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В различных отраслях промышленности широкое применение наш
ли фосфатные связующие, получаемые частичной нейтрализацией фос
форной кислоты окислами или гидроокисями некоторых металлов [1]. 
Наиболее важными среди них являются алюмофосфатиые связующие [2].

Система MgO — Р2О5 — Н2О в этом отношении также представля
ет интерес, поскольку ранее [3] было установлено, что ряд соединений 
проявляет резко выраженные вяжущие свойства.

Имеющиеся в литературе публикации ограничиваются в основном 
сведениями по получению магиийфосфатных цементов и вяжущих ве
ществ на основе фосфатов магния [1, 3—5].

Такого рода грубодисперсные вяжущие вещества малопригодны 
для получения на их основе клеев и специальных обмазок. В связи с 
этим возникла необходимость синтеза и исследования мапшйфосфат- 
ных связующих, хорошо растворимых в воде и различных органических 
растворителях.

Маггаийфоефатные связующие, с соотношением Mg0 :P205=|(6—1)1) :,1 получали 
растворением Mg'(ОН) 2 квалификации «ч.д.а.» в термической фосфорной кислоте мар
ки «ч.д.а.» плотностью 1,7116 г/см3 с последующей поликонденсацией раствора [6]. Тем
пературу процесса поликондеясации, найденную экспериментально и равную 210— 
220° С, поддерживали в течение 30 минут для более полной отгонки воды.

Полученная таким образом связка светло-коричневого цвета имеет (вязкость 0,3— 
0,4 пуаз и «срок жизни» 4—5 суток.

Исходные магникфО'СфатН'Ые связующие растворяли в безводном ацетоне и ис
следовали методом восходящей бумажной хроматографии [7]. Хроматографирование 
проводили на немецкой бумаге Fill.

Продукты термообработки маишифосфатного связующего отмывали ацетоном от 
свободной фосфорной кислоты, полноту отмывки проверяли по индикатору — бромкре- 
золовому зеленому. Ацетонные вытяжки исследовали методом бумажной хроматогра
фии,-а отмытые осадки продуктов термообработки — методами ИК-спектроскопического 
и рентгенофазового анализов.

ИК-шектры снимали на спектрофотометре ИКС-44А в области 650—2000 см-1. 
Образцы для анализа готовили прессованием с КВг, концентрация магнийфосфатов в 
них составляла 0,5 вес.%.

Рентгенограммы продуктов термообработки магиийфосфатных связующих полу
чали на дифрактометре УРС-50ИМ с медным антикатодом и никелевым фильтром.

Методом бумажной хроматографии установлено, что анионный 
состав .полупродуктов магнийфосфатных связующих, полученных при 
Ю0°С ((эис. 1а) после полного растворения Mg (ОН) 2, при варьирова
нии соотношения MgO : Р2О5 не изменяется и полупродукты содержат 
только ортофосфатный анион.

Поликонденсация связующего при 210—220°С приводит к. услож
нению анионного состава продуктов, что подтверждается наличием на 
хроматограмме .пирофосфатных анионов и старта, свидетельствующего 
о присутствии высокомолекулярных фосфатов (рис. 16).

Так как магнийфосфатные связующие могут найти применение при 
создании материалов, способных работать при высоких температурах, 
то целесообразно было изучить их поведение при нагревании.

Увеличение температуры термообработки магнийфоефатпого свя
зующего с соотношением P2C>5:MgO = G :l до 300°С приводит к появ
лению на хроматограмме образца Триполи- и тетраполифосфатиых 
анионов (рис. 1в),
6* .
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Последующее нагревание магниифосфатного связующего вызывает 
при 400—450°С его частичную кристаллизацию. Кристаллической фа
зой, по данным рентгенофазового анализа (рис. 2а, б), является тетра
метафосфат магния [8]. Этот вывод подтверждается данными ИК-спек- 
троскопического анализа (рис. За), так как положение и число полос
на спектре хорошо согласуется с 
ванию метафосфатов магния [9].
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литературными данными по исследо-

Рис. 1. Хроматограммы продуктов термо
обработки магнийфосфатного связующего 
с соотношением Р?0 5 : MgO =  6 : :1. а — по
лупродукт, синтезированный при 100°С. б — 
исходное магнийфосфатное связующее, 
в — е — .продукты термообработки МФС без 
выдержки при 300, 400, 450, 500°С (соот
ветственно). I — орто-, II — пиро-, I I I—■ 
Триполи-, IV — тетраполи-, V — пентаполи- 

фосфатные анионы.

Кроме того, в указанном интервале температур рентгенофазовым 
анализом установлено присутствие в. продукте небольшого количества 
примеси неидентифицированной кристаллической фазы (линии 5.96, 
3,86, 3,67, 2,68, 2,02, 1,75, 1,61).

По мере увеличения температуры до 700°С в ИК-спектрах продук- 
* §■ •- тов термообработки наблюдается пе

рераспределение интенсивностей во 
всем спектральном интервале, что сви
детельствует о качественном измене
нии состава продуктов термообра
ботки.

Дублет 760—725 см-1, характер
ный для циклического тетраметафос
фата [10], отчетливо проявляется в 
спектрах продуктов термообработки 
при 400, 450, 500°С (рис. 2а, б, в).

Рис. 2. ИК-спектры продуктов тер
мообработки магнийфосфатного свя
зующего с соотношением Р2О5: 
:M gO =6 : l .  Температура, °С: а — 
400/ 6 — 450, в —500, г — 600, д — 

700.

Рис. 3. Рентгенограммы МФС с со
отношением Р2О5 : MgO=6 : 1, про
шедшей термообработку без выдерж
ки при температуре, °С: а — 400, б - 

450, в — 800, г — 900.
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В составе адетонной вытяжки, полученной после отмывки продую 
тов термообработки при 400 и 450°С. (рис. 1г, д), присутствуют орто-, 
пиро-, Триполи-, тетраполифосфатные анионы, а при 500°С, кроме ука
занных, — пентаполифосфатные анионы.

При более высоких температурах термообработки образуются 
труднорастворимые стеклообразные продукты. Исчезновение на спект
рах дублета тетраметафосфата свидетельствует об отсутствии послед
него в их составе (рис. 2т, д), что согласуется с данными рентгенофазо
вого анализа (рис. Зв, г).

Более детальная идентификация рентгенограмм и ИК-спектров 
полученных продуктов затруднена из-за отсутствия эталонных данных.

В Ы В О Д Ы

1. Синтезировано магнийфосфатное связующее; представляющее 
продукт термической поликонденсации смеси фосфорной кислоты и 
Mg(OH)2 с соотношением Р2О5: MgO = (6—11) : 1.

2. В составе магнийфосфатного смолоподобного продукта присут
ствуют орто-, пиро- и высокомолекулярные фосфатные анионы.

3. Нагревание МФС приводит к усложнению ее анионного состава; 
при 400—500°С наблюдается частичная кристаллизация связки с обра
зованием тетраметафосфата магния, а в интервале 600—900°С проис
ходит образование труднорастворимых стекловидных полифосфатов 
сложного состава.
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