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摘 要:针对国内外预氧化设备的预氧化时间过长、成本过高等缺点,设计了一种新型预氧化设备,并介绍了其构造

及预氧化原理。对聚丙烯腈(PNA)纤维的预氧化过程进行了系统的描述,得到了相关工艺参数,并且对预氧化后的纤维

进行细度、强力、伸长及阻燃等性能的测试,确定了新型预氧化设备的可行性。通过数据分析对此设备的一些优化提出了

修改意见,并且根据性能测试的结果和相关文献对预氧丝进行分析,得出变化的原因和影响因素等,对新型的预氧化设备

的研究和应用起到积极的作用。
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  关于PAN 纤维预氧化的研究,起始于20世纪

50、60年代。纤维在预氧化过程发生复杂的物理、化
学变化,使PNA纤维的线性分子链转化为耐热的梯形

结构,以使其在高温碳化时不熔不燃,保持纤维形态,
预氧化后的性能关系碳纤维的质量。预氧化在生产碳

纤维过程中时间最长,影响碳纤维的产量,预氧化工序

在碳纤维生产成本中所占的比例约为15%~20%。有

文章声称台湾省已把预氧化时间缩短到25min左右,
美国把预氧化时间缩短到30min,而国内预氧化时间

一般为80~120min,时间太长,生产率低。因此,缩短

预氧化时间对降低成本有重大现实意义[1-3]。目前,
国内外大型预氧化炉主要采用的是热风循环式,即将

热风多次循环利用,达到余热利用目的,该种炉型节能

效果很好,但本质上还是热风加热。国内技术主要还

是限于放散热风加热方式,即将冷空气直接加热或将

热风通入预氧化炉内,实现加热过程,然后将热空气直

接排放,该炉型结构简单,控制容易,但能耗较大,运行

成本很高,急需改进[4-5]。
为了达到缩短预氧化时间的目的,结合聚丙烯腈

基碳纤维预氧化原理,在总结国内现有设备特点的基

础上,研制了新型预氧化设备,组建新的聚丙烯腈基碳

纤维的预氧化试验线。通过试验,探讨新型设备预氧

化的可行性,得到相关的工艺参数,为在碳纤维生产中

改进预氧化设备和工艺开辟了一条新的道路,该预氧

化设备和工艺能缩短预氧化时间,降低能耗成本,在实

际的工业化生产中具有重要的经济应用价值。

1 总体设计

根据聚丙烯腈原丝预氧化的特性、工艺条件和试

验规模,新型预氧化炉必须满足以下要求:(1)新型炉

必须能够连续走丝,而且引丝简单易行;(2)预氧化炉

必须满足传热、传质的要求,且工作温度在0~400℃,
密封性和保温性能好;(3)传热介质要求机械强度高,
密度小,球形度高,表面光滑;(4)预氧化炉不仅要求炉

温控制精确,最好控制在土2℃,不超过士5℃,且要

求炉温均匀,无死区和过热点;(5)输出装置能低速、均
匀地输出;(6)节约能源[6-7]。新型聚丙烯腈基碳纤维

预氧化设备结构设计如图1所示。
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1输入装置,2玻璃辊,3温度传感器,4输出装置,5铜

板,6石棉,7球状活性炭

图1 新型聚丙烯腈基碳纤维预氧化设备结构图

2 结果和分析

分析聚丙烯腈原丝利用新型预氧化炉梯度升温得

·91·     2018年第4期             研究开发




到的数据。梯度升温就是走丝速度不变在不同温度下

对纤维进行预氧化。

2.1 颜色变化

通过显微镜观察,发现在270、280、290、300℃温

度条件下,得到的预氧丝颜色依次由白色原丝变成浅

黄色、浅棕色、褐色、黑色。可以发现纤维的颜色随温

度的升高而逐渐加深,最后接近黑色,达到了一定的碳

化效果。而且纤维的结构一直比较完整,外观上没受

到破坏,也就是纤维虽然在活性炭中走丝,但其受到摩

擦力的影响较小。

2.2 细度测试

试验采用中段切断称重法得到原丝及270、280、

290、300℃时预氧化后的纤维细度相关数据[8],分别

进行了5次试验,整理后平均值如表1所示。
表1 纤维细度表

处理温度/℃ 0 270 280 290 300

纤维细度/dtex 2.35 2.54 2.92 2.94 2.99

  由表1数据可以发现纤维细度随温度升高逐渐变

大。分析原因主要有两个方面:(1)纤维的重量增加。
由于是在活性炭中进行预氧化试验,纤维所产生的焦

油等一些挥发性物质不能很好地排除而会附着于纤维

的表面,使得纤维的重量变大。(2)纤维的组合结构发

生变化。由于温度的升高,使得纤维内部的分子结构

发生变化,O,C,N,H 的一些原子的含量及组合排列

发生变化时纤维的细度发生本质变化[9]。

2.3 断裂强力及断裂伸长测试

采用YG(B)003A型单纤维强力仪测得的原丝及

270、280、290、300℃时预氧化后的纤维断裂强力和断

裂伸长相关数据,分别进行了5次试验,整理后平均值

如表2所示。
表2 断裂强力及断裂伸长平均值

处理温度/℃ 断裂强力/cN 断裂伸长/mm

0 5.592 1.624
270 4.906 2.116
280 2.892 2.066
290 2.862 2.018
300 2.320 1.658

  从表2可以看出预氧化过程中随着温度升高纤维

的断裂强力呈下降趋势,并且可以发现在270℃时断

裂强力还可以,但当温度升到280℃的时候断裂强力

有明显的变小趋势;随着温度的升高纤维的断裂伸长

呈现上升再下降趋势,整体趋势比较平缓。总体来说,
要想在该装置中进行聚丙烯腈纤维的预氧化,纤维的

断裂强力达不到生产应用的要求,可以通过改变纤维

的牵伸或进行化学处理来改善。

2.4 极限氧指数测试

结合GB/T5454-1997《纺织品 燃烧性能试验 氧

指数法》制备样品并进行测试,利用LFY-606氧指数

测定仪,得到最终变黑的预氧丝纤维的极限氧指数为

28%,属于难燃材料[10]。试验结果仅与本试验方法下

的试样的行为有关,而不能用于推断该材料其他状态

的火灾可能性或在其他条件下的表现。

3 结论

研究了梯度升温预氧化过程中纤维结构、性能的

变化规律,为优化预氧化工艺,制备高性能碳纤维提供

了实验依据。通过试验及对试验结果进行系统分析

后,得到如下结论。
(1)试验表明该新型预氧化炉传热、传质效率高,

升温快,节能效果明显,基本达到了设计的要求。
(2)研制的聚丙烯腈基碳纤维预氧化设备,进行了

多次走丝试验,并对所得预氧丝进行性能测试,分析结

果验证了新型聚丙烯腈基碳纤维预氧化设备可行,且
最终所得预氧丝的表面缺陷少,能够满足后续工艺要

求。
(3)试验中梯度升温预氧化法所用预氧化时间为

9.24min,可见该新型预氧化设备能明显地缩短预氧

化时间。
通过试验我们发现新型聚丙烯腈基碳纤维预氧化

设备也存在不足,主要为:(1)虽然有石棉保温,但在走

丝过程中纤维会带动球状活性炭运动,炉底高温的活

性炭被带到上面,上面的低温活性炭被带到炉底,导致

预氧化炉两端的温度下降,最后导致预氧化炉炉温不

均匀。(2)利用球状活性炭导电发热虽能减少能耗,但
活性炭的导电率随温度的升高而增大,很容易造成炉

温不均匀。(3)球状活性炭容易粘附在纤维上,需用专

门的清洗装置去除。
结合试验提出一些关于装置及工艺流程的修改意

见:(1)装置的保温效果较差,可以增加石棉网的厚度,
而且上面设计成覆盖式的,这样保温效果会更好一点;
(2)实验过程中纤维的牵伸控制可以更加完善;(3)活
性炭质量密度太大,走丝时所受阻力太大,可改用其他

的传热介质。
在试验过程中还发现其他几个可行的方案,比如

恒温降速,恒温恒速,升温降速,但由于时间的原因没
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能够进行系统研究,另外试验还发现对预氧化有影响

的还有空气湿度,这些在以后都将成为研究的重点。
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StudyonPre-oxidationandPropertiesofPolyacrylonitrileFiber
WANGYong

(SuqianFiberInspection,Suqian223800,China)

  Abstract:Accordingtolongpre-oxidationtimeandhighcostofpre-oxidationequipmentathomeandabroad,anewtypeofpre-
oxidationequipmentwasdesigned,anditsconstructionandpre-oxidationprinciplewasintroduced.Thepre-oxidationprocessofPAN
fiberwasdescribedsystematicallyandtherelevantprocessparameterswereobtained.Thefineness,strength,elongationandfire-re-
tardantperformanceofthefiberweretested.Thefeasibilityofnewpre-oxidationequipmentwasproven.Suggestionsontheoptimiza-
tionoftheequipmentwerepresentedthroughdataanalysis.Accordingtotheresultsoftherelevantperformancetestingandtherelat-
edliteratureanalysis,thereasonsandinfluencingfactorsoftheperformancechangeofpre-oxidizedfiberwereobtained.Thesestudies

playedapositiveroleintheresearchandapplicationofnewpre-oxidationequipment.
Keywords:polyacrylonitrilefiber;pre-oxidation;performancetesting



全国纺织印染领域团体标准诞生 柯桥染企首创绿色标准

  《绿色印染要求通则》团体标准于日前发布。这一

全国首个纺织印染领域团体标准将从3月1日起在柯

桥纺织印染企业中推广实施。
柯桥是全国纺织面料生产基地,现有纺织印染企

业100多家,年产能近100亿米。近年来柯桥区政企

合力推动纺织印染业加快转型升级,取得了积极成效。
“很多企业在倒逼机制下通过先进设备引进和管理理

念转变,提升了发展水平。”柯桥区质监局有关负责人

说,但纺织印染企业在全国尚无关于生产工艺、能源消

耗、环境治理、内部管理等方面的统一标准,这对于产

业规范化发展、向高质量迈进是一块短板。
去年初开始,围绕“绿色高端、世界领先”这一目

标,以产业提升、品牌提升、绿色发展、创新发展为导

向,结合柯桥产业实际,中国标准化研究院、柯桥区质

量技术监督检测所,以及绍兴舒美针织有限公司等5
家企业,主动发起团体标准制定。团体标准对纺织印

染企业的节能指标、环保指标、安全管理、产品质量要

求等予以明确,增设了纺织印染产业工作场所有害因

素职业接触限值、噪声职业接触限值等指标要求,污水

排放氨氮及大气颗粒物等指标更是严于国家强制性标

准。
“团体标准的出台推广,有利于企业长远发展。”牵

头起草单位之一的绍兴舒美针织有限公司相关负责人

说,作为试点单位,去年投入近5000万元对染缸、污

水、废气等设备进行技术改造,今年还将按标准继续加

大投入,实施大数据智能化管理改造。
“在去年15家试点企业的基础上,今年将在全区

纺织印染企业中开展对标达标活动,引导企业向高端

化、品质化发展,带动区域产业改造提升,助推柯桥区

在全国率先建成创新、集聚、绿色、高端的印染产业转

型升级示范区,为全省推进传统产业改造提升探索路

径、提供借鉴、树立样板。”柯桥区质监局相关负责人

说。
(来源:绍兴日报)
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