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Îïèñàíà ìåòîäèêà äèñïåðãèðîâàíèÿ îäíîñëîéíûõ óãëåðîäíûõ íàíîòðóáîê (ÎÓÍÒ)
â 2-ïèððîëèäîíå äëÿ ïîëó÷åíèÿ óñòîé÷èâûõ êîíöåíòðèðîâàííûõ ñóñïåíçèé. Ïî-
ëó÷åííûå ñóñïåíçèè èññëåäîâàíû ñ ïîìîùüþ ñïåêòðîñêîïèè êîìáèíàöèîííîãî
ðàññåÿíèÿ è èñïîëüçîâàíû äëÿ ìîäèôèöèðîâàíèÿ îáðàçöîâ ïîëèìåòèëìåòàêðèëà-
òà (ÏÌÌÀ) ñî ñðåäíèìè ìîëåêóëÿðíûìè ìàññàìè 15000 è 996000 ã/ìîëü ïóòåì
èìïðåãíèðîâàíèÿ â ñðåäå ñâåðõêðèòè÷åñêîãî äèîêñèäà óãëåðîäà. Èçó÷åíû òåðìè-
÷åñêèå ñâîéñòâà ïîëó÷åííûõ êîìïîçèöèîííûõ ìàòåðèàëîâ; ïîêàçàíî, ÷òî èõ òåì-
ïåðàòóðû ñòåêëîâàíèÿ âîçðàñòàþò ïî ñðàâíåíèþ ñ èñõîäíûìè ïîëèìåðàìè. Òåì-
ïåðàòóðû ñòåêëîâàíèÿ êîìïîçèòîâ ïîâûøàþòñÿ íà 26 è íà 32 Ñ äëÿ ÏÌÌÀ
ñî ñðåäíåé ìîëåêóëÿðíîé ìàññîé 15000 è 996000 ã/ìîëü ñîîòâåòñòâåííî.

Ê ë þ ÷ å â û å  ñ ë î â à: íàíîêîìïîçèòû, îäíîñëîéíûå óãëåðîäíûå íàíîòðóáêè, ñóñ-
ïåíçèè, ñâåðõêðèòè÷åñêàÿ èìïðåãíàöèÿ, ïîëèìåòèëìåòàêðèëàò, ñâåðõêðèòè÷åñêèé
äèîêñèä óãëåðîäà, ñïåêòðîñêîïèÿ êîìáèíàöèîííîãî ðàññåÿíèÿ, òåðìîãðàâèìåòðèÿ,
äèôôåðåíöèàëüíàÿ ñêàíèðóþùàÿ êàëîðèìåòðèÿ.

ÂÂÅÄÅÍÈÅ

Ñîçäàíèå íîâûõ êîìïîçèòíûõ êîíñòðóêöèîííûõ ìàòåðèàëîâ ñ èñïîëüçîâà-
íèåì óãëåðîäíûõ íàíîòðóáîê (ÓÍÒ) — îäíî èç íàèáîëåå ïåðñïåêòèâíûõ íà-
ïðàâëåíèé â ñîâðåìåííîì ìàòåðèàëîâåäåíèè [1, 2]. Èñïîëüçóÿ ÓÍÒ â êà÷åñòâå
äîïèðóþùåãî àãåíòà äëÿ ðàçëè÷íûõ ïîëèìåðíûõ ìàòåðèàëîâ, ìîæíî ñóùåñòâåííî
èçìåíèòü èõ ôèçèêî-õèìè÷åñêèå ñâîéñòâà, ìåõàíè÷åñêèå è îïòè÷åñêèå õà-
ðàêòåðèñòèêè. Òàêèå êîìïîçèòíûå ìàòåðèàëû ìîãóò øèðîêî ïðèìåíÿòüñÿ â
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ëàçåðíîé òåõíèêå è àâèàöèîííîé ïðîìûøëåííîñòè. Èçìåíåíèå õàðàêòåðèñ-
òèê êîìïîçèòíûõ ìàòåðèàëîâ ïðîèñõîäèò äàæå ïðè íåçíà÷èòåëüíûõ êîíöåí-
òðàöèÿõ ÓÍÒ. Óãëåðîäíûå íàíîòðóáêè îáëàäàþò ðÿäîì óíèêàëüíûõ ñâîéñòâ,
òàêèìè êàê âûñîêèå çíà÷åíèÿ ìåõàíè÷åñêîé ïðî÷íîñòè è òåïëîïðîâîäíîñòè,
óñòîé÷èâîñòü ê âûñîêèì òåìïåðàòóðàì; ïîëóïðîâîäíèêîâûå ÓÍÒ òàêæå îá-
ëàäàþò ôîòî- è ýëåêòðîëþìèíåñöåíòíûìè ñâîéñòâàìè [3, 4], êîòîðûå ïðîÿâ-
ëÿþòñÿ, îäíàêî, òîëüêî ó íå àãðåãèðîâàííûõ íàíîòðóáîê [5].

Îñíîâíàÿ ñëîæíîñòü ïðè ðàáîòå ñ ÓÍÒ — âûñîêàÿ ñòåïåíü àãëîìåðàöèè,
çàòðóäíÿþùàÿ èõ ðàâíîìåðíîå ïðîíèêíîâåíèå â ïîëèìåðíóþ ìàòðèöó. Â
êà÷åñòâå îäíîãî èç âàðèàíòîâ ðåøåíèÿ äàííîé ïðîáëåìû ðàññìàòðèâàåòñÿ äèñïåð-
ãèðîâàíèå ÓÍÒ â ðàçëè÷íûõ ðàñòâîðèòåëÿõ. Â ëèòåðàòóðå èìååòñÿ áîëüøîå ÷èñëî
ðàáîò, ïîñâÿùåííûõ âûáîðó ýôôåêòèâíîãî ðàñòâîðèòåëÿ äëÿ ïðèãîòîâëåíèÿ
ñóñïåíçèè. Â ðàáîòàõ [6—11] ïîêàçàíî, ÷òî àìèäíûå ðàñòâîðèòåëè è ñìåñè íà èõ
îñíîâå îáëàäàþò õîðîøåé äèñïåðãèðóþùåé ñïîñîáíîñòüþ äëÿ îáðàçîâàíèÿ
óñòîé÷èâûõ âî âðåìåíè ñóñïåíçèé ÎÓÍÒ, ÷òî ïîçâîëÿåò èñïîëüçîâàòü èõ íà
ïðàêòèêå äëÿ èìïðåãíàöèè íàíîòðóáêàìè ïîëèìåðíûõ ìàòðèö [12].

Îäíèì èç ìåòîäîâ ïîëó÷åíèÿ êîìïîçèòîâ ïîëèìåð-óãëåðîäíûå íàíîòðóáêè
ÿâëÿåòñÿ îáðàáîòêà ïîëèìåðîâ ñóñïåíçèÿìè ÓÍÒ â ñðåäå ñâåðõêðèòè÷åñêîãî
äèîêñèäà óãëåðîäà (ÑÊ-ÑÎ2). Èçìåíåíèå ôèçèêî-õèìè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê
ïîëèìåðîâ ïîä äåéñòâèåì ÑÊ-ðàñòâîðèòåëåé ÿâëÿåòñÿ ïðåäìåòîì ïîñòîÿííî
âîçðàñòàþùåãî èíòåðåñà â òå÷åíèå ïîñëåäíèõ 25 ëåò [13—43]. ÑÊ-ôëþèäíàÿ
èìïðåãíàöèÿ ïîëèìåðíûõ ìàòåðèàëîâ ñòàíîâèòñÿ ýôôåêòèâíûì ìåòîäîì èõ
íàïðàâëåííîé ôóíêöèîíàëèçàöèè, êîòîðûé ìîæåò áûòü èñïîëüçîâàí äëÿ
ðåøåíèÿ øèðîêîãî êðóãà òåõíîëîãè÷åñêèõ è íàó÷íûõ çàäà÷.

Îñíîâíàÿ öåëü äàííîé ðàáîòû — ìîäèôèêàöèÿ ïîëèìåòèëìåòàêðèëàòà ñ
ðàçëè÷íûìè ìîëåêóëÿðíûìè ìàññàìè ñ ïîìîùüþ åãî äîïèðîâàíèÿ ÎÓÍÒ â
ñðåäå ÑÊ-ÑO2 è èçó÷åíèå âëèÿíèÿ ââåäåííîãî íàïîëíèòåëÿ íà òåðìè÷åñêèå
ñâîéñòâà ïîëó÷åííîãî êîìïîçèöèîííîãî ìàòåðèàëà. Äëÿ ðåøåíèÿ ïîñòàâëåí-
íîé öåëè áûëà ðàçðàáîòàíà ìåòîäèêà ïîëó÷åíèÿ óñòîé÷èâûõ âî âðåìåíè ñóñ-
ïåíçèé ÎÓÍÒ â 2-ïèððîëèäîíå, êîòîðûé îòíîñèòñÿ ê êëàññó öèêëè÷åñêèõ àìè-
äîâ. Íàëè÷èå â ìîëåêóëå 2-ïèððîëèäîíà -ñèñòåìû äîëæíî îáåñïå÷èòü õîðîøèå
ïîêàçàòåëè äèñïåðãèðîâàíèÿ áåç ïðèìåíåíèÿ äîïîëíèòåëüíûõ ïîâåðõíîñòíî-
àêòèâíûõ âåùåñòâ, êàê è â ñëó÷àå äðóãîãî ïðåäñòàâèòåëÿ êëàññà àìèäîâ — äèìå-
òèëàöåòàìèäà [10]. Ê ïðåèìóùåñòâàì èñïîëüçîâàííîãî ìåòîäà ñëåäóåò îòíåñòè
ýôôåêòèâíîå ðåøåíèå ïðîáëåìû ñòàáèëèçàöèè èíäèâèäóàëüíûõ ÎÓÍÒ â ïî-
ëèìåðíîé ìàòðèöå, à òàêæå ïðîñòîòó è ýêîëîãè÷åñêóþ áåçîïàñíîñòü, ïîñêîëüêó
èñïîëüçîâàííûé ÑÎ2 ìîæåò áûòü ðåãåíåðèðîâàí è èñïîëüçîâàí ïîâòîðíî.

ÝÊÑÏÅÐÈÌÅÍÒÀËÜÍÀß ×ÀÑÒÜ

Ðåàêòèâû è îáîðóäîâàíèå
Ïðè âûïîëíåíèè ðàáîòû áûëè èñïîëüçîâàíû ñëåäóþùèå ðåàêòèâû:
— 2-ïèððîëèäîí ïðîèçâîäñòâà ôèðìû «Aldrich» (CAS No: 616-45-5, ñ ñî-

äåðæàíèåì îñíîâíîãî âåùåñòâà 99 ìàñ. %);
— îäíîñëîéíûå óãëåðîäíûå íàíîòðóáêè ïðîèçâîäñòâà ÍÏÔ OOO «Óãëåðîä

×ã» (×åðíîãîëîâêà) ñ ñîäåðæàíèåì îñíîâíîãî âåùåñòâà íå ìåíåå 95 ìàñ. %;
— ãðàíóëèðîâàííûå ïîëèìåòèëìåòàêðèëàòû ñî ñðåäíèìè ìîëåêóëÿðíûìè

ìàññàìè (Ìr) 15 000 ã/ìîëü è 996 000 ã/ìîëü ôèðìû «Aldrich» (CAS No: 9011-
14-7, ñîäåðæàíèå îñíîâíîãî âåùåñòâà 99%);
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— äèîêñèä óãëåðîäà ìàðêè î.ñ.÷., ÃÎÑÒ 8050-85 (CAS No: 124-38-9, ñ ñî-
äåðæàíèåì ÑÎ2 99,995 % è Í2Î  0,001 %) ïðîèçâîäñòâà ÎÀÎ ÁÊÇ (ã. Áàëàøè-
õà, Ìîñêîâñêàÿ îáë., ÎÀÎ «Ëèíäå Ãàç Ðóñ», the Linde Group).

2-Ïèððîëèäîí îáåçâîæèâàëè â äâå ñòàäèè ïî ìåòîäèêå, èñïîëüçóåìîé äëÿ
àìèäíûõ ðàñòâîðèòåëåé ñ âûñîêîé òåìïåðàòóðîé êèïåíèÿ è òåìïåðàòóðîé ïëàâ-
ëåíèÿ, áëèçêîé ê êîìíàòíîé [44—46]. Ïåðâàÿ ñòàäèÿ çàêëþ÷àëàñü â òðåõêðàòíîì
ôðàêöèîííîì ïëàâëåíèè (êðèñòàëëèçàöèè) èñõîäíîãî 2-ïèððîëèäîíà. Íà âòî-
ðîé ñòàäèè ïðîâîäèëàñü âàêóóìíàÿ ïåðåãîíêà 2-ïèððîëèäîíà íàä îêñèäîì êàëüöèÿ,
ïðåäâàðèòåëüíî ïðîêàëåííûì â òå÷åíèå 28 ÷ ïðè 1000 C. Ïîñëå îõëàæäåíèÿ â
ýêñèêàòîðå ê CaO äîáàâëÿëè 2-ïèððîëèäîí; ñìåñü êèïÿòèëè â òå÷åíèå 3 ÷
ïðè òåìïåðàòóðå 100 C, à çàòåì îòãîíÿëè ïðè ïîíèæåííîì äàâëåíèè ôðàê-
öèþ ñ òåìïåðàòóðîé ïàðîâ 90,5 C. Òåìïåðàòóðà õîëîäèëüíèêà äëÿ êîíäåíñà-
öèè ïàðîâ 2-ïèððîëèäîíà ñîñòàâëÿëà 18 C. Ïîñëå îêîí÷àíèÿ îòãîíêè è äî
åãî èñïîëüçîâàíèÿ ðàñòâîðèòåëü õðàíèëè ïðè ïîíèæåííîì äàâëåíèè â êîëáå,
íàõîäÿùåéñÿ â áîêñå, çàïîëíåííîì ñóõèì ãàçîîáðàçíûì àçîòîì. Ñîäåðæàíèå
âëàãè â 2-ïèððîëèäîíå ïîñëå îáåçâîæèâàíèÿ îïðåäåëÿëè ñ ïîìîùüþ êóëî-
íîìåòðè÷åñêîãî òèòðîâàíèÿ ïî ìåòîäó Êàðëà Ôèøåðà; îíî ñîñòàâèëî 0,002 %.

Îñòàëüíûå âåùåñòâà áûëè èñïîëüçîâàíû áåç äîïîëíèòåëüíîé î÷èñòêè.
Äëÿ ïîëó÷åíèÿ ñóñïåíçèé ÎÓÍÒ â 2-ïèððîëèäîíå èñïîëüçîâàëè óëüòðà-

çâóêîâóþ âàííó ÃÐÀÄ 28-35 (ìîùíîñòü ãåíåðàòîðà 110 Âò, ÷àñòîòà 35 êÃö,
óäåëüíàÿ ìîùíîñòü 39,3 Âò/ë) è öåíòðèôóãó ELMI CM-50 ñ ÷àñòîòîé âðàùå-
íèÿ ðîòîðà 15000 îá/ìèí.

Ðåàêòèâû âçâåøèâàëè íà âåñàõ «Sartorius Genius ME235S» (âíåñåíû â Ãîñ-
ðååñòð ÑÈ ÐÔ: ¹ 21464-07, òî÷íîñòü âçâåøèâàíèÿ íå ìåíåå  1  105 ã).

Ñïåêòðû êîìáèíàöèîííîãî ðàññåÿíèÿ (ÊÐ) ïðèãîòîâëåííûõ ñóñïåíçèé è
íàíîêîìïîçèòîâ áûëè ïîëó÷åíû íà Ôóðüå-ñïåêòðîìåòðå Bruker Vertex 70 ñ
ìîäóëåì êîìáèíàöèîííîãî ðàññåÿíèÿ Ram II. Îáðàçöû âîçáóæäàëèñü ëàçåðîì
Nd:YAG ñ äëèíîé âîëíû 1064 íì è ìàêñèìàëüíîé âûõîäíîé ìîùíîñòüþ
500 ìÂò, ðåãèñòðèðîâàëèñü ãåðìàíèåâûì äåòåêòîðîì, îõëàæäàåìûì æèäêèì
àçîòîì. Ñïåêòðàëüíîå ðàçðåøåíèå ñîñòàâëÿëî 1 ñì1. Äëÿ óìåíüøåíèÿ ñòà-
òèñòè÷åñêîé îøèáêè êàæäûé ñïåêòð áûë ðàññ÷èòàí ïóòåì óñðåäíåíèÿ 128
ñïåêòðîãðàìì.

Òåðìè÷åñêèé àíàëèç ïðîâîäèëè íà äèôôåðåíöèàëüíîì ñêàíèðóþùåì êà-
ëîðèìåòðå DSC 204 F1, ñíàáæåííîì òåðìîâåñàìè TG 209 F1 Iris ôèðìû
«NETZSCH» ñ ïðîãðàììíûì îáåñïå÷åíèåì è ñèñòåìîé îáðàáîòêè äàííûõ
Thermokinetics Professional SW/KIN/670.01A. Ìàññà èññëåäóåìîãî âåùåñòâà ñî-
ñòàâëÿëà 7  2 ìã. Äëÿ àíàëèçà íàâåñêó îáðàçöà ïîìåùàëè â ïëàòèíîâûé òèãåëü
è íàãðåâàëè â ñòàòè÷åñêîé àòìîñôåðå àðãîíà ñî ñêîðîñòüþ 10 Ñ/ìèí â èí-
òåðâàëå òåìïåðàòóð 25—440 Ñ.

Èçó÷åíèå îáðàçöîâ ìåòîäîì äèôôåðåíöèàëüíîé ñêàíèðóþùåé êàëîðè-
ìåòðèè (ÄÑÊ) ïðîâîäèëè íà êàëîðèìåòðå äèíàìè÷åñêîãî òåïëîâîãî ïîòîêà
DSC 204 F1 Phoenix ôèðìû «NETZSCH» ñ âûñîêî÷óâñòâèòåëüíûì -ñåíñî-
ðîì. Òåïëîåìêîñòü îáðàçöîâ îïðåäåëÿëè â èíòåðâàëå òåìïåðàòóð 25—370 Ñ.
Ñêàíèðîâàíèå ïðîâîäèëè ñî ñêîðîñòüþ 10 Ñ/ìèí ñ îõëàæäåíèåì ãàçîîáðàç-
íûì àçîòîì â àòìîñôåðå àðãîíà â ñòàíäàðòíîì àëþìèíèåâîì òèãëå ñ ïåðôîðè-
ðîâàííîé êðûøêîé. Äëÿ àíàëèçà íàâåñêó îáðàçöà ìàññîé 6,5 3 ìã çàãðóæàëè
íà âîçäóõå â àëþìèíèåâûå òèãëè è çàïå÷àòûâàëè. Îáðàçöîì ñðàâíåíèÿ áûë
ïóñòîé àëþìèíèåâûé òèãåëü. Èçìåðåíèÿ ïðîâîäèëè îòíîñèòåëüíî áàçîâîé ëè-
íèè, ïîëó÷åííîé äëÿ äâóõ ïóñòûõ òèãëåé ïðè àíàëîãè÷íîé ïðîãðàììå íàãðåâà.
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Ïîëó÷åíèå ñóñïåíçèé îäíîñëîéíûõ
óãëåðîäíûõ íàíîòðóáîê â 2-ïèððîëèäîíå
Èñõîäíûé ìàòåðèàë ïðåäñòàâëÿë ñîáîé ñìåñü ÎÓÍÒ, îáðàçóþùèõ àãëîìå-

ðàòû ðàçëè÷íîé ðàçìåðíîñòè. Ïîýòîìó îñíîâíîé çàäà÷åé ýòîãî ýòàïà áûëî
ðàçðóøåíèå ýòèõ àãëîìåðàòîâ è ïîëó÷åíèå ñóñïåíçèé ÎÓÍÒ â 2-ïèððîëèäî-
íå, èìåþùèõ âûñîêóþ êîíöåíòðàöèþ èíäèâèäóàëüíûõ íàíîòðóáîê.

Ñóñïåíçèþ ãîòîâèëè ïî ðàíåå îïèñàííîé ìåòîäèêå [10, 47, 48]. Â ïðåäâàðèòåëü-
íî îáåçâîæåííûé 2-ïèððîëèäîí ñíà÷àëà äîáàâëÿëè íàíîòðóáêè èç ðàñ÷åòà 0,01 ã
íà 1 ã ðàñòâîðèòåëÿ. Ïîëó÷åííûå ñìåñè îáðàáàòûâàëè â óëüòðàçâóêîâîé âàííå â
òå÷åíèå 120 ìèí. Çàòåì ñóñïåíçèè îòñòàèâàëè è ïîäâåðãàëè öåíòðèôóãèðîâà-
íèþ â òå÷åíèå 240 ìèí ñ óäàëåíèåì îñàäêà, ñîñòîÿùåãî èç àãðåãèðîâàííûõ ÎÓÍÒ.

Ïîëó÷åííûå ñóñïåíçèè â äàëüíåéøåì áûëè ïðîàíàëèçèðîâàíû ìåòîäîì
ñïåêòðîñêîïèè ÊÐ è èñïîëüçîâàíû äëÿ ïîëó÷åíèÿ êîìïîçèöèîííûõ ìàòåðè-
àëîâ íà îñíîâå îáðàçöîâ ÏÌÌÀ ñ ðàçëè÷íûìè ìîëåêóëÿðíûìè ìàññàìè.

Ïîëó÷åíèå êîìïîçèòîâ
Â àâòîêëàâ îáúåìîì 20 ñì3 ïîìåùàëè 0,3 ã ãðàíóëèðîâàííîãî ÏÌÌÀ è 0,5 ìë

ñóñïåíçèè ÎÓÍÒ â 2-ïèððîëèäîíå, çàòåì åãî ãåðìåòèçèðîâàëè, ïðîäóâàëè äèîê-
ñèäîì óãëåðîäà äëÿ óäàëåíèÿ ñîäåðæàùèõñÿ â âîçäóõå êèñëîðîäà è ïàðîâ âîäû.
Ïîñëå ýòîãî àâòîêëàâ çàïîëíÿëè æèäêèì äèîêñèäîì óãëåðîäà è íàãðåâàëè äî
80 Ñ. Ïîñëå óñòàíîâëåíèÿ òåìïåðàòóðû äàâëåíèå â àâòîêëàâå ñîñòàâëÿëî 25,0
ÌÏà, ÷òî ñîîòâåòñòâóåò ïëîòíîñòè ÑÊ-ÑÎ2, ðàâíîé 1,47 åå êðèòè÷åñêîãî çíà÷å-
íèÿ. Â ýòèõ óñëîâèÿõ îáðàçåö âûäåðæèâàëè â òå÷åíèå 24 ÷, ïîñëå ÷åãî àâòîêëàâ
îõëàæäàëè, ìåäëåííî ñáðàñûâàëè äàâëåíèå è èçâëåêàëè ïîëó÷åííûé ìàòåðèàë.

Áûëè îöåíåíû ïîòåðè ÎÓÍÒ â ïðîöåññàõ ïîëó÷åíèÿ ñóñïåíçèè è ñèíòåçà
êîìïîçèòà. Îñíîâíàÿ ìàññà ïåðâîíà÷àëüíî ââåäåííûõ â ðàñòâîðèòåëü íàíîòðó-
áîê (îêîëî 99 %) áûëà óäàëåíà ïðè îòäåëåíèè àãðåãàòîâ èç ñóñïåíçèè ïðè öåíòðè-
ôóãèðîâàíèè. Ñ ó÷åòîì ïîòåðü ïðè ïðîâåäåíèè ïðîöåññà èìïðåãíàöèè çà ñ÷åò
îñåäàíèÿ ÎÓÍÒ íà ñòåíêè àâòîêëàâà êîíå÷íàÿ êîíöåíòðàöèÿ íàíîòðóáîê â êîì-
ïîçèòíîì ìàòåðèàëå, ïî íàøèì îöåíêàì, ñîñòàâëÿåò ïðèìåðíî 0,01—0,03 ìàñ. %.

Äëÿ ïîäòâåðæäåíèÿ íàëè÷èÿ óãëåðîäíûõ íàíîòðóáîê â ïîëó÷åííûõ îáðàç-
öàõ èñïîëüçîâàëè ñïåêòðîñêîïèþ ÊÐ.

ÐÅÇÓËÜÒÀÒÛ È ÈÕ ÎÁÑÓÆÄÅÍÈÅ

Ñïåêòðîñêîïèÿ êîìáèíàöèîííîãî ðàññåÿíèÿ
ñóñïåíçèé îäíîñëîéíûõ óãëåðîäíûõ íàíîòðóáîê
Ñïåêòðîñêîïèÿ ÊÐ ÿâëÿåòñÿ îñíîâíûì ìåòîäîì, ïîçâîëÿþùèì ïîëó÷èòü

èíôîðìàöèþ î ñîñòîÿíèè óãëåðîäíûõ íàíîòðóáîê â ñóñïåíçèÿõ [49]. Ñïåêòðû
ÊÐ ñóñïåíçèé, ñîäåðæàùèõ ÎÓÍÒ, èìåþò äâà ñïåêòðàëüíûõ èíòåðâàëà: òàê íàçû-
âàåìûå ðàäèàëüíûå «äûõàòåëüíûå» ìîäû (RBM) (140—240 ñì1), õàðàêòåðèçóþ-
ùèå êîëåáàíèÿ ôîðìû ïîïåðå÷íîãî ñå÷åíèÿ íàíîòðóáîê, è òàíãåíöèàëüíûå ìîäû
(GM) (1550—1640 ñì1), ñâÿçàííûå ñî ñìåùåíèÿìè ñåãìåíòîâ ÎÓÍÒ [50].

Íà ðèñ. 1 ïîêàçàíû ôðàãìåíòû ñïåêòðîâ ÊÐ ñóñïåíçèè ÎÓÍÒ â 2-ïèððîëè-
äîíå. Â îáëàñòè ÷àñòîò, ñîîòâåòñòâóþùèõ «äûõàòåëüíûì» ìîäàì íàáëþäàþòñÿ
ïåðåêðûâàþùèåñÿ ïîëîñû, ñîîòâåòñòâóþùèå êîëåáàíèÿì èíäèâèäóàëüíûõ
íàíîòðóáîê è èõ àãðåãàòàì ñîîòâåòñòâåííî [10]. Ñîîòíîøåíèÿ èíòåãðàëüíûõ
èíòåíñèâíîñòåé äàííûõ ïîëîñ ïîçâîëÿþò îöåíèòü ñòåïåíü äèñïåðãèðîâàíèÿ
ñóñïåíçèè, à èõ ïîëîæåíèå — äèàìåòð ÎÓÍÒ, ïðåîáëàäàþùèõ â ñóñïåíçèè [49].
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Èñïîëüçóÿ îïèñàííóþ íàìè ðàíåå [10, 51] ïðîöåäóðó ðàçäåëåíèÿ ïåðåêðû-
âàþùèõñÿ ñïåêòðàëüíûõ ïîëîñ áûëî ïîêàçàíî, ÷òî îêîëî 30 % óãëåðîäíûõ
íàíîòðóáîê íàõîäÿòñÿ â àãðåãàòàõ.

Ñïåêòðîñêîïèÿ êîìáèíàöèîííîãî ðàññåÿíèÿ íàíîêîìïîçèòîâ

Äëÿ îïðåäåëåíèÿ íàëè÷èÿ îäíîñëîéíûõ óãëåðîäíûõ íàíîòðóáîê ïî âñåìó
îáúåìó êîìïîçèòîâ áûëî ïðîâåäåíî ïîñëîéíîå ñêàíèðîâàíèå èõ ñêîëîâ, ïî-
ëó÷åííûõ â æèäêîì àçîòå. Çàêëþ÷åíèå î íàëè÷èè íàíîòðóáîê â ïîëó÷åííûõ
êîìïîçèòàõ äåëàëîñü ïî òàíãåíöèàëüíûì ìîäàì ÎÓÍÒ. ÊÐ-ñïåêòðû èñõîäíûõ
îáðàçöîâ ÏÌÌÀ è óñðåäíåííûå ñïåêòðû ïîëó÷åííûõ íà èõ îñíîâå êîìïîçè-
öèîííûõ ìàòåðèàëîâ ïðèâåäåíû íà ðèñ. 2.

Òàíãåíöèàëüíûå ìîäû ÎÓÍÒ â ñïåêòðàõ êîìïîçèòîâ (ðèñ. 2) õîðîøî ðàçðå-
øåíû, ÷òî ïîçâîëèëî çàôèêñèðîâàòü èõ ñìåùåíèå â ñèíþþ îáëàñòü íà âåëè÷èíó
äî 4 ñì1 ïî ñðàâíåíèþ ñ èñõîäíîé ñóñïåíçèåé ÎÓÍÒ (ðèñ. 1á,   1590,9 ñì1).
Íàáëþäàåìûå ñäâèãè òàíãåíöèàëüíûõ ìîä ìîæíî îáúÿñíèòü èçìåíåíèåì âàí-

Ðèñ. 1. Ôðàãìåíòû ÊÐ-ñïåêòðîâ ñóñïåíçèè ÎÓÍÒ â 2-ïèððîëèäîíå:
à — ðàäèàëüíûå «äûõàòåëüíûå» ìîäû; ïîëîñà â ñïåêòðå, îáîçíà÷åííàÿ ÷åðíûìè êðóãàìè, îòíîñèòñÿ ê
èíäèâèäóàëüíûì íàíîòðóáêàì, áåëûìè — ê àãðåãàòàì; á — òàíãåíöèàëüíûå ìîäû; áàçîâûå ëèíèè,
ïîêàçàííûå ïóíêòèðíîé ëèíèåé, ïðåäñòàâëÿþò ñîáîé ôðàãìåíòû ñïåêòðà ÷èñòîãî 2-ïèððîëèäîíà,

ñïëîøíûå ëèíèè — ñïåêòðû ñóñïåíçèè
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äåð-âààëüñîâûõ âçàèìîäåéñòâèé ÎÓÍÒ â êîìïîçèòå ïî îòíîøåíèþ ê ñóñïåí-
çèè. Ïî ýòîé æå ïðè÷èíå óâåëè÷èâàåòñÿ äèñïåðñèÿ ïîëîñ.

Òåðìè÷åñêèé àíàëèç

Äëÿ îïðåäåëåíèÿ òåìïåðàòóðû ñòåêëîâàíèÿ, îïðåäåëÿþùåé âåðõíþþ òåìïå-
ðàòóðó ýêñïëóàòàöèè ïîëèìåðíûõ èçäåëèé è õàðàêòåðèçóþùåé òåðìîñòîéêîñòü
ìàòåðèàëîâ è èõ ïîâåäåíèå ïðè íàãðåâàíèè, èñïîëüçîâàëè äàííûå äèôôåðåí-
öèàëüíîé ñêàíèðóþùåé êàëîðèìåòðèè (ÄÑÊ).

Òåðìè÷åñêàÿ äåñòðóêöèÿ — ïðîöåññ ðàçðóøåíèÿ ìàêðîìîëåêóë ïîä âëèÿ-
íèåì âûñîêèõ òåìïåðàòóð. Â îòëè÷èå îò áîëüøèíñòâà äðóãèõ ïîëèìåðîâ, ÏÌÌÀ
ïðè òåìïåðàòóðàõ ñâûøå 300 Ñ ëåãêî äåïîëèìåðèçóåòñÿ ñ êîíâåðñèåé äî 100 %
ñ îáðàçîâàíèåì ìîíîìåðíîãî ìåòèëìåòàêðèëàòà [52]. Ïðîöåññû, ïðîèñõîäÿùèå
ïðè òåðìîëèçå ÏÌÌÀ, çàâèñÿò îò åãî ìîëåêóëÿðíîé ìàññû. Ýòî îáúÿñíÿåòñÿ

Ðèñ. 2. Ôðàãìåíòû ÊÐ-ñïåêòðîâ èñõîäíûõ ÏÌÌÀ è ïîëó÷åííûõ íàíîêîìïîçèòîâ â îá-
ëàñòè ÷àñòîò, îòíîñÿùèõñÿ ê òàíãåíöèàëüíûì ìîäàì:

à — MrÏÌÌÀ  15 000 ã/ìîëü; á — MrÏÌÌÀ  996 000 ã/ìîëü; áàçîâûå ëèíèè, ïîêàçàííûå ïóíêòèðíîé
ëèíèåé, ïðåäñòàâëÿþò ñîáîé ôðàãìåíòû ñïåêòðà, îòíîñÿùèåñÿ ê èñõîäíîìó ÏÌÌÀ, ñïëîøíûå ëèíèè —

ñïåêòðû ïîëó÷åííûõ êîìïîçèòîâ
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òåì, ÷òî êîíöåíòðàöèÿ àêòèâíûõ êîíöåâûõ ãðóïï ïðè îäèíàêîâûõ óñëîâèÿõ
ïîëèìåðèçàöèè â íèçêîìîëåêóëÿðíîì îáðàçöå âûøå [52].

Ïî äàííûì òåðìè÷åñêîãî àíàëèçà äëÿ ÏÌÌÀ ñî ñðåäíåé ìîëåêóëÿðíîé
ìàññîé 15 000 ã/ìîëü è êîìïîçèòíîãî ìàòåðèàëà íà åãî îñíîâå íàáëþäàåòñÿ
îäíîñòàäèéíûé òåðìîëèç ñ áëèçêèìè òåìïåðàòóðàìè ìàêñèìóìà ñêîðîñòè
äåñòðóêöèè (îêîëî 385,3 C) (ñì. ðèñ. 3à).

Äëÿ ÏÌÌÀ ñî ñðåäíåé ìîëåêóëÿðíîé ìàññîé 996 000 ã/ìîëü íàáëþäàåòñÿ
(ñì. ðèñ. 3á, ïóíêòèð) òðåõñòàäèéíûé òåðìîëèç ñ ìàêñèìàëüíîé ñêîðîñòüþ
äåñòðóêöèè, ïðîèñõîäÿùåé ïðè òåìïåðàòóðàõ 179,9; 288,8 è 366,7 C ñ ñîîò-
âåòñòâóþùåé ïîòåðåé ìàññû â 3,6 %, 43,4 %, 52,7 %. Äëÿ êîìïîçèòà ïîëó÷åííî-
ãî èç ÏÌÌÀ ñî ñðåäíåé ìîë. ìàññîé 996000 ã/ìîëü (ðèñ. 3á, ñïëîøíàÿ ëèíèÿ)
òàêæå íàáëþäàåòñÿ òðåõñòàäèéíûé òåðìîëèç ñ ìàêñèìàëüíîé ñêîðîñòüþ äåñòðóê-
öèè ïðè òåìïåðàòóðàõ 217,8; 291,7 è 378,3 C ñ ñîîòâåòñòâóþùåé ïîòåðåé
ìàññû â 11,8 %, 13,1 % è 75 %. Ðàçëè÷èÿ â ñóììàðíûõ âåëè÷èíàõ ïîòåðè ìàññû
äëÿ ÷èñòîãî ÏÌÌÀ è êîìïîçèòà íà åãî îñíîâå íàõîäÿòñÿ â ïðåäåëàõ îøèáêè
èçìåðåíèé (0,2—0,3 %), ÷òî ïîäòâåðæäàåò ñäåëàííóþ âûøå îöåíêó êîëè÷å-
ñòâà ââåäåííûõ â ñîñòàâ êîìïîçèòà íàíîòðóáîê (ïðèìåðíî 0,0—0,03 ìàñ. %).

Ðèñ. 3. Ñêîðîñòè èçìåíåíèÿ ìàññû îáðàçöîâ:
à — MrÏÌÌÀ  15000 ã/ìîëü; á — MrÏÌÌÀ  996000 ã/ìîëü; êðèâûå, îáîçíà÷åííûå ïóíêòèðîì,
îòíîñÿòñÿ ê èñõîäíûì ïîëèìåòèëìåòàêðèëàì, ñïëîøíîé ëèíèåé — ê ïîëó÷åííûì êîìïîçèòàì
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Äèñïåðñíûå êîìïîíåíòû íà îñíîâå óãëåðîäà, äèîêñèäà êðåìíèÿ è ò.ä.,
ââåäåííûå â ïîëèìåð, ñìåùàþò íà÷àëüíóþ ñòàäèþ äåïîëèìåðèçàöèè ïîëèìå-
ðîâ [52, 53], âñëåäñòâèå ÷åãî ïîâûøàåòñÿ òåðìîñòîéêîñòü êîìïîçèòîâ [54, 55],
÷òî, ïî-âèäèìîìó, ñâÿçàíî ñ óïðî÷íåíèåì ïðîñòðàíñòâåííî-ñòðóêòóðíîé
îðãàíèçàöèè êîìïîçèòíîãî ìàòåðèàëà.

Â îáëàñòè òåìïåðàòóðû ðàññòåêëîâûâàíèÿ ïîëèìåðà íà êðèâûõ äèôôåðåí-
öèàëüíîé ñêàíèðóþùåé êàëîðèìåòðèè (ÄÑÊ) (ðèñ. 4) íàáëþäàåòñÿ ëîæíûé
ýíäîòåðìè÷åñêèé ýôôåêò, ñâÿçàííûé ñî ñìåùåíèåì áàçîâîé ëèíèè çà ñ÷åò
èçìåíåíèÿ òåïëîïðîâîäíîñòè îáðàçöà.

Ðèñ. 4. ÄÑÊ-êðèâûå:
à — MrÏÌÌÀ  15 000 ã/ìîëü; á — MrÏÌÌÀ  996 000 ã/ìîëü; êðèâûå, îáîçíà÷åííûå ïóíêòèðîì,
îòíîñÿòñÿ ê èñõîäíûì ïîëèìåòèëìåòàêðèëàì, ñïëîøíîé ëèíèåé — ê ïîëó÷åííûì êîìïîçèòàì
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Òåìïåðàòóðû ñòåêëîâàíèÿ èñõîäíûõ ïîëèìåðîâ è êîìïîçèòíûõ ìàòåðèà-
ëîâ, ïîëó÷åííûõ èç íèõ, áûëè îïðåäåëåíû èç äàííûõ ÄÑÊ. Îíè ïðåäñòàâëåíû
â âèäå ãèñòîãðàììû íà ðèñ. 5.

Êàê âèäíî èç ãèñòîãðàììû òåìïåðàòóðà ñòåêëîâàíèÿ äëÿ êîìïîçèòà, ïîëó÷åí-
íîãî èç ÏÌÌÀ ñî ñðåäíåé ìîëåêóëÿðíîé ìàññîé 15000 ã/ìîëü, óâåëè÷èëàñü
íà 26 Ñ ïî ñðàâíåíèþ ñ èñõîäíûì ÏÌÌÀ. Â ñëó÷àå âòîðîãî îáðàçöà ÏÌÌÀ
(ìîë. ìàññà 996000 ã/ìîëü) ðàçíèöà â òåìïåðàòóðå ñòåêëîâàíèÿ ñîñòàâèëà 32 Ñ.

ÇÀÊËÞ×ÅÍÈÅ

Îáðàáîòêà ÏÌÌÀ-ñóñïåíçèåé îäíîñëîéíûõ óãëåðîäíûõ íàíîòðóáîê â ñðåäå
ñâåðõêðèòè÷åñêîãî äèîêñèäà óãëåðîäà ïîçâîëÿåò ïîëó÷èòü êîìïîçèöèîííûé
ìàòåðèàë ñ ïîâûøåííîé, ïî ñðàâíåíèþ ñ èñõîäíûì ïîëèìåðîì, òåìïåðàòó-
ðîé ñòåêëîâàíèÿ. Êàê è äëÿ ÷èñòîãî ÏÌÌÀ, òåìïåðàòóðà ñòåêëîâàíèÿ ïîëó-
÷åííîãî êîìïîçèòíîãî ìàòåðèàëà óâåëè÷èâàåòñÿ ñ óâåëè÷åíèåì ìîëåêóëÿð-
íîé ìàññû ïîëèìåðà, èñïîëüçîâàííîãî äëÿ åãî ïðèãîòîâëåíèÿ. Ïðèìåíåííûé
ìåòîä ïîçâîëÿåò ýôôåêòèâíî ñòàáèëèçèðîâàòü èíäèâèäóàëüíûå îäíîñëîé-
íûå óãëåðîäíûå íàíîòðóáêè â ìàòðèöå ÏÌÌÀ.

ÁËÀÃÎÄÀÐÍÎÑÒÈ

Êîìïîçèòíûå ìàòåðèàëû áûëè ïîëó÷åíû ñ ïîìîùüþ ÓÍÓ «Ôëþèä-Ñïåêòð»
(Èíñòèòóò õèìèè ðàñòâîðîâ èì. Ã.À. Êðåñòîâà ÐÀÍ, http://www.ckp-rf.ru/usu/503933).

Òåðìè÷åñêèå èññëåäîâàíèÿ âûïîëíåíû íà îáîðóäîâàíèè Öåíòðà êîëëåêòèâ-
íîãî ïîëüçîâàíèÿ «Âåðõíåâîëæñêèé ðåãèîíàëüíûé öåíòð ôèçèêî-õèìè÷åñêèõ
èññëåäîâàíèé». (Ó÷ðåäèòåëü öåíòðà êîëëåêòèâíîãî ïîëüçîâàíèÿ — Èíñòèòóò
õèìèè ðàñòâîðîâ èì. Ã.À. Êðåñòîâà ÐÀÍ, http://www.isc-ras.ru/ru/struktura/ckp).

ÊÐ-ñïåêòðîñêîïè÷åñêèå èññëåäîâàíèÿ âûïîëíåíû íà îáîðóäîâàíèè Èí-
ñòèòóòà ýêñïåðèìåíòàëüíîé ìèíåðàëîãèè ÐÀÍ (íàóêîãðàä ×åðíîãîëîâêà).

Ðèñ. 5. Òåìïåðàòóðû ñòåêëîâàíèÿ èñõîäíîãî ïîëèìåòèëìåòàêðèëàòà è ïîëó÷åííîãî êîì-
ïîçèòíîãî ìàòåðèàëà â çàâèñèìîñòè îò ìîëåêóëÿðíîé ìàññû ïîëèìåðà
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ê.õ.í. Î.Â. Åëèñååâîé çà êîíñóëüòàòèâíóþ ïîìîùü, ïðåäëîæåíèÿ è ïëîäîòâîð-
íûå äèñêóññèè íà âñåõ ýòàïàõ âûïîëíåíèÿ ðàáîòû.

Ðàáîòà âûïîëíåíà â ðàìêàõ ãîñóäàðñòâåííîãî çàäàíèÿ (íîìåð ðåãèñòðà-
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ñóñïåíçèé ÎÓÍÒ) è 18-29-06008 MK (â ÷àñòè èìïðåãíàöèè ïîëèìåðíûõ
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28. Champeau M., Thomassin J.M., Jerôme C., Tassaing T. // Analyst. 2015. Vol. 140. No 3. P. 869.
29. Ðûáàêîâà È.Î., Ëàæêî À.Ý., Çîëîòóõèíà À.Â., Òèìàøåâ Ï.Ñ., Áàãðàòàøâèëè Â.Í., Ìàê-

ñèìîâ À.Ë., Êàðàõàíîâ Ý.À., Ïàðåíàãî Î.Ï. // Ñâåðõêðèòè÷åñêèå Ôëþèäû: Òåîðèÿ è
Ïðàêòèêà. 2015. Ò. 10. ¹ 3. Ñ. 84.

30. Çàëåïóãèí Ä.Þ., Ìàêñèìêèí À.Â., Êèñåëåâñêèé Ì.Â., Òèëüêóíîâà Í.À., Àíèñèìîâà Í.Þ.,
×åðíûøîâà È.Â., Ñïèðèíà Ò.Ñ., Ñåíàòîâ Ô.Ñ., Âëàñîâ Ì.È. // Ñâåðõêðèòè÷åñêèå Ôëþè-
äû: Òåîðèÿ è Ïðàêòèêà. 2016. Ò. 11. ¹ 4. Ñ. 30.

31. Kiran E. // J. Supercrit. Fluids. 2016. Vol. 110. P. 126.
32. Vorobei A.M., Pokrovskiy O.I., Ustinovich K.B., Parenago O.O., Savilov S.V., Lunin V.V.,

Novotortsev V.M. // Polymer. 2016. Vol. 95. P. 77.
33. Äûøèí À.À., Åëèñååâà Î.Â., Áîíäàðåíêî Ã.Â., Êèñåëåâ Ì.Ã. // Æóðí. ôèç. õèìèè. 2017. Ò. 91.

¹ 10. Ñ. 1740.
34. Çàëåïóãèí Ä.Þ., Ìàêñèìêèí À.Â., Êèñåëåâñêèé Ì.Â., Òèëüêóíîâà Í.À., Àíèñèìîâà Í.Þ.,

×åðíûøîâà È.Â., Ñïèðèíà Ò.Ñ., Ñåíàòîâ Ô.Ñ., Âëàñîâ Ì.È. // Ñâåðõêðèòè÷åñêèå Ôëþè-
äû: Òåîðèÿ è Ïðàêòèêà. 2017. Ò. 12. ¹ 1. Ñ. 4.

35. Ïîëåâàÿ Â.Ã., Âîðîáåé À.Ì., Ïîêðîâñêèé Î.È., Øàíäðþê Ã.À., Ïàðåíàãî Î.Î., Ëóíèí Â.Â.,
Õîòèìñêèé Â.Ñ. // Ñâåðõêðèòè÷åñêèå Ôëþèäû: Òåîðèÿ è Ïðàêòèêà. 2017. Ò. 12. ¹ 2.
Ñ. 49.

36. Kondratenko M.S., Elmanovich I.V., Gallyamov M.O. // J. Supercrit. Fluids. 2017. Vol. 127.
P. 229.

37. Çàëåïóãèí Ä.Þ., Òèëüêóíîâà Í.À., ×åðíûøîâà È.Â., Âëàñîâ Ì.È. // Ñâåðõêðèòè÷åñêèå
Ôëþèäû: Òåîðèÿ è Ïðàêòèêà. 2017. Ò. 12. ¹ 3. Ñ. 40.

38. Äûøèí À.À., Êèñåëåâ Ì.Ã., Âîïèëîâ Þ.Å., Áóçíèê Â.Ì. Ïîëèìåðíûå ìàòåðèàëû è òåõíî-
ëîãèè. 2017. Ò. 3. ¹ 3. Ñ. 27.

39. Çàëåïóãèí Ä.Þ., Òèëüêóíîâà Í.À., ×åðíûøîâà È.Â., Âëàñîâ Ì.È. Ñâåðõêðèòè÷åñêèå Ôëþ-
èäû: Òåîðèÿ è Ïðàêòèêà. 2018. Ò. 13. ¹ 2. Ñ. 50.

40. Dubois J., Grau E., Tassaing T., Dumon M. // J. Supercrit. Fluids. 2018. Vol. 131. P. 150.
41. Çàëåïóãèí Ä.Þ., Òèëüêóíîâà Í.À., ×åðíûøîâà È.Â. // Ñâåðõêðèòè÷åñêèå Ôëþèäû: Òåî-

ðèÿ è Ïðàêòèêà. 2019. Ò. 14. ¹ 3. Ñ. 11.
42. Îïàðèí Ð.Ä., Áåëîâ Ê.Â., Õîäîâ È.À., Äûøèí À.À., Êèñåëåâ Ì.Ã. // Ñâåðõêðèòè÷åñêèå

Ôëþèäû: Òåîðèÿ è Ïðàêòèêà. 2020. Ò. 15. ¹ 3. Ñ. 49.
43. Çóåâ ß.È., Âîðîáåé À.Ì., Ïàðåíàãî Î.Î. // Ñâåðõêðèòè÷åñêèå Ôëþèäû: Òåîðèÿ è Ïðàê-

òèêà. 2020. Ò. 15. ¹ 3. Ñ. 27.
44. Dyshin A.A., Eliseeva O.V., Kiselev M.G. // J. Chem. Eng. Data. 2017. Vol. 62. No 12. P. 4128.
45. Dyshin A.A., Eliseeva O.V., Kiselev M.G. // J. Chem. Eng. Data. 2018. Vol. 63. No 8. P. 3130.
46. Dyshin A.A., Kiselev M.G. // J. Chem. Eng. Data. 2019. Vol. 64. No 6. P. 2536.
47. Äûøèí À.À., Åëèñååâà Î.Â., Áîíäàðåíêî Ã.Â., Êîëêåð À.Ì., Çàõàðîâ À.Ã., Ô¸äîðîâ Ì.Â.,

Êèñåë¸â Ì.Ã. // Æóðí. ôèç. õèìèè. 2013. Ò. 87. ¹ 12. Ñ. 2110.
48. Äûøèí À.À., Åëèñååâà Î.Â., Áîíäàðåíêî Ã.Â., Êèñåë¸â Ì.Ã. // Æóðí. ôèç. õèìèè. 2015. Ò. 89.

¹ 9. Ñ. 1415.
49.  Dresselhaus M.S., Dresselhaus G., Jorio A., Souza Filho A.G., Pimenta M.A., Saito R. // Àcc.

Chem. Res. 2002. Vol. 35. No 12. P. 1070.
50. Dresselhaus M.S., Dresselhaus G., Jorio A., Souza Filho A.G., Saito R. // Carbon. 2002. Vol. 40.

No 12. P. 2043.
51. Äûøèí À.À., Îïàðèí Ð.Ä., Êèñåë¸â Ì.Ã. // Ñâåðõêðèòè÷åñêèå Ôëþèäû: Òåîðèÿ è Ïðàê-

òèêà. 2012. Ò. 7. ¹ 2. Ñ. 67.
52. Ñàëèìãàðååâà Â.Í., Êîëåñîâ Ñ.Â. // Èçâåñòèÿ ÂÓÇîâ: Õèìèÿ è õèìè÷åñêàÿ òåõíîëîãèÿ.

2007. Ò. 50. ¹ 7. Ñ. 3.
53. Áðûê Ì.Ò. Äåñòðóêöèÿ íàïîëíåííûõ ïîëèìåðîâ. Ì.: Õèìèÿ, 1989. 192 ñ.
54. Alekseeva O.V., Noskov A.V., Guseynov S.S. // Protection of Metals and Physical Chemistry

of Surfaces. 2016. Vol. 52. No 6. P. 1019.
55. Alekseeva O.V., Noskov A.V., Guseynov S.S., Agafonov A.V. // Protection of Metals and

Physical Chemistry of Surfaces. 2017. Vol. 53. No 6. P. 1070.



«Ñâåðõêðèòè÷åñêèå Ôëþèäû: Òåîðèÿ è Ïðàêòèêà». Òîì 16. ¹ 1. 2021

À.À. Äûøèí, Ì.Ñ. Êóçüìèêîâ, Ã.Â. Áîíäàðåíêî, À.Ì. Êîëêåð, Ì.Ã. Êèñåë¸â

14

THERMAL PROPERTIES OF POLY(METHYLMETHACRYLATE)
SAMPLES WITH DIFFERENT MOLECULAR WEIGHTS IMPREGNATED
WITH SINGLE-WALLED CARBON NANOTUBES IN A SUPERCRITICAL

CARBON DIOXIDE MEDIUM

A.A. Dyshin — G.A. Krestov Institute of Solution Chemistry, Russian Academy of
Sciences, Ivanovo, Russia. ORCID 0000-0002-0263-642X. E-mail: aad@isc-ras.ru  (for
correspondence)
M.S. Kuzmikov — G.A. Krestov Institute of Solution Chemistry, Russian Academy of
Sciences, Ivanovo, Russia; Ivanovo State University of Chemistry and Technology, Ivanovo,
Russia. ORCID 0000-0001-8553-0737. E-mail: kms@isc-ras.ru
A.A. Aleshonkova — G.A. Krestov Institute of Solution Chemistry, Russian Academy of
Sciences, Ivanovo, Russia; Ivanovo State University of Chemistry and Technology, Ivanovo,
Russia. ORCID 0000-0003-1616-9284. E-mail: a-aleshonkova@list.ru
G.V. Bondarenko — Institute of Experimental Mineralogy, Russian Academy of Sciences,
Chernogolovka, Russia. ORCID 0000-0002-3826-1009. E-mail: bond@iem.ac.ru
A.M. Kolker — G.A. Krestov Institute of Solution Chemistry, Russian Academy of
Sciences, Ivanovo, Russia. ORCID 0000-0002-1060-4268. E-mail: amk@isc-ras.ru
M.G. Kiselev — G.A. Krestov Institute of Solution Chemistry, Russian Academy of
Sciences, Ivanovo, Russia. ORCID 0000-0003-1189-3679. E-mail: mgk@isc-ras.ru

A technique is described for dispersing single-walled carbon nanotubes to obtain stable
suspensions with a high concentration of individual nanotubes in 2-pyrrolidone. The
resulting suspensions were investigated using Raman spectroscopy and were used to
modify poly(methylmethacrylate) samples with average molecular weights 15000 and
996000 g/mol by impregnation in supercritical carbon dioxide. The thermal properties of
the obtained composite materials are studied. It is shown that the glass transition
temperatures of the samples are increased with comparison with the initial polymers.
Glass transition temperatures of composites increased by 26°Ñ and 32°Ñ for PMMA
with an average molecular weight of 15000 and 996000 g/mol accordingly.

Ke y  wo r d s: nanocomposite, single-walled carbon nanotubes, suspensions, supercritical
impregnation, polymethylmethacrylate, supercritical carbon dioxide, Raman spectroscopy,
thermogravimetry, differential scanning calorimetry.
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