходных показателях орга-

нического углерода. 

Заключение. В ходе проведённых эксперимен-

тов по окислительному обжигу флотоконцентрата 

сульфидных руд с добавлением сульфата натрия 

установлено, что данный реагент способствует сни-

жению содержания органического углерода и суль-

фидной серы в образцах. Полученные результаты 

показывают положительное влияние увеличения 

времени обжига на эффективность процесса. При 

этом использование сульфата натрия в процессе 

сушки не привело к ожидаемым результатам из-за 

более низкой температуры рассматриваемого в ста-

тье процесса. Расходы реагента определялись сте-

хиометрическим путём, исходя из содержания 

органического углерода. Проведённые опыты явля-

ются предварительным этапом исследований, 

направленных на оптимизацию режимов обжига 

и определение целесообразности применения суль-

фата натрия в промышленных условиях. Дальней-

шие исследования будут посвящены установлению 

оптимальных параметров данного процесса для по-

вышения его эффективности и экономичности. 
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АННОТАЦИЯ 

Наиболее распространенное растительное масло, которое используется при производстве биодизеля на тер-

ритории СНГ - рапсовое масло. Кроме энергетических и эксплуатационных характеристик, качественное биоди-

зельное топливо должно быть высокую устойчивость к окислению. Этого невозможно достичь если масло 

содержит в своем составе полиненасыщенные жирные кислоты (ПНЖК). Следовательно, необходимо очистить 

биодизельное топливо оставив насыщенные жирные кислоты и мононенасыщенные жирные кислоты. Целью 

данного исследования было экстракция ПНЖК, в частности линолевой и линоленовой кислот и определить пред-

почтительные условия в процессе разделения для получения товарного биодизельного топлива с низким показа-

телем йодного числа.  

Фракционирование проводили при температуре от 25 до 36℃, со временем экстракции, равным3 и 5 часов, 

а также при соотношениях масла и растворителя 1:2 и 1:3. В качестве растворителей использовались диметил-

сульфоксиди н-гептан. Результаты проведенных опытов показали, что ПНЖК можно отделить методом фракци-

онирования в мягких условиях при температуре 36 °С, времени экстракции 5 ч, при соотношении масла 

и растворителя 1:3. 

ABSTRACT 

The most common vegetable oil used in the production of biodiesel in the CIS is rapeseed oil. In addition to energy 

and performance characteristics, high-quality biodiesel fuel must be highly resistant to oxidation. This cannot be achieved 

if the oil contains polyunsaturated fatty acids (PUFA). Therefore, it is necessary to purify biodiesel, leaving saturated 

fatty acids and monounsaturated fatty acids. The purpose of this study was to extract PUFA, in particular linoleic and 

linolenic acids, and to determine the preferred conditions in the separation process for obtaining commercial biodiesel 

with a low iodine number.  

Fractionation was performed at temperatures from 25 to 36 ° C, with extraction times of 3 and 5 hours, as well as at 

oil-solvent ratios of 1:2 and 1:3. Dimethyl sulfoxide and n-heptane were used as solvents. The results of the experiments 

showed that PUFAs can be separated by fractionation under mild conditions at a temperature of 36 ° C, an extraction time 

of 5 hours, with an oil-solvent ratio of 1:3. 

 

Ключевые слова: фракционирование, жирные кислоты, биодизельное топливо. 

Keywords: fractionation, fatty acids, biodiesel. 
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Введение 

Рапсовое масло (РМ) широко используется в пи-

щевой и непищевой промышленности. Это привело 

к тому, что производство рапсового масла ежегодно 

увеличивается в большей мере за счет производства 

биодизеля.  

Жирные кислоты — это карбоновые кислоты 

с длинными углеводородными цепями, которые мо-

гут быть насыщенными или ненасыщенными. Жир-

ные кислоты получают из натуральных жиров 

и масел, они являются неотъемлемой частью многих 

биологических процессов. Выделение жирных кис-

лот из смесей является фундаментальным этапом 

в их применении.  

Экстракция растворителем включает в себя пе-

ренос жирных кислот или их эфиров из одной жид-

кой фазы в другую, основанный на различной 

растворимости. Процесс зависит от таких факторов, 

как полярность растворителя, растворимость жир-

ных кислот и природа смеси. Выбор растворителя 

имеет решающее значение, так как он должен изби-

рательно растворять целевые жирные кислоты, 

оставляя примеси в исходной фазе.  

В последнее время РМ начали использовать 

в качестве устойчивого источника для производства 

энергии [1]. РМ может быть преобразовано в топ-

ливо с помощью реакции этерификации [2]. Однако 

использование биодизельного топлива, получаемого 

из РМ, содержащего ПНЖК, в качестве топливной 

смеси имеет свои недостатки. Двойные связи 

в масле и высокие температуры в двигателе вызы-

вают окисление и появление вредных отложений 

в топливной системе двигателя. Следовательно, ка-

чественное биодизельное топливо должно иметь 

низкое йодное число и как результат высокую 

устойчивость к окислению. 

Фракционирование — это один из процессов, 

используемых для разделения раствора на не-

сколько основных компонентов или фракций. 

Обычно используемым методом фракционирования 

является экстракция растворителем (жидкостно-

жидкостная экстракция). Принцип экстракции рас-

творителем заключается в разделении на основе раз-

личий в растворимости. Растворимость зависит 

от полярности соединения, при этом полярные со-

единения растворяются в полярных растворителях, 

а неполярные соединения растворяются в неполяр-

ных растворителях [3]. Распространенные раствори-

тели включают гексан, диэтиловый эфир 

и хлороформ. Растворители с низкой температурой 

кипения предпочтительны для легкого извлечения 

жирных кислот и минимального термического раз-

ложения. 

В подобном исследовании фракционирования 

масла из семян каучука использовался н-гексан в ка-

честве растворителя [4]. В качестве этерифицирую-

щего агента использовали метанол, а в качестве 

катализатора HCl для получения биодизеля с низ-

ким йодным числом. В другом исследовании 

по фракционированию масла [5] в качестве раство-

рителя использовался диметилсульфоксид (ДМСО) 

в соотношении масло:растворитель 1:2. Результаты 

показали, что использование ДМСО увеличивало 

процент фракционированных ПНЖК. 

Целью данного исследования было отделение 

ПНЖК от РМ и определение оптимальных условий 

для процесса фракционирования с целью получения 

топлива с низким йодным числом. 

Материалы И Методы 

Материалами, использованными в этом иссле-

довании, были гидратированное недезодорирован-

ное рапсовое масло, смесь н-гептан-ДМСО (1:1, 

по объему), деминерализованная вода, силикагель, 

четыреххлористый углерод, йодид калия, тиосульфат 

натрия, раствор крахмала, и реактив Вийса. Использо-

валось следующее оборудование: стеклянный стакан, 

эксикатор, разделительная воронка, магнитная ме-

шалка с нагревом, мерный стакан, набор инструментов 

для дистилляции, аналитические весы и термостат. 

Стадия экстракции растворителем 

Полярные растворители имеют высокую ди-

электрическую проницаемость, а неполярные - низ-

кую диэлектрическую проницаемость. Дипольный 

момент — это векторная сумма моментов связи 

и одиночных парных моментов в молекуле. Из всех 

ПНЖК в составе исследуемого масла наибольшее 

долю имеет линолевая кислота, ее дипольный мо-

мент равен 1,922 D, она может растворяться 

в ДМСО, который имеет дипольный момент 3,96 D, 

при этом она не растворяется в н-гептане, который 

неполярен и имеет нулевой дипольный момент. 

Экстракцию ПНЖК проводили предварительно 

переведя жирные кислоты масла в метиловые 

эфиры. В качестве растворителя использовалась 

смесь н-гептана и ДМСО представляющая собой 

смесь растворителей различной полярности. Ис-

пользование н-гептана направлено на предотвраще-

ние того, чтобы насыщенные жирные кислоты 

(НЖК) И мононенасыщенные жирные кислоты 

(МЖК) растворились в ДМСО, чтобы ДМСО ис-

пользовался для растворения ПНЖК.  

Приготовленные эфиры РМ и растворитель 

в соотношениях 1:2 и 1:3 по объему были помещены 

в емкости для экстракции. Растворитель добавляли 

в экстракционный аппарат при соответствующей 

температуре и перемешивали в течение 3 и 5 часов. 

Затем смесь эфиров РМ и растворителя поместили 

в разделительную воронку и дали отстояться до об-

разования 2 слоев. Верхний слой (неполярная фаза) 

отделяли от нижнего слоя (полярная «водная» фаза). 

Неполярную фазу перегоняли при 110 ℃ для отде-

ления н-гептана от смеси жирных кислот. Анализи-

ровали йодное число в неполярной фазе. Для 

концентрирования водной фазы нижний слой охла-

ждали при температуре 14 ℃ для образования кри-

сталлов ДМСО. Водную фазу отделяли 

от кристаллов ДМСО и проводили анализ по йод-

ному числу. 

Анализ по йодному числу 

Йодное число определяли на основе предложен-

ного метода по ГОСТ 5475-69. Образец помещали 

в коническую мерную емкость. После добавления 
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15 мл четыреххлористого углерода и 25 мл реактива 

Вийса, закрывали и хранили в темной комнате 1-2 ч. 

Затем добавляли 10 мл 20% раствора KI и 200 мл ди-

стиллированной воды. После этого емкость закры-

вали и встряхивали. После добавляли 2 мл 0,5% 

раствора крахмала в качестве индикатора и титровали 

0,1Н стандартным раствором тиосульфата натрия. 

Анализ методом ГХ-МС. 

Композиции эфиров РМ анализировали с ис-

пользованием газового хромато-масс-спектрометра 

Shimadzu, оснащенного колонками RTX-5 MS раз-

мером 30×0,25×0,25 с автоинжектором. Образцы 

разбавлялись в 20 раз перед загрузкой в колонку. 

Результаты 

Исследование состава масла с помощью ГХ-МС 

анализа 

ГХ-МС использовали для анализа содержания 

химических соединений, содержащихся в РМ сырье, 

и определения количества каждого компонента пи-

ков метилового эфира. Результаты ГХ-МС анализа 

до фракционирования представлены на рисунке 1. 

 

 

 

Рисунок 1. ГХ-МС анализ метиловых эфиров РМ перед фракционированием 

 

Таблица 1. 

Исходный состав по ГХ-МС до фракционирования 

№ Время Площадь % Наименование 

1 33.298 13515455 0,91 

Мистриновая метиловый эфир 

9,12-Octadecadienoic acid methyl ester 

Octadeca-9,12,15-trienoic acid, methyl ester  

Octadec-9-enoic acid, methyl ester  

Octadecanoic acid, methyl ester  

Hexadecanoic acid, methyl ester  

Bicyclo-[10.1 .0]-tridec-1 

Di-(9-Octadecenoyl)-Glycerol 

Hexadecanoic acid, 2-hydroxy-l-(hydroxymethyl) ester  

9-Octadecenoic acid (Z)- 2,3-dihydroxypropyl ester 

2 38.579 347865845 23,38 Линолевая, метиловый эфир 

3 42.289 193564654 13,01 Линоленовая, метиловый эфир 

4 42.817 795554143 53,46 Олеиновая, метиловый эфир 

5 43.241 42744541 2,87 Стеариновая, метиловый эфир   

6 46.501 30963265 2,08 Пальмитиновая, метиловый эфир 

7 49.794 14568855 0,98 БИЦИКЛО-[10.1.0]-ТРИДЕК-ЕН 

8 49.899 12678514 0,85 Диолеил глицериновый эфир 

9 50,756 24255896 1,63 Пальмитиновая 1,2-гидроксиметил-этиловый эфир 

10 53.866 12458746 0,84 Олеиновая - 2,3-дигидроксипропиловый эфир  

  1488169914 100,00  

 
Фракционированные эфиры РМ анализировали 

с помощью ГХ-МС для определения жирнокислот-
ного состава. Этот анализ проводился для образцов 
фракционированных при температуре 36℃, со вре-
менем экстракции 5 часов и соотношением РМ:рас-
творитель 1:3. Полученные результаты, 

представленные на рисунке 2, выявили увеличение 
коэффициента экстракции с повышением  

температуры до 36 ℃, что не наблюдалось 
в других подобных исследованиях [6].
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Рисунок 2. ГХ-МС хроматограмма РМ после фракционирования 

 

Таблица 2. 

Состав по ГХ-МС после фракционирования 

№ Время Площадь % Наименование 

1 38.621 1392133 0,21 Пальмитиновая, 2-гидрокси-l,3-пропанил эфир  

2 40.348 201226456 29,65 Олеиновая, метиловый эфир 

3 44.085 194007522 28,59 Олеил-олеиновый эфир 

4 44.668 61141336 9,01 Стеариновая, метиловый эфир   

5 46.566 3004532 0,44 Стеариновая, 2-гидрокси-l,3-пропанил эфир 

6 46.763 71348928 10,51 Линоленовая, метиловый эфир 

7 50.090 13284093 1,96 БИЦИКЛО-[10.1.0]-ТРИДЕК-ЕН 

8 50.271 80976731 11,93 Пальмитиновая, метиловый эфир 

9 50.863 7315296 1,08 Диолеил глицериновый эфир 

10 51.096 17856487 2,63 Линоленовая, метиловый эфир 

11 51.417 4929383 0,73 Арахиновая, метиловый эфир 

12 53.297 1637070 0,24 Эруковая, метиловый эфир (изомер) 

13 54.367 5624955 0,83 Пальмитиновая, 2-гидрокси-l-гидроксометиловый эфир  

14 55.177 4938322 0,73 Тетрапентаконтан 

15 57.435 9993494 1,47 Пальмитолеиновая, метиловый эфир 

  678676738 100  

 

Таблица 2 иллюстрирует, что имело место сни-

жение содержания олеиновой кислоты в РМ с 

53,46% до 29,65% после процесса фракционирова-

ния. Это связано с тем, что олеиновая кислота имеет 

две функциональные группы: неполярную углево-

дородную группу (С-Н) и полярную группу карбо-

новой кислоты (-СООН) с дипольным моментом 

1,18 D, что означает, что в ДМСО растворена только 

часть соответствующей кислоты. 

Согласно результатам ГХ-МС анализа, в про-

цессе фракционирования почти полностью удалена 

линоленовая и преимущественно линолевая кис-

лоты. Увеличение числа двойных связей приводит 

к тому, что образцы становятся более полярными 

и имеют более высокую степень ненасыщенности. 

Основываясь на результатах ГХ-МС-анализа 

в этом исследовании, растворители н-гептана и ДМСО 

смогли отделить ПНЖК и некоторое количество олеи-

новой кислоты в РМ, как показано в таблице 3. 

Наблюдалось снижение содержания метиловых 

эфиров олеиновой кислоты их трансформация и по-

теря содержания ПНЖК в конечном продукте после 

процесса фракционирования. 

 

Таблица 3.  

Изменение содержания жирных кислот до и после фракционирования 

№ Кислота РМ до фракционирования (%) РМ после фракционирования (%) 

1 Пальмитиновая  3,71 12,14 

2 Стеариновая  2,87 9,01 

3 Олеиновая 53,46 29,65 

4 Линолевая 23,38 10,51 

5 Линоленовая 13,01 2,63 
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Изменение йодного числа после фракциониро-

вания 

Устойчивость к окислению — это важный пара-

метр качества биодизельного топлива по которому 

устанавливается срок годности топлива. Биодизель-

ное топливо подвержено окислению из-за наличия 

двойных связей в составе жирных кислот, света, 

тепла, воздуха, микроэлементов, высокой темпера-

туры, антиоксидантов и пероксидов. Низкая устойчи-

вость биодизеля к окислению зависит от количества 

и положения двойных связей в его химическом со-

ставе. Полиненасыщенные жирные кислоты более 

подвержены окислению чем мононенасыщенные жир-

ные кислоты. Присутствие ПНЖК в жирных кислотах 

вызывает увеличение окислительной нестабильности 

биодизельного топлива [7]. 

Результаты анализа на йодное число 

Йодное число указывает на степень ненасыщен-

ности масла [8]. Йодное число — это содержание не-

насыщенных жирных кислот в масле. Чем выше 

йодное число, тем выше уровень ненасыщенных 

жирных кислот в масле.  

Таблица 4 показывает, что йодное число в непо-

лярной фазе находится в диапазоне от 70 до 82, в то 

время как в водной фазе оно находится в диапазоне 

от 111 до 195. Йодное число линоленовой кислоты 

равно 273,5, йодное число линолевой кислоты равно 

172,4, йодное число олеиновой кислоты равно 85,6, 

а йодное число НЖК равно нулю. Это доказывает, 

что на величину йодного числа влияет содержание 

ПНЖК в РМ. 

При фракционировании РМ получают концен-

трат эфиров РМ, содержащий НЖК, ограниченное 

количество ПЖК и небольшую фракцию ПНЖК. 

Йодное число исходного РМ, полученное титрова-

нием, составило 98,4 (г·I2 /100 г). Данные по йод-

ному числу для каждой фракции РМ приведены 

в таблице 4. 

 

Таблица 4. 

Йодное число продуктов РМ в неполярной фазе и водной фазе 

Опыт РМ/Растворитель 
Температура 

(◦C) 

Время 

(ч) 

Йодное число в неполярной фазе 

(г I2/100 г) 

Йодное число в водной фазе 

(г I2/100 г) 

1 1:2 25 3 82,19 111,63 

2 1:2 36 3 79,51 125,66 

3 1:2 25 5 78,12 132,01 

4 1:2 36 5 77,52 143,28 

5 1:3 25 3 74,89 148,61 

6 1:3 36 3 74,34 153,12 

7 1:3 25 5 71,32 178,39 

8 1:3 36 5 70,25 194,68 

 

Йодное число в неполярной фазе сырья уменьша-

ется, поскольку ПНЖК в РМ были отделены. На это 

указывает увеличение йодного числа в водной фазе. 

Влияние температуры. 

Изменение йодного числа показало, что имело 

место влияние температуры на устойчивость фрак-

ционированного РМ к окислению (рисунки 4 и 5). 

Чем выше была температура фракционирования, 

тем выше была потенциальная окислительная ста-

бильность. Это связано с тем, что количество рас-

творенных ПНЖК в ДМСО увеличивается 

с повышением температуры, что приводит к сниже-

нию йодного числа в неполярной фазе, а это опреде-

ляет увеличение устойчивости к окислению [9]. 

 

 

 

Рисунок 4. Влияние температуры и времени на йодное число в соотношении 1:2 
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Рисунок 5. Влияние температуры и времени на йодное число в соотношении 1:3 

 

Влияние соотношения РМ: растворитель. 

Влияние соотношения РМ: растворитель на про-

цесс фракционирования и устойчивость к окисле-

нию можно рассчитать путем определения йодного 

числа в неполярной и водной фазах. Рисунки 4 и 5 

показывают, что существует значительная разница 

между значением йодного числа неполярной фазы 

и водной фазы. Высокое йодное число вызвано при-

сутствием ПНЖК. Также продемонстрировано, что 

чем больше соотношение РМ:растворитель, тем 

ниже йодное число в неполярной фазе. Это связано 

с тем, что использование большего количества рас-

творителей приводит к отделению большего коли-

чества ПНЖК от РМ, что приводит к увеличению 

йодного числа в водной фазе. Как показано в Таб-

лице 4, чем больше отношение РМ к растворителю, 

тем выше будет устойчивость к окислению и тем 

больше ПНЖК будет растворено в водной фазе. 

Влияние времени. 

Анализ рисунков 4 и 5 также демонстрирует, что 

чем длительнее экстракция, тем ниже будет йодное 

число. Это связано с тем, что ПНЖК лучше отделя-

ются от РМ при более длительной экстракции. Про-

должительность экстракции влияла на объем 

экстрагированного ПНЖК. Более длительное время 

экстракции приводило к тому, что время контакта 

между растворителем и сырьем было больше, что 

означало, что в растворителе растворялось больше 

веществ, содержащихся в сырье. Это связано с тем, что 

в ДМСО растворялось больше ПНЖК, что приводило 

к снижению йодного числа в неполярной фазе.  

Заключение 

В результате фракционирования жирных кис-

лот, полученных из гидратированного рапсового 

масла с использованием н-гептана и диметилсуль-

фоксида в качестве растворителей, удалось выде-

лить полиненасышенные жирные кислоты. Это 

было доказано методом газовой хромато-масс-спек-

трометрии, согласно которому фракционированное 

рапсовое масло имело общее снижение количества 

ПНЖК на 64% от первоначального содержания 

в масле. Результаты измерения йодного числа также 

доказывают, что соотношение рапсового масла к ис-

пользуемому растворителю влияет на качество 

и окислительную стабильность продукта. 

Наибольший выход ПНЖК для исследованного 

процесса фракционирования достигнут при исполь-

зовании метиловых эфиров рапсового масла в соот-

ношении к растворителю 1:3, температура 

экстракции 36°С и время экстракции 5 часов. Опи-

санный способ может найти свое применение для 

улучшения окислительной стабильности биодизель-

ного топлива. 
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АННОТАЦИЯ 

Конденсацией дигидразида адипиновой кислоты с моноацетилферроценом в соотношении 1:2 получен но-

вый лиганд (H4L). Состав и строение лиганда изучены современными спектроскопическими методами исследо-

вания. Изучены таутомерные возможности дигидразонов. Результаты исследований показали, что лиганд 

в твердом состоянии существует преимущественно в линейной дикетоформе с одновременным образованием 

внутримолекулярных водородных связей.  

ABSTRACT 

A new ligand (H4L) was obtained by condensation of adipic acid dihydrazide with monoacetylferrocene in a 1:2 ratio. 

The composition and structure of the ligand were studied using modern spectroscopic methods. The tautomeric possibil-

ities of dihydrazones were studied. The results of the studies showed that the ligand in the solid state exists predominantly 

in the linear diketo form with the simultaneous formation of intramolecular hydrogen bonds. 

 

Ключевые слова: ферроцен, конденсация, дигидразон адипиновой кислоты, таутомерия, спектроскопия. 

Key words: ferrocene, condensation, adipic acid dihydrazone, tautomerism, spectroscopy.  

________________________________________________________________________________________________ 

 

Введение 

Открытие ферроцена и его структурная характе-

ристика инициировали взрывное возрождение ме-

таллоорганической химии [1]. В настоящее время 

производные ферроцена получили большое внима-

ние благодаря своим выдающимся свойствам, таким 

как термическая и фотохимическая инертность, 

а также их исключительным и стабильным электро-

химическим свойствам, обусловленным сопряжен-

ной структурой донора-акцептора электронов 

и эффективной окислительно-восстановительной 

парой Fe 2+ /Fe 3+ [2, 3, 4, 5]. 

Ферроценовые хелатирующие лиганды обеспечи-

вают хорошую стабильность образующихся металло-

комплексов и окислительно-восстановительный 

контроль в химических процессах, катализируемых 

этими комплексами [6]. Ферроценовые лиганды могут 

образовывать металлокомплексы с более открытой ко-

ординационной сферой вокруг центрального атома, 

что может обеспечить повышенное предпочтение для 

координации субстрата [7]. Целью данной работы 

является получение нового ферроценсодержащего 

лиганда, полученного конденсацией моноацетилфер-

роцена и дигидразида адипиновой кислоты, подтвер-

див их состав и строение с помощью элементным 

анализом и современными спектроскопическими ме-

тодами. 

Методология Исследования 

Элементный состав синтезированных соедине-

ний определяли с помощью атомно-абсорбционного 

спектрометра ISPMCNEXION-2000 (Perkin Elmer 

mailto:sulaymonovaza@mail.ru
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CША). ИК спектры записаны на ИК Фурье-спектро-

фотометре Alfa Bruker в таблетках KBr. Тeмпepaтуpa 

плaвлeния coeдинeний измepeнa нa пpибope Stuart 

SMP20. Тeмпepaтуpный диaпазoн дo 300oC, 

тoчнocть тeмпepaтуpы ±1,0°C.  

Cинтeз дигидpaзoнa адипиновой киcлoты мо-

ноацетилфeppoцeнa.  К суспензии 2,175 г (0,0125 

моля)  гидразида адипиновoй кислоты в 60 мл эта-

нола добавили 05,7 г (0,025 мoля) монокарбониль-

ного соединения – моноацетилфнрроцен (МАФ) в 50 

мл этанола. Реакционную смесь перемешивали 

в круглодонной колбе, снабженной обратным холо-

дильником, и кипятили при перемешивании магнит-

ной мешалкой в течение 10 часов. Затем 

реакционную смесь поместили в стакан и оставили 

на 5 дней. Через пять дней часть растворителя уда-

лили в вакууме, а остаток оставили в вытяжном 

шкафу для испарения. Оставшийся осадок отфиль-

тровывали, промывали несколько раз дистиллиро-

ванной водой и этанолом, а затем высушивали 

на воздухе. Выход продукта составил 78% от теоре-

тического значения (5,8 г) в пересчете на дигид-

разид янтарной кислоты. Т.пл. 286 oC, кopичнeвыe 

кpиcтaллы.   Нaйдeнo, %:  C 59.89, Н 5.94, O 6.18, N 

8.38, Fe 16.32. Для C30Н34N4O2Fe2  вычиcлeнo, %: C 

60.2, Н 5.61, O 5.38, N 8.3, Fe 16.52. 

Результаты И Обсуждение 

Продукты взаимодействия моноацетилферро-

цена с ацилгидразинами, тиоацилгидразинами, тио-

семикарбазидом и дигидразидами дикарбоновых 

кислот представляют собой потенциально таутомер-

ные вещества [схема 1] [5-8]. Возможность появле-

ния таутомерных превращений возрастает при 

использовании в качестве азотсодержащих нуклео-

фильных реагентов из двух различных производ-

ных. Эти производные способны существовать 

в различных кольчатых и линейных таутомерных 

формах [9-10]. 

 

 

 

Схема 1. Синтез гидразона адипиновой кислоты моноацетилферроцена 

 

Судя по результатам ИК cпeктpа, в твердом со-

стоянии Н4L лигaнд имеет гидразонное строение. 

Так, интeнcивнaя пoлoca пoглoщeния в oблacти 

cpeдниx чacтoт пpи 1673 cм-1 cooтвeтcтвуeт вaлeнт-

ным кoлeбaниям ν(C=O). В ИК cпeктpe лигaндa Н4L 

(pиc. 1) имеются характеристичные полосы погло-

щения средней интенсивности при 492 cм-1, соответ-

ствующие вращению циклопентадиенильных колец 

вокруг связи Fe-кольцо в радикале ферроценил Fc 

(C5H5-Fe-C5H5). В oблacти выcoкиx чacтoт oкoлo 

3193, 3309 и 2867-2939 cм-1 шиpoкие пoлocы 

пoглoщeния oтнeceны нaми к вaлeнтным кoлeбaниям 

и деформационным колебаниям, соответственно, 

cвязи  ν(O–Н), ν(N–H) и ν(С–H). ИК спектр лиганда пока-

зал полосы поглощения средней интенсивности  

в диапозоне 1000-1039 и 1500-1395 cм-1, отнесенные 

к νs и νas колебаниям N-N и C-N связей, соответ-

ственно. Детальный анализ ИК спектра этого ли-

ганда позволил сделать нам вывод, что 

он существует в таутомерной форме гидразонный 

фрагмент молекулы имеет линейное строение.  
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Pиcунок 1. ИК cпeктp лигaндa Н4L 

 

Результаты ИК спектра и элементного анализа 

соответствуют лиганду состава Н4L. Наличие в мо-

лекулах дигидразонов монокарбонильных соедине-

ний ферроцена шесть донорных атомов (два атома 

кислорода и четыре атома азота) в принципе допус-

кает их амбидентатные координационные возмож-

ности. Способность к таутомерии, геометрической 

и конфигурационной изомерии, а также возмож-

ность замещения подвижных двух протонов на ион 

металла свидетельствует о широких комплексообра-

зующих свойствах этих лигандов.   

Заключение 

Первые конденсацией дигидразида адипиновой 

кислоты и моноацетилферроцена получен новый 

тетрадентатный лиганд – дигидразон адипиновой 

кислоты, иcпoльзуя дaнныe элeмeнтнoгo aнaлизa 

и cпeктpocкoпических методов уcтaнoвлeны cocтaв 

и cтpoeниe cинтeзиpoвaнного лигaнда.  Результаты 

исследований показали, что в твердом состоянии 

лиганда преобладает гидразоновая форма. 
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АННОТАЦИЯ 

Данная статья посвящена изучению кинетики, физико-химическим и термодинамическим показателям обра-
зования термореактивных полимеров на основе гидроксибензол-метанальных олигомеров при участии 2,5-фу-
рандиона. В ходе экспериментов было определено влияние начального соотношения 1:100 алифатических 
полиэфирполиолов и гидроксиметил гидроксибензолов соответственно, для получения термореактивных гид-
роксибензол-метанальных смол. Проведены расчёты температурных констант скорости 2.44×10-4, и определен 
порядок реакции. По уравнению Эйринга были рассчитаны термодинамические показатели реакции, в частности, 
энтальпия равна 39.74 (кДж/моль) и энтропия -222.84 (кДж/моль.К). Показано, что изменения величины рН в 
процессе синтеза, указывают на кислую среду рН=3.0. 

Установлен механизм синтеза гидроксибензол-метанальных смол. 
ABSTRACT 

This article is devoted to the study of kinetics, physicochemical and thermodynamic parameters of formation of ther-
mosetting polymers based on hydroxybenzene-methane oligomers with the participation of 2,5-furandione. During the 
experiments, the effect of the initial ratio of 1:100 aliphatic polyether polyols and hydroxymethyl hydroxybenzenes, re-
spectively, was determined for obtaining thermosetting hydroxybenzene-methane resins. The temperature rate constants 
of 2.44×10-4 were calculated, and the reaction order was determined. According to the Eyring equation, the thermodynamic 
parameters of the reaction were calculated, in particular, the enthalpy is 39.74 (kJ / mol) and the entropy is -222.84 (kJ / mol.K). 
It is shown that changes in the pH value during the synthesis indicate an acidic environment of pH = 3.0. 

The mechanism of synthesis of hydroxybenzene-methane resins has been established. 
 
Ключевые слова: синтез, гидроксибензол-метаналь, смола, кинетика, скорость и порядок реакции, энергия 

активации. 
Keywords: synthesis, hydroxybenzene-methanal, resin, kinetics, reaction rate and order, activation energy. 
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Введение 

Фенолформальдегидные олигомеры, являющи-

еся первыми представителями термореактивных по-

лимеров, синтез которых был осуществлен более 

100 лет назад, остаются востребованными различ-

ными отраслями промышленности и по сей день. 

Статистические данные по использованию фенол-

формальдегидных олигомеров в различных отраслях 

промышленности показывают: 35 % – деревообраба-

тывающая промышленность (производство фанеры, 

ДСП, ДВП и т.д.), 14% – изделия литья под давлением, 

13 % – теплоизоляционные материалы (минеральные 

ткани), 12 % – слоистые материалы (текстолит, стек-

лотекстолит и др.), 26 % – прочие (лакокрасочные 

материалы, абразивы, тормозные колодки, огне-

стойкие материалы, пенопласты и др.) [1; 6; 10; 12]. 

В последние годы, принимая во внимание вред-

ное воздействие свободного фенола и свободного 

формальдегида при синтезе фенолформальдегидных 

олигомеров, исследования были сосредоточены 

на модификации фенолформальдегидных олигоме-

ров с целью улучшения их физико-химических 

свойств [9; 19–21]. 

В то же время в большинстве  публикаций  опи-

сывается получение фенолформальдегидных олиго-

меров с более низкой молекулярной массой [2; 5; 8; 

11; 16–18]. 

В этой связи большое значение приобретает раз-

работка новых высокоэффективных, экологически 

чистых, экономически выгодных и инновационных 

технологий модификации олигомерных материалов, 

используемых в бытовой технике и химической 

промышленности. Для решения данной задачи нами 

были синтезированы термореактивные фенолфор-

мальдегидные олигомеры [3; 4; 7; 13]. 

Цель настоящей работы заключается в изучении 

кинетики образования, физико-химических и термо-

динамических свойств термореактивных полимеров 

на основе гидроксибензол-метанальных смол при 

участии 2,5-фурандиона. 

Материалы и методы 

В качестве исходного сырья использовали гид-

роксибензол марки чда, 37 % -них раствора мета-

наля марки х.ч, 2,5-фурандион марки х.ч, 

гександиовая кислота марки х.ч. Перед использова-

нием гидроксибензол подвергали вакуум перегонке 

и собирали фракцию, кипящую при температуре 

100–110°С. Перегнанный продукт имел показатель 

преломления n=1,54027. Перед использованием 

определяли концентрацию метаналя в формалине ко-

торая составляла 37 %. Диэтиленгликоль очищали ва-

куум-перегонкой в интервале температур 133–145°С 

и остаточном давлении 0,90–0,97кгс/см². Перегнанный 

продукт имел показатель преломления n=1,4474. 

Модифицированная гидроксибензол-метаналь-

ная смола синтезирована на основе гидроксиметил 

гидроксибензола и полиэфирполиола в присутствии 

2,5-фурандиона. 

Синтез гидроксиметил гидроксибензола. 

Осуществляли на основе гидроксибензола и мета-

наля. Молярное соотношение гидроксибензола 

и метанала составляло 1:1 моль/моль. Для этого 

в трёхгорлую колбу, снабженную мешалкой, обрат-

ным холодильником и термометром помещали 1 

моль гидроксибензола и добавляли 1 моль метаналя 

(37 % формалин). После растворения гидроксибен-

зола в метанале через 5 минут добавлением NaOH 

pH среды доводили до 8,5. Затем в течение 30 минут 

постепенно поднимали температуру до 58–60°С. 

После достижения температуры 58–60°С реакцию 

продолжали при постоянном перемешивании в тече-

ние 16 часов. 

Синтез полиэфирполиола. В четырёхгорлую 

колбу, снабжённую мешалкой, прямым холодильни-

ком, термометром, капилляром для ввода инертного 

газа, вносили 1,1 моль 2-[2-гидроксиэтокси]этаноля. 

Затем, добавляя 0,18 % от общей массы реакцион-

ной среды ацетата цинка Zn(CH3COO)2, произво-

дили его растворение в 2-[2-гидроксиэтокси]этаноле 

при 80°С. После этого добавляли 1 моль гександио-

вой кислоты. Вся масса при 160°С равномерно рас-

творяется. После достижения температуры 190°С 

начинается выделение воды. Реакция проводилась 

при постоянном пропускании инертного газа (азот), 

в течение 6 часов при 190°С. После завершения ре-

акции остаток воды отгоняли вакуум перегонкой. 

Синтез модифицированного гидроксибензол-

метанальной смолы. В работе исследовали олиго-

мер, синтезированный при соотношениях поли-

эфирполиола к гидроксиметил гидроксибензолу 

1:100 моль/моль. В трёхгорлую колбу помещаем по-

лиэфирполиол и, перемешивая, добавляем гидрок-

симетил гидроксибензол, а затем добавлением 2,5-

фурандиона (30 %-ого водного раствора) pH реакцион-

ной массы доводим до pH=4. Поднимали температуру 

до 70°С, 80°С, 95°С. При постоянном перемешивании 

синтез продолжали в зависимости от соотношения по-

лиэфирполиола: гидроксиметил гидроксибензола в те-

чение 100–110 минут. После завершения синтеза 

реакционную массу охлаждали до 65–70°С и нейтра-

лизовали реакционную массу с NaOH до pH=7. 

После отстаивания в течение 20 минут верхний 

отделившийся слой декантировали. Остаток воды 

отгоняли в вакууме (2–10 мм. рт. ст.) при темпера-

туре 50–70°С. 

Определен порядок реакции (n), константы ско-

рости (k) и энергия активации (Еа) (табл.1, рис.1, 2). 
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Таблица 1. 

Рассчитанные значения константы скорости (k) для гидроксибензол-метанальных олигомеров 

с соотношением полиэфирполиол: гидроксиметил гидроксибензол 1:100 моль/моль 

Температура (°С) Продолжительность реакции (мин.) Молекулярная масса к (с-1) ln к 

70 260 5183 2.44 x 10-4 -8.32 

80 140 5290 3.68 x 10-4 -7.92 

95 90 7960 6.26 x 10-4 -7.37 

 

Константа скорости обратно пропорциональна 

продолжительности реакции:  𝑘 =
1

t(сек)
. Здесь: k – 

константа скорости реакции; t – продолжитель-

ность реакции. 

 

 

Рисунок 1. График зависимости концентрации от времени 

 

Рисунок 2. График Аррениуса: зависимость ln(k) от 1/T 

 

Порядок реакции определяли путем изучения 

зависимости между длительностью реакции и кон-

стантами скорости. Взаимосвязь между ln(временем 

реакции) и ln(k) анализировали графически, чтобы 

определить порядок реакции. 

Как видно из рисунков 1, 2, существует кривая 

зависимость, что подтверждает, что реакция второго 

порядка [14; 15]. На основании наклона графика 

энергия активации рассчитывалась следующим об-

разом: E a = -tgα∙R 
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На графике Аррениуса зависимость ln(k) 
1

𝑇
  от γ 

образует кривую, и этот график позволяет рассчи-
тать энергию активации. Определить величину 
наклона (м) можно по графику Аррениуса. Исполь-
зуя графические значения и линейную регрессию, 
наклон был получен как -5217. Умножение этого 
значения на газовую постоянную дает энергию ак-
тивации: 

 
E a = (-(-5217)×8,314)/1000 = 43,5 кДж/моль. 
 
В результате этого расчета было определено, что 

E a = 43,5 кДж/моль. 
Уравнение Эйринга было использовано для 

определения термодинамических показателей реак-
ции, в частности, энтальпии и энтропии: 

 

k =
kBT

h
⋅ ⅇ

Δs+

R ⋅ ⅇ
−ΔH+

RT  

Здесь: kB – постоянная Больцмана (1,38 × 10⁻²³ 
Дж/К), 

h – постоянная Планка (6,626×10⁻³⁴ Дж с ), Т – 
средняя температура, ΔН – энтальпия, ΔS – энтропия. 

Согласно энтальпийному уравнению Аррени-

уса:  Еа= ΔН + RT 
Энтропия рассчитывалась по следующей фор-

муле: 
 

∆𝑆+ = 𝑅(ln⁡(
𝑘ℎ

𝑘𝐵𝑇
)+

∆𝐻+

𝑅𝑇
) 

 
Значения энтальпии и энтропии, рассчитанные 

по уравнениям, представлены в таблице 2. 

 

Таблица 2. 

Величина энтальпии и энтропии гидроксибензол-метанальных олигомеров, синтезированных 

при температурах 70, 80 и 95 °С 

№ Температура (°С) ΔH-энтальпия (кДж/моль) ΔS-энтропия (кДж/моль∙К) 

1 70 40.65 -226.12 

2 80 40.28 -224.58 

3 95 39.74 -222.84 

 

Результаты и их обсуждение 

Изучено изменение величины рН в процессе син-
теза. В предварительных опытах изменения величины 
рН синтез проводился при рН=4 при соотношении по-
лиэфирполиол: гидроксиметил гидроксибензол 1:100 
моль/моль и температуре 95°С, но оптимальным выяв-
лено значение рН=3. Величину изменения рН опреде-
ляли на приборе рН-150МИ. Ниже представлены 

значения изменения рН при синтезе модифициро-
ванного гидроксибензол-метанального олигомера, 
синтезированного при различной температуре. 

Синтез модифицированного гидроксибензол-
метанального олигомера при  t=95°С в соотношении 
полиэфирполиол: гидроксиметил гидроксибензол 
(1:1)=1:100моль/моль. Смесь имеет рН=7,62 . Добав-
ляли 6,39 г (1,57 моля) 2,5–фурандиона до рН=4,04. 
Общее время синтеза составляет 3,5 часа. Залито 
воды 29мл, слито 7мл. (табл. 4). 

 

Таблица 4. 

Изменение рН при синтезе модифицированного гидроксибензол-метанального олигомера  

Время, мин. В смеси 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 

рН 7,62 4.11 4.20 4.25 4.25 4.26 4.30 4.29 4.32 4.38 4.39 

Время, мин. 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 

рН 4.38 4.38 4.43 4.41 4.42 4.41 4.43 4.51 4.44 4.39 4.40 

 
Синтез модифицированного гидроксибензол-

метанального олигомера при t=80°С в соотношении 
полиэфирполиол: гидроксиметил гидроксибензол 
(1:1)=1:100моль/моль. Продолжительность синтеза 

τ=6 часов 15 минут, смесь имеет рН=7,82. Добав-
ляли 2,5-фурандион 11,69 г (4,67 моль) до рН=3,09 
(табл. 5). 

Таблица 5.  

Изменение pH при синтезе модифицированного гидроксибензол-метанального олигомера  

Время, мин. В смеси  10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 

рН 7,82 3.09 3.01 2,98 2,92 2,95 2,91 2,93 2,97 2,98 2,98 

Время, мин. 130 140 150 170 180 323 333 360 375 (в конце синтеза)   

рН 2,98 2,99 3.01 3.02 3.04 3.06 3.07 3.12 3.14   
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Синтез модифицированного гидроксибензол-

метанального олигомера при  t=70°С в соотношении 

полиэфирполиол: гидроксиметил гидроксибензол 

(1:1)=1:100моль/моль. Продолжительность синтеза 

τ=7 часов 30 минут, смесь имеет рН=8,09. Добав-

ляли 2,5-фурандион 11,42 г (2,45моль) до рН=3,00 

(табл. 6).  

Таблица 6.  

Изменение pH при синтезе модифицированного гидроксибензол-метанального олигомера  

Время, мин. В смеси 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 

рН 8.09 2,80 2,79 2,78 2,78 2,78 2,78 2,78 2,81 2,96 2,98 

Время, мин. 170 180 230 260 290 320 350 380 400 420 В конце синтеза 

рН 3.02 3.02 3.19 3.32 3.36 3.41 3.39 3.43 3.41 3.41 3.42 

 

Анализ изменения рН во всех трех процессах 

синтеза показал, что во всех случаях величина 

рН увеличивалась в последние минуты синтеза. 

Можно предположить, что основной причиной 

этого является влияние воды, выделяющейся в про-

цессе поликонденсации, или наличие двойной связи 

и карбоксильной группы в цис-бутендиовая кис-

лоте, а это означает, что цис-бутендиовая кислота 

добавляется в необходимом количестве до рН=3. 

На рисунке 3 приведен предположительный меха-

низм процесса образования олигомера. 

 

 

 

Рисунок 3. Схема процесса взаимодействия полиэфирполиола с гидроксиметил гидроксибензола 

в результате синтеза 

 

Заключение 

Кинетические параметры модифицированных 

гидроксибензол-метанальных олигомеров рассчи-

таны на основе продолжительности (времени) реак-

ции, измеренные при различных температурах 

в процессе синтеза. Оптимальными условиями син-

теза являются температура 95оС, рН=3. Установлена 

реакция второго порядка, оценены энергия актива-

ции которая равна Ea=43,5 кДж/моль и термодина-

мические параметры (энтальпия ΔH=39.74 

кДж/моль и энтропия ΔS=-222.84 кДж/моль∙К). 

На основании полученных результатов проанализи-

рован синтез гидроксибензол-метанальных олиго-

меров и определен соответствующий механизм. 
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АННОТАЦИЯ 

В работе изучены модификации битума с госсиполовой смолой. При модификации первоначально модифи-

цировалась госсиполовая смола с карбамидом и с серой, потом с этим модифицированным веществом модифи-

цировали битума. Структура и физико-механические свойства битума марки БНД 40/60 с модифицированной 

госсиполовой смолой исследовано SEM-анализом и элементным анализом. Установлено, что смесь 40/60 моди-

фицированная госсиполовая смола/битум является рекомендуемым коэффициентом замещения для асфальтового 

вяжущего, так как увеличение отношения серы приводит к увеличению жесткости смеси, которая будет более 

подвержена растрескиванию при больших нагрузках.  

ABSTRACT 

The paper studies modifications of bitumen with gossypol resin. During modification, gossypol resin was initially 

modified with urea and sulfur, then bitumen was modified with this modified substance. The structure and physical and 

mechanical properties of bitumen grade BND 40/60 with modified gossypol resin were studied by SEM analysis and 

elemental analysis. It was found that the 40/60 modified gossypol resin/bitumen mixture is the recommended substitution 

ratio for asphalt binder, since an increase in the sulfur ratio leads to an increase in the rigidity of the mixture, which will 

be more susceptible to cracking under heavy loads. 

 

Ключевые слова: карбамид, сера, модифицированная сера, госсиполовая смола, битум.  

Keywords: urea, sulfur, modified sulfur, gossypol resin, bitumen. 

________________________________________________________________________________________________ 

 

Введение 

Госсиполовая смола, амиды, амины и сера яв-
ляется ключевыми веществами для производства 
модифицированного битума, используемого 
в промышленности по производству материалов 
для дорожных покрытий. Так например, карбам-
мид, или мочевина, представляет собой соедине-
ние, которое содержит две аминогруппы (NH2), 
связанные карбонильной (C=O) группой. Эта хи-
мическая структура делает ее высокореактивной 
с госсиполовой смолой в синтезе модифицирован-
ного госсиполовой смолы. Реакция между серой, 

мочевиной и госсиполовой смолой приводит к об-
разованию новых мостиковых соединений, кото-
рые имеют решающее значение для процесса 
сшивания и полимеризации, который создает сет-
чатую структуру смолы. Госсиполовая смола от-
носительно недорога и широко доступна, что 
делает ее экономически эффективным выбором 
для крупномасштабного производства смолы. Эта 
доступность делает госсиполовую смолу предпо-
чтительным вариантом для различных промыш-
ленных применений [1-3]. 
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Амидные группы в мочевине участвуют в обра-

зовании связей с госсиполовой смолой и серой, что 

приводит к созданию новой структуры в смоле.  

При этом отмечается, что уменьшение содержа-

ния мочевинного азота в целевом продукте способ-

ствует тому, что сера с госсиполовой смолой будет 

образовывать новые связи, что приводит к улучшен-

нию механических свойств, увеличению термической 

устойчивости, повышению прочности модифициро-

ванного битума [4,5]. 

В связи с этим вопрос разработки экономичных 

и экологически безопасных технологий модифициро-

вания госсиполовой смолы, предназначенной для по-

лучения битума, применяемого в асфальтовых смесях 

для дорожного строительства, стоит весьма актуально. 

Целью настоящего исследования является 

изучение структуры и морфологии битума, моди-

фицированного мочевиной и  госсиполовой смо-

лой, с применением сканирующей электронной 

микроскопии. 

Экспериментальная часть 

В исследовании использованы элементная сера 

производства ООО «Мубарекнефтегаз», побочный 

продукт с чистотой 99,9%, карбамид АО «Навои-

азот», госсиполовая смола, отходы переработки 

хлопкового масла и битум асфальтовый дорожный 

БНД 40/60 от Ферганского нефтеперерабатываю-

щего завода.  

Процесс модификации. При добавлении госси-

половой смолы к карбамиду и серы происходят хими-

ческие реакции со связыванием серы с карбамидом, 

тип которых зависит от состава госсиполовой смолы, 

карбамида и серы, а также от температуры нагревания 

и времени реакции. Полученную модифицированную 

смолу маркировали как ГКС-1. 

Для этого в реактор, представляющий собой 

вертикальный стальной аппарат диаметром 25 мм, 

высотой 700 мм, снабженный рубашкой теплооб-

мена, мешалкой, обратным холодильником и ло-

вушкой, загружали 200 г молотой серы, 50 

г карбамида и 100 г госсиполовой смолы. Расплав-

ленную серу, карбамид и госсиполувую смолу пере-

мешивали при температуре 145 °С в течение 3 часов. 

Ход реакции контролировали путем регистрации из-

менений вязкости во время процесса перемешивания. 

Затем образцам давали остыть с контролируемой ско-

ростью 8-10 °С/мин. Продукт представляет собой 

твердую модифицированную госсиполовую смолу 

черного цвета (Схема 1).  
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Схема 1. Схема реакции госсипола с карбамидом и серой 

Модификации битума марки БНД 40/60 с ГКС-

1, проводили перемешивая при температуре 180оС 

в реакторе, снабженном механической мешалкой 

и термометром для контроля температуры, и нагре-

вали при интенсивном перемешивании до 185 °С 

до образования однородной массы. Модифициро-

ванный битум маркировали под названием ГКСБ-1 

(рис. 2). 
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Рисунок 1. Реактор с рубашкой и мешалкой 

А, Б, В, Г-загрузка ингредиентов, Л-место для обратного холодильника 

 

SEM и элементный анализ. Для изучения мор-

фологии поверхности полученных образцов битума 

использовали сканирующий электронный микро-

скоп SEM-YEVO MA 10 (Zeiss, Германия). Это позво-

лило получить информацию о структуре поверхности 

(внешняя морфология),  элементном составе , а также 

кристаллической структуре образца. 

Результаты и обсуждение 

Результаты анализа битума ГКСБ-1 с помощью 

сканирующего электронного микроскопа (СЭМ). 

С помощью сканирующей электронной микро-

скопии (СЭМ) и элементного анализа были полу-

чены изображения поверхности битума ГКСБ-1 при 

5 мкм, 10 мкм, 50 мкм и 200 мкм (рисунки 2 а-d). 

С помощью сканирующего электронного мик-

роскопа с энергодисперсионной приставкой были 

получены изображения поверхности образцов би-

тума и проведен элементный анализ. Полученные 

СЭМ изображения приводятся на рисунках 2 (а-d). 

 

 

 

(a)                                                                               (b) 
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(c)                                                                                (d) 

Рисунок 2. СЭМ-изображения поверхности битума ГКСБ-1:  

а) 5 мкм б) 10 мкм; c) 50 мкм и d) 200 мкм 

 

Процентное содержание элементов в получен-

ных образцах битума, показано на рисунках 3 и 4. 

 

 

Рисунок 3. Элементный анализ поверхности ГКСБ-1 

 

 

Рисунок 4. Элементный анализ основных элементов ГКСБ-1 

 

Анализируя изображения битума ГКСБ-1 при 

увеличении 5 мкм, 10 мкм, 50 мкм и 200 мкм, можно 

наблюдать следующее: 

На рисунке 1а приведении изображения при 5 

мкм. На этом изображении видно, что полимерная 

поверхность битума ГКСБ-1 имеет гладкую и одно-

родную структуру. Это свидетельствует об отсут-

ствии на поверхности материала посторонних 

частиц или остатков добавок. Это подтверждает, что 

поверхность полимера однородна и имеет хорошую 
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однородность, что является важным показателем 

ее физико-механических свойств. 

На рисунке 1b приведены изображение поверх-

ности образца при 10 мкм, при таком увеличении 

микроструктура поверхности битума видна более 

отчетливо. Однородная структура полимера стано-

вится видна более отчетливо, наблюдается наличие 

равномерно распределенных структур по поверхно-

сти. Никаких дефектов, таких как посторонние ча-

стицы или трещины, не обнаружено. 

Увеличение 50 мкм: при таком увеличении мик-

роструктуры и состояния на поверхности материала 

видны более отчетливо. Структура свидетельствует 

о стабильности и равномерном распределении по-

лимерной матрицы. Отсутствие видимых дефектов 

на данном этапе подтверждает успешность модифи-

кации полимера и битума. 

Увеличение 200 мкм: этот уровень увеличения 

позволяет оценить макроповерхность полимера 

и битума. Поверхность в целом однородная и не 

имеет дефектов. Крупномасштабная структура ма-

териала однородна, что подтверждает полимерный 

состав одинаковой плотности. 

Далее изучали реологические свойства получен-

ных веществ. Полученные результаты по каждому 

параметру были четко зафиксированы и представ-

лены в таблице 1. Данный анализ позволяет дать 

полную оценку качественным показателям битума 

и дает возможность сделать выводы по улучшению 

его эксплуатационных свойств. 

Свойства битума должны соответствовать тре-

бованиям ГОСТ. Соответствующие стандарты 

ГОСТ для каждого измерения следующие: 

• Глубина погружения иглы в битум определя-

ется исходя из требований ГОСТ 11501-78; 

• Относительное удлинение битума измеряют 

в соответствии с требованиями ГОСТ 11505-75; 

• Температура размягчения битума определя-

ется по ГОСТ 11506-73. 

 

Таблица 1. 

Реология битумов марки ГКСБ-1 

Наименование пока-

зателей 

Единица 

измерения 

Значение показателей  

По ГОСТу 

Немодифи-

цирован-

ный битум 

Битум марки 

ГКСБ-1 (Обра-

зец №1) 

Битум марки 

ГКСБ-1 (Образец 

№2) 

Глубина проникнове-

ния иглы, при 25°C  
0,1 мм 61-90 86 

63,  

73,  

91 

84 

Температура размягче-

ния (по кольцу и шару) 
°С Не менее 47 50 58 59 

Удлинение при 25°C см Не менее 55 Более 70  73 64 

 

Определение глубины проникновения битума 

является важным показателем для оценки его твер-

дости и пластичности. Глубина проникновения 

иглы в битум при температурах 25°С и 0°С в целом 

зависит от типа битума и степени его модификации. 

При изменении температуры изменяется и твер-

дость битума, которая может существенно разли-

чаться в модифицированных битумах. 

• Глубина проникновения иглы при 25 °C: при 

этой температуре битум находится в пределах сво-

его нормального диапазона эксплуатационных ха-

рактеристик, а значения, большие или равные 

глубине проникновения иглы, указывают на твер-

дость битума. 

• Глубина проникновения иглы при 0°C: Битум 

значительно затвердевает при низких температурах, 

и ожидается, что глубина проникновения иглы 

уменьшится. Это важно для оценки эластичности 

и твердости битума в холодных условиях. 

Эта информация важна для анализа различий 

между модифицированным и немодифицирован-

ным битумом и показывает, как битум ведет себя 

при низких и высоких температурах. 

Заключение 

На основании результатов проведенного элек-

тронно -микроскопического и элементного анализа 

можно отметить, что снимки битума марки ГКСБ-1 

при различных кратностях увеличения показывают, 

что вещество однородное, гладкое, не содержит по-

сторонних включений. Это свидетельствует о том, 

что модифицированный битум обладает высокими 

качественными свойствами. Эти наблюдения под-

тверждают улучшение физико-химических свойств 

битума и его пригодность для использования в про-

мышленности и строительстве. По реологическим 

данным, испытуемые вещества соответствует ГО-

СТу и не уступает используемому битуму БНД 

40/60, применяемого в дорожном строительстве. Ис-

пользование местных сырьевых ресурсов, таких как 

госсиполовая смола и сера приводит к уменьшению 

стоимости битума. Предлагаемая модифицирован-

ная смесь мочевины и госсиполовой смолы для по-

лучения битума, может стать альтернативой для 

традиционных битумов, применяемых в асфальто-

вых покрытиях дорожного полотна.  
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