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摘要:以异山梨醇(ＩＳ)和碳酸二苯酯(ＤＰＣ)为主要原料ꎬ利用熔融酯交换法合成了异山梨醇型聚碳酸酯(ＰＩＣ)ꎮ 考察了原

料摩尔比、缩聚温度、预聚温度、预聚压力、催化剂种类及用量对 ＰＩＣ 特性黏度的影响ꎬ并对其外观、结构、热性能和分子质量进

行了测试ꎮ 较优的合成工艺条件为:乙酰丙酮锂为催化剂ꎬ用量为 １３􀆰 ５×１０－４ ｍｏｌ / (ｍｏｌ ＩＳ)ꎬＤＰＣ 和 ＩＳ 的摩尔比为 １ ∶１ꎬ缩聚温

度为 ２１０℃ꎬ预聚温度为 １１０℃ꎬ预聚压力为 ０􀆰 ０４ ＭＰａꎮ 在该条件下所得 ＰＩＣ 的特性黏度为 ４６􀆰 ７２ ｍＬ / ｇꎬ数均分子质量为 １􀆰 ９８×
１０４ꎬ色差为 ３􀆰 ８９ꎬ玻璃化转变温度(Ｔｇ)为 １４４℃ꎮ

关键词:异山梨醇型聚碳酸酯ꎻ熔融酯交换ꎻ乙酰丙酮锂ꎻ合成

中图分类号:ＴＱ３２３.４１　 文献标志码:Ａ　 文章编号:０２５３－４３２０(２０１７)０８－０１５８－０４
ＤＯＩ:１０.１６６０６ / ｊ.ｃｎｋｉ.ｉｓｓｎ ０２５３－４３２０.２０１７.０８.０３６　

Ｓｙｎｔｈｅｓｉｓ ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙ ｏｆ ｐｏｌｙｉｓｏｓｏｒｂｉｄｅ ｃａｒｂｏｎａｔｅ
ＳＨＥＮ Ｔａｏꎬ ＺＨＯＵ Ｔｏｎｇ￣ｘｉｎꎬ ＷＡＮＧ Ｔａｏꎬ ＷＥＩ Ｙｏｎｇ￣ｍｅｉꎬ ＴＩＡＮ Ｈｅｎｇ￣ｓｈｕｉ∗

(Ｓｃｈｏｏｌ ｏｆ Ｃｈｅｍｉｃａｌ Ｅｎｇｉｎｅｅｒｉｎｇꎬ Ｅａｓｔ Ｃｈｉｎａ Ｕｎｉｖｅｒｓｉｔｙ ｏｆ Ｓｃｉｅｎｃｅ ａｎｄ Ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙꎬ Ｓｈａｎｇｈａｉ ２００２３７ꎬ Ｃｈｉｎａ)

Ａｂｓｔｒａｃｔ: Ｐｏｌｙｉｓｏｓｏｒｂｉｄｅ ｃａｒｂｏｎａｔｅ ( ＰＩＣ) ｉｓ ｓｙｎｔｈｅｓｉｚｅｄ ｂｙ ｍｅｌｔ ｔｒａｎｓｅｓｔｅｒｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｕｓｉｎｇ ｉｓｏｓｏｒｂｉｄｅ ( ＩＳ) ａｎｄ
ｄｉｐｈｅｎｙｌ ｃａｒｂｏｎａｔｅ (ＤＰＣ) ａｓ ｒａｗ ｍａｔｅｒｉａｌｓ.Ｔｈｅ ｅｆｆｅｃｔｓ ｏｆ ｍｏｌａｒ ｒａｔｉｏ ｏｆ ｒａｗ ｍａｔｅｒｉａｌｓꎬｐｏｌｙｃｏｎｄｅｎｓａｔｉｏｎ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅꎬ
ｐｒｅｐｏｌｙｍｅｒｉｚａｔｉｏｎ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅꎬｐｒｅｐｏｌｙｍｅｒｉｚａｔｉｏｎ ｐｒｅｓｓｕｒｅ ａｎｄ ｔｙｐｅｓ ａｎｄ ｄｏｓａｇｅ ｏｆ ｃａｔａｌｙｓｔ ｏｎ ｔｈｅ ｉｎｔｒｉｎｓｉｃ ｖｉｓｃｏｓｉｔｙ ｏｆ
ＰＩＣ ａｒｅ ｉｎｖｅｓｔｉｇａｔｅｄ. Ｔｈｅ ａｐｐｅａｒａｎｃｅꎬｓｔｒｕｃｔｕｒｅꎬｔｈｅｒｍａｌ ｐｒｏｐｅｒｔｉｅｓ ａｎｄ ｍｏｌｅｃｕｌａｒ ｗｅｉｇｈｔ ｏｆ ＰＩＣ ａｒｅ ａｌｓｏ ｄｅｔｅｃｔｅｄ. Ｔｈｅ
ｏｐｔｉｍｕｍ ｓｙｎｔｈｅｓｉｓ ｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ ｆｏｒ ＰＩＣ ａｒｅ ｏｂｔａｉｎｅｄ ａｓ ｆｏｌｌｏｗｓ:ｌｉｔｈｉｕｍ ａｃｅｔｙｌａｃｅｔｏｎａｔｅ ｉｓ ｕｓｅｄ ａｓ ｃａｔａｌｙｓｔ ａｎｄ ｉｔｓ ｄｏｓａｇｅ ｉｓ
１３􀆰 ５×１０－４ ｍｏｌ􀅰(ｍｏｌ ＩＳ) －１ꎬｍｏｌａｒ ｒａｔｉｏ ｂｅｔｗｅｅｎ ＤＰＣ ａｎｄ ＩＳ ｉｓ １ ∶ １ꎬ ｐｏｌｙｃｏｎｄｅｎｓａｔｉｏｎ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ ｉｓ ａｔ ２１０℃ꎬ
ｐｒｅｐｏｌｙｍｅｒｉｚａｔｉｏｎ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ ｉｓ ａｔ １１０℃ ａｎｄ ｐｒｅｐｏｌｙｍｅｒｉｚａｔｉｏｎ ｐｒｅｓｓｕｒｅ ｉｓ ０􀆰 ０４ ＭＰａ. Ｔｈｅ ｉｎｔｒｉｎｓｉｃ ｖｉｓｃｏｓｉｔｙꎬ ｔｈｅ
ｎｕｍｂｅｒ ａｖｅｒａｇｅ ｍｏｌｅｃｕｌａｒ ｗｅｉｇｈｔꎬｔｈｅ ｃｏｌｏｒ ｄｉｆｆｅｒｅｎｃｅ ａｎｄ Ｔｇ ｏｆ ＰＩＣ ｓｙｎｔｈｅｓｉｚｅｄ ｕｎｄｅｒ ｔｈｅ ｏｐｔｉｍｕｍ ｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ ａｒｅ ４６􀆰 ７２
ｍＬ􀅰ｇ－１ꎬ１􀆰 ９８×１０４ꎬ３􀆰 ８９ ａｎｄ １４４ ℃ ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ.

Ｋｅｙ ｗｏｒｄｓ: ｐｏｌｙｉｓｏｓｏｒｂｉｄｅ ｃａｒｂｏｎａｔｅꎻ ｍｅｌｔ ｔｒａｎｓｅｓｔｅｒｉｆｉｃａｔｉｏｎꎻ ｌｉｔｈｉｕｍ ａｃｅｔｙｌａｃｅｔｏｎａｔｅꎻ ｓｙｎｔｈｅｓｉｓ

　 收稿日期:２０１７－０２－２０
　 作者简介:沈陶(１９９２－)ꎬ男ꎬ硕士研究生ꎬ主要从事高分子材料研究ꎬｔａｏｔａｏ５３３＠ １２６.ｃｏｍꎻ田恒水(１９５８－)ꎬ男ꎬ硕士ꎬ教授ꎬ主要从事精细化工和

高分子合成研究ꎬ通讯联系人ꎬｈｓｔｉａｎ＠ ｅｃｕｓｔ.ｅｄｕ.ｃｎꎮ

　 　 聚碳酸酯(ＰＣ)是目前工业上应用广泛的一种

工程塑料ꎬ具有无色透明、良好的抗冲击和机械性能

等ꎬ在建筑板材、电子电器、光学等领域应用广

泛[１]ꎮ 目前ꎬ ＰＣ 的合成方法有光气法和非光气

法[２]ꎮ 光气法因使用剧毒光气和有毒溶剂ꎬ生产过

程中产生的氯化氢还会对设备造成一定的腐蚀ꎬ正
被逐步淘汰ꎮ 近年来ꎬ熔融酯交换缩聚法作为一种

非光气的方法引起了人们的关注ꎮ 该法避免了有毒

单体和溶剂的使用ꎬ无需回收催化剂ꎬ是替代光气法

的较佳选择ꎬ已成为人们的研究热点ꎮ 赵贺猛等[３]

以碳酸二苯酯(ＤＰＣ)和双酚 Ａ(ＢＰＡ)为原料ꎬ在四

乙基氢氧化铵的催化下ꎬ合成了 Ｍｎ 为 １􀆰 ３３×１０４ꎬ分
子质量分布指数为 １􀆰 ６８ 的双酚 Ａ 型聚碳酸酯

(ＢＡＰＣ)ꎬ其溶液色差为 ０􀆰 ８９ꎬ产品外观基本无色ꎮ
常雪松等[４] 在此基础上以熔融缩聚法先合成了

ＢＡＰＣ 的预聚体ꎬ再通过固相缩聚法( ＳＳＰ)合成了

高分子质量的 ＢＡＰＣꎮ
ＢＰＡ 是一种源于石油的聚合单体ꎬ也是一种内

分泌干扰物[５]ꎬ会导致内分泌失调ꎬ在高温下会有

一定的分解ꎬ限制了其在食品和医药领域的应用ꎮ
而异山梨醇( ＩＳ)是一种化学和热性质较稳定的环

状二元醇ꎬ作为一种生物质单体ꎬ完全无毒且无副作

用[６]ꎮ 通过引入 ＩＳꎬ聚合物的玻璃化转变温度(Ｔｇ)
也会有所改善ꎬ同时具有较优的光学性质ꎬ因此ꎬＩＳ
作为单体被广泛应用于各类聚合物的合成ꎬ如聚碳

酸酯、聚氨酯等[７－８]ꎮ Ｙｏｎｇ 等[９] 以碳酸铯为催化

剂ꎬＤＰＣ 和 ＩＳ 为原料ꎬ合成了 Ｍｎ 为 １􀆰 ８３×１０４ 的异

山梨醇型聚碳酸酯(ＰＩＣ)ꎮ Ｃｈａｔｔｉ Ｓ 等[１０]以 ＩＳ 和双

光气为原料ꎬ吡啶为溶剂ꎬ三乙胺为催化剂ꎬ通过缩

聚反应合成了 ＰＩＣꎮ 王田田等[１１]以 ＤＰＣ 和 ＩＳ 为原

􀅰８５１􀅰
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料ꎬ四乙基氢氧化铵为催化剂ꎬ合成了透明性较好ꎬ
特性黏度为 ３４􀆰 ６１ ｍＬ / ｇꎬＭｎ 达到 １􀆰 ２２×１０４ 的 ＰＩＣꎮ

笔者以 ＩＳ 和 ＤＰＣ 为主要原料ꎬ采用熔融酯交

换缩聚工艺合成 ＰＩＣꎬ并通过工艺条件的优化ꎬ合成

出能够替代 ＢＡＰＣ 的 ＰＩＣ 产品ꎮ

１　 实验部分

１􀆰 １　 主要试剂及仪器

碳酸二苯酯ꎬ工业级ꎬ上海元吉化工有限公司生

产ꎬ乙醇水析结晶后使用ꎻ异山梨醇ꎬ工业级ꎬ湖北远

成赛创科技有限公司生产ꎬ乙酸乙酯三次重结晶后

使用ꎻ乙酸乙酯ꎬ分析纯ꎬ上海天莲化工科技有限公

司生产ꎻ高纯氮气ꎬ纯度>９９􀆰 ９９％ꎻ乙酰丙酮锂、四甲

基氢氧化铵(２５％水溶液)ꎬ分析纯ꎬ阿法埃莎(中
国)化学有限公司生产ꎻ氢氧化钠、四硼酸钠、碳酸

钠、一水合氢氧化锂、二氯甲烷、三氯甲烷、无水乙

醇ꎬ分析纯ꎬ国药集团化学试剂有限公司生产ꎮ
乌氏黏度计ꎬ毛细管内径为 ０􀆰 ３ ~ ０􀆰 ４ ｍｍꎬ上海

市玻璃器皿二厂生产ꎻ紫外分光光度计ꎬ７２１ 型ꎬ上
海仪电分析仪器有限公司生产ꎻ傅里叶变换红外光

谱(ＦＴＩＲ)仪ꎬＮｉｃｏｌｅｔ ６７００ 型ꎬ美国 Ｎｉｃｏｌｅｔ 仪器公司

生产ꎻ差示扫描量热(ＤＳＣ)仪ꎬＱ２００ ＤＳＣꎬ美国 ＴＡ
公司生产ꎻ热重(ＴＧ)分析仪ꎬＤＳＣ－ＴＧＡ Ｑ６００ 型ꎬ美
国 Ｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓ 公司生产ꎻ凝胶渗透色谱(ＧＰＣ)仪ꎬ
Ｗａｔｅｒｓ１５２５ 型ꎬ美国 Ｗａｔｅｒｓ 公司生产ꎮ
１􀆰 ２　 ＰＩＣ 的合成

将精制后的 ＤＰＣ 和 ＩＳ 按一定比例加入聚合反

应釜 中ꎬ 检 查 装 置 气 密 性ꎬ 升 温 至 预 聚 温 度

(１１０℃)ꎬ开启搅拌ꎬ待原料全部溶解ꎬ加入一定量

的催化剂ꎬ用真空泵减压至预聚压力(０􀆰 ０７ ＭＰａ)ꎬ
保持 ４５ ｍｉｎꎻ随后逐渐升温至缩聚温度(１９０℃)ꎬ将
体系内的压力降低至 ０􀆰 ２ ｋＰａꎬ反应 ２０ ｍｉｎꎬ充入

Ｎ２ꎬ待体系内恢复常压后ꎬ趁热开釜取料ꎬ压片成

型ꎮ 酯交换缩聚法合成 ＰＩＣ 的反应式为:

１􀆰 ３　 ＰＩＣ 的表征及性能测试

特性黏度测定:配制一定浓度 ＰＩＣ 的二氯甲烷

溶液ꎬ在 ２５℃ 的恒温水浴下ꎬ采用毛细管内径为

０􀆰 ３~０􀆰 ４ ｍｍ 的乌氏黏度计测定特性黏度[η]ꎮ

色差测定:通过紫外分光光度计进行测定ꎮ 配

置一定浓度 ＰＩＣ 的三氯甲烷溶液ꎬ测定溶液在三基

色光(４４５、５５５、６００ ｎｍ)下与参照物三氯甲烷纯溶

剂的透光率ꎬ通过其透明度(Ｔ)计算色差(ΔＣ)来评

价样品外观ꎮ
ＦＴＩＲ 测试条件:产品经 ＫＢｒ 压片制样ꎬ扫描波

长范围为 ４００~４ ０００ ｃｍ－１ꎮ
ＴＧＡ 测试条件:在 Ｎ２ 氛围中ꎬ气体的体积流量

为 ５０ ｍＬ / ｍｉｎꎬ以 １０℃ / ｍｉｎ 从室温升至 ７００℃ꎮ
ＤＳＣ 测试条件:准确称取 ５ ｍｇ 样品于铝制坩埚

中ꎬ在 Ｎ２ 氛围下以 １０℃ / ｍｉｎ 升温ꎬ从室温扫描至

２１０℃ꎬ恒温 ５ ｍｉｎꎻ再以 ２０℃ / ｍｉｎ 降温至 ０℃ꎻ最后

以 １０℃ / ｍｉｎ 升温至 ２１０℃ꎬ进行二次升温ꎮ
ＧＰＣ 测试条件:以三氯甲烷为流动相ꎬ测试温

度为 ３５℃ꎬ流速为 １ ｍＬ / ｍｉｎꎮ

２　 结果与讨论

２􀆰 １　 催化剂种类对 ＰＩＣ 特性黏度和色差的影响

碱金属和碱土金属化合物是较好的酯交换催化

剂ꎬ具有较高的催化活性ꎮ 当原料 ｎ(ＤＰＣ) ∶ｎ(ＩＳ)＝
１􀆰 ０４ ∶１ꎬ催化剂的用量为 ４􀆰 ５×１０－４ ｍｏｌ / (ｍｏｌ ＩＳ)ꎬ预
聚温度为 １１０℃ꎬ缩聚温度为 １９０℃ꎬ预聚压力为

０􀆰 ０７ ＭＰａꎬ缩聚压力为 ０􀆰 ２ ｋＰａꎬ缩聚时间为 ２０ ｍｉｎ
时ꎬ以不同催化剂制备的 ＰＩＣ 的特性黏度和色差如

表 １ 所示ꎮ
表 １　 不同催化剂合成 ＰＩＣ 的特性黏度和色差

催化剂 特性黏度(η) / (ｍＬ􀅰ｇ－１) 色差(ΔＣ)

四甲基氢氧化铵 ２０􀆰 ８３ ７􀆰 ５２

氢氧化钠 １８􀆰 ０５ ５􀆰 ７８

四硼酸钠 ２１􀆰 ８３ ７􀆰 ８７

碳酸钠 ３３􀆰 １６ １１􀆰 ４２

一水合氢氧化锂 ２３􀆰 ７３ ８􀆰 ０９

乙酰丙酮锂 ２５􀆰 ０５ ７􀆰 １５

从表 １ 可以看出ꎬ以碳酸钠为催化剂所得 ＰＩＣ
的特性黏度和色差都最大ꎻ氢氧化钠为催化剂所得

ＰＩＣ 的色差和特性黏度最小ꎻ在其他所选催化剂中ꎬ
ＬｉＡｃａｃ 为催化剂所得 ＰＩＣ 的特性黏度较高ꎬ说明其

催化效果较好ꎮ 因此ꎬ选择 ＬｉＡｃａｃ 作为合成 ＰＩＣ 的

酯交换催化剂ꎮ
２􀆰 ２　 催化剂摩尔比对 ＰＩＣ 特性黏度的影响

催化剂用量对 ＰＩＣ 特性黏度的影响如图 １ 所

示ꎮ 从图 １ 中可以看出ꎬ催化剂用量在 ２􀆰 ２５×１０－４ ~

􀅰９５１􀅰
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１８􀆰 ０×１０－４ ｍｏｌ / (ｍｏｌ ＩＳ)范围内时ꎬ随着催化剂用量

的增加ꎬ产品 ＰＩＣ 的特性黏度也增加ꎮ 当催化剂用

量为 １３􀆰 ５×１０－４ ｍｏｌ / (ｍｏｌ ＩＳ)时ꎬＰＩＣ 的特性黏度最

大ꎬ达到 ２６􀆰 ７ ｍＬ / ｇꎮ 这是因为当催化剂用量增加

时ꎬ相应被活化的异山梨醇的量也会增加ꎬ加快了反

应速率ꎬ提高了反应进程ꎮ 当催化剂用量增加到

１８􀆰 ０×１０－４ ｍｏｌ / (ｍｏｌ ＩＳ)时ꎬ产品 ＰＩＣ 的特性黏度反

而下降ꎬ说明过量的催化剂引发了副反应ꎬ导致 ＰＩＣ
的特性黏度有所降低ꎮ 所以ꎬ催化剂的用量选为

１３􀆰 ５×１０－４ ｍｏｌ / (ｍｏｌ ＩＳ)ꎮ

图 １　 催化剂用量对 ＰＩＣ 特性黏度的影响

２􀆰 ３　 缩聚温度对 ＰＩＣ 特性黏度的影响

缩聚温度对 ＰＩＣ 特性黏度的影响如图 ２ 所示ꎮ
从图 ２ 中可以看出ꎬ当缩聚温度从 １９０℃ 升高至

２４０℃时ꎬＰＩＣ 的特性黏度随着缩聚温度的升高而升

高ꎮ 当温度在 １９０ ~ ２１０℃范围内时ꎬＰＩＣ 的特性黏

度增加较为平缓ꎬ当温度达到 ２１０℃以上时ꎬＰＩＣ 的

特性黏度增加较快ꎻ但当缩聚温度达到 ２３０℃时ꎬ产
物色差为 １３􀆰 ４５ꎬ外观呈现深褐色ꎻ当缩聚温度为

２４０℃时ꎬ产品发黑ꎮ 这是因为过高的缩聚温度会引

发产物的支化和交联反应ꎮ 因此ꎬ确定 ２１０℃ 为较

佳的缩聚温度ꎮ

图 ２　 缩聚温度对 ＰＩＣ 特性黏度的影响

２􀆰 ４　 原料摩尔比对 ＰＩＣ 特性黏度的影响

ＤＰＣ 和 ＩＳ 合成 ＰＩＣ 属于本体的聚合反应ꎬ选择

合适的原料摩尔比可以得到分子质量较高的产物ꎮ
原料摩尔比对特性黏度的影响如图 ３ 所示ꎮ 从图 ３
中可以看出ꎬ当 ｎ(ＤＰＣ) ∶ｎ(ＩＳ)在 ０􀆰 ９８ ∶１到 １􀆰 ０６ ∶１
之间变化时ꎬ产品的特性黏度变化也较大ꎬ呈现出先

增大后减小的趋势ꎮ 当 ｎ(ＤＰＣ) ∶ｎ(ＩＳ)为 １ ∶１时ꎬ产

品具有最高的特性黏度为 ３２􀆰 ３０ ｍＬ / ｇꎮ 当任意一

原料过量时ꎬ产物的特性黏度值都会有所下降ꎬ外观

也泛黄ꎮ 因此ꎬ原料摩尔比选择 ｎ(ＤＰＣ) ∶ ｎ( ＩＳ) ＝
１ ∶１ꎮ

图 ３　 原料摩尔比对 ＰＩＣ 特性黏度的影响

２􀆰 ５　 预聚温度对 ＰＩＣ 特性黏度的影响

预聚温度对 ＰＩＣ 特性黏度的影响如图 ４ 所示ꎮ
从图 ４ 中可以看出ꎬ预聚温度在 ９０ ~ １１０℃ 内变化

时ꎬ产物的特性黏度随着预聚温度的升高而逐渐增

大ꎬ当预聚温度为 １１０℃ꎬ产物的特性黏度达到最高

值ꎮ 原因是升高预聚温度有助于提高反应速率ꎬ并
且可以移走副产物苯酚ꎬ促进反应向正向进行ꎮ 之

后随着预聚温度继续升高ꎬ特性黏度略有下降ꎮ 因

此ꎬ较佳的预聚温度为 １１０℃ꎮ

图 ４　 预聚温度对 ＰＩＣ 特性黏度的影响

２􀆰 ６　 预聚压力对 ＰＩＣ 特性黏度的影响

预聚压力对 ＰＩＣ 特性黏度的影响如图 ５ 所示ꎮ
从图 ５ 中可以看出ꎬ适当的降低预聚压力ꎬ可以促进

反应向正向进行ꎬ产物的特性黏度逐渐升高ꎬ当预聚

压力为 ０􀆰 ０４ ＭＰａ 时ꎬ产物的特性黏度最大ꎻ当预聚

压力进一步下降时ꎬ产物特性黏度会下降ꎬ原因是过

低的压力会将少量的原料带出ꎬ造成一定的损失ꎬ改
变原料的配比ꎮ 所以ꎬ选择预聚压力为 ０􀆰 ０４ ＭＰａꎮ

图 ５　 预聚压力对 ＰＩＣ 特性黏度的影响

􀅰０６１􀅰
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３　 产物表征

３􀆰 １　 红外谱图分析

ＰＩＣ 的红外光谱图如图 ６ 所示ꎮ 其中:３ ４９２ ｃｍ－１

处为—ＯＨ 的特征吸收峰ꎬ２ ８７９ ｃｍ－１处为—ＣＨ 的

特征吸收峰ꎬ２ ９７９ ｃｍ－１ 处对应—ＣＨ２ 的特征吸收

峰ꎮ １ ７４９ ｃｍ－１为碳酸酯基团中 Ｃ􀪅􀪅Ｏ 的特征吸收

峰ꎬ说明样品含有碳酸酯基ꎬ１ ２６１ ｃｍ－１为 Ｏ—Ｃ—Ｏ
的不对称伸缩振动吸收峰ꎬ与文献[９]一致ꎬ因此ꎬ
所得产品为 ＰＩＣꎮ

图 ６　 ＰＩＣ 产品的红外谱图

３􀆰 ２　 热重分析

ＰＩＣ 产品的 ＴＧＡ 曲线如图 ７ 所示ꎮ 从图 ７ 中可

以看出ꎬ合成的 ＰＩＣ 样品在 Ｎ２ 氛围下为一步式降

解ꎬ失重率可达 １００％ꎮ 样品在 ３００℃以前无较大的

热失重现象ꎬ这是因为 ＰＩＣ 分子中相邻呋喃环的存

在使得大分子结构中链结构的刚性更大ꎮ 由 ＤＳＣ
测得 ＰＩＣ 样品的玻璃化转变温度在 １４４℃左右ꎬ与
双酚 Ａ 型聚碳酸酯相当ꎮ

图 ７　 ＰＩＣ 样品的 ＴＧＡ 图

３􀆰 ３　 ＰＩＣ 产品与 ＢＡＰＣ 的对比

自制 ＰＩＣ 样品和重庆长风生产的 ＢＡＰＣ 样品在

分子质量和色差上的比较如表 ２ 所示ꎮ
表 ２　 ＰＩＣ 样品的分子量和色差

样品 Ｍｕ / ×１０４ Ｍｗ / ×１０４ Ｍｗ /Ｍｕ 色差(ΔＣ)

ＰＩＣ １􀆰 ９８ ４􀆰 １８ ２􀆰 １１ ３􀆰 ８９

ＢＡＰＣ １􀆰 ０１ ４􀆰 ７１ ４􀆰 ６６ ２􀆰 ６３

由表 ２ 可以看出ꎬ重庆长风的 ＢＡＰＣ 重均分子

质量较大ꎬ达到 ４􀆰 ７１×１０４ꎬ但是分子质量分布指数

与自合成 ＰＩＣ 相比也较大ꎮ 从色差上来看ꎬ自合成

ＰＩＣ 样品的色差略高于 ＢＡＰＣꎬ但其原料绿色无毒ꎮ
因此ꎬ可以考虑以 ＰＩＣ 来替代 ＢＡＰＣꎮ

４　 结论

(１) 乙酰丙酮锂催化 ＤＰＣ 和 ＩＳ 酯交换合成

ＰＩＣ 的较佳工艺为:催化剂用量 １３􀆰 ５×１０－４ ｍｏｌ / (ｍｏｌ
ＩＳ)ꎬ原料摩尔比为 １ ∶１ꎬ预聚温度为 １１０℃ꎬ预聚压

力为 ０􀆰 ０４ ＭＰａꎬ缩聚温度为 ２１０℃ꎮ
(２)制得 ＰＩＣ 样品的特性黏度为 ４６􀆰 ７２ ｍＬ / ｇꎬ

数均分子质量为 １􀆰 ９８×１０４ꎬ重均分子质量为 ４􀆰 １８×
１０４ꎬ分子质量分布指数为 ２􀆰 １１ꎬ色差为 ３􀆰 ８９ꎬＴｇ 为

１４４℃ꎬ外观较佳ꎬ热性能较好ꎮ
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