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亚麻织物用新型氟硅油的合成及表征

李海楠， 赵　 欣， 刘　 琨
（齐齐哈尔大学 轻工与纺织学院， 黑龙江 齐齐哈尔 １６１００６）

摘　 要： 以钯金属化合物为催化剂，以甲基丙烯酸十二氟庚酯和含氢硅油为原料，通过硅氢加成反应合成氟硅油。 采用正交

试验的方法，得出较佳的合成条件为：反应时间 １１ ｈ、催化剂质量分数 ２０×１０－６、反应温度 １００℃、物料比 １．１。 并对原

料和氟硅油进行了红外光谱测试，同时，通过扫描电子显微镜对氟硅油整理前后的亚麻表面形态进行表征。 结果表

明：氟烷基基团已成功地引入到含氢硅油侧链上，合成了新型氟硅油；经氟硅油整理后亚麻纤维的表面变得光滑，提
高了服用性能。
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氟硅油是侧链为氟烃基取代的线型聚硅氧烷。 在

有机硅聚合物中引入含氟基团，不仅可以增加其耐候

性、耐磨性和抗溶剂性，还能减小表面能［１］。 氟硅油

具有有机氟材料耐化学腐蚀与有机硅材料耐高温的优

点［２］。 氟烷基改性有机硅在聚合物材料研究方面受

到了科研人员的密切关注，其在纺织、飞机、化工和汽

车等领域都得到了广泛应用［３］。 为了使含氢硅油具

有多功能性，科研工作者在硅油的侧链引入氨基、氟烷

基与羟基等，从而满足人们的不同需求［４－６］。 氟硅油

对织物防水、防污、柔软及抗溶剂性等有一定的作用，
且绿色环保，因此，在纺织工业上的应用量较大［７］。
氟烷基基团通过硅氢加成反应接枝到含氢硅油侧链

上［８］，通过红外光谱表征，证明合成了目标产物。

１　 试验
１．１　 原料及仪器

原料：亚麻布；含氢硅油，活性氢质量分数 ０．１８％，
分析纯，克拉玛尔有限公司产；甲基丙烯酸十二庚氟

酯，分析纯，哈尔滨雪佳有限公司产；钯金属化合物

收稿日期： ２０１８－０７－１３
作者简介： 李海楠 （１９９２—），男，在读硕士研究生，主要从事纺织助剂

制备与应用研究。
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（ＰＨＢ），分析纯，国药集团化学试剂有限公司产；柠檬

酸、二甲苯、丙酮，分析纯，天津市凯通化学试剂公司产。
仪器：ＨＨ－Ｓ 型恒温电子水浴锅；ＤＦ－Ⅱ型集热式

磁力加热搅拌器；ＢＳ２２３ 型电子天平，氮气减压器，浙
江临海市压力表厂产；ＲＥ－５２ＡＡ 型旋转蒸发仪，上海

嘉鹏科技有限公司产；智能温度控制仪，齐齐哈尔大学

轻工与纺织学院产；真空干燥箱，上海一恒科技有限公

司产；Ｓｐｅｃｔｒｕｍ １００ 型傅里叶红外变换光谱仪，美国

ＰＥ 公司产；ＴＧＬ－１６ 型高速离心机；１０１－３ 型热风干燥

箱，上海飞龙仪表电器有限公司产；Ｓ－３４００ 型扫描电

子显微镜，日本日立有限公司产；ＳＨＥ－Ｄ 型循环水式

真空泵，巩义市英峪予华仪器厂产。
１．２　 有机氟的制备

１．２．１　 反应原理

反应物中的含氢硅油，又称为甲基含氢硅油，其分

子链中含有硅氢键聚二甲基硅氧烷，试验中使用的加

成原料聚二甲基硅氧烷的结构见图 １。

图 １　 含氢硅油结构示意图
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在含氢硅油中的硅氢键具有反应活性，当催化剂

作用时，含氢硅油与甲基丙烯酸十二氟庚酯完成加成

反应，反应式见图 ２。

图 ２　 含氢硅油与甲基丙烯酸十二氟庚酯加成反应式

含氢硅油的主要质量参数为：含氢量≥０．１８％，折
光率 （ ｎ２５） １． ４１０％ ～ １． ４２０％，密度 （ ２５℃） ０． ９９０ ～
１．０１０ ｇ ／ ｃｍ３，粘度（２５℃）１５．００ ～ ４５．００ ｍｍ２ ／ ｓ，挥发分

≤１．５％。
１．２．２　 反应方法

在装有温度计、回流冷凝管和滴液漏斗的 ２５０ ｍＬ
４ 口烧瓶中，依次加入阻聚剂、含氢硅油、二甲苯、钯碳

加氢催化剂 ＰＨＢ。 其中二甲苯的质量为含氢硅油和

甲基丙烯酸十二庚酯质量总和的 ２ 倍，ｎ（含氢硅油）
∶ ｎ（单体）＝ １ ∶ １．１，阻聚剂 ０．５％（对单体的质量），通
入氮气隔绝空气，加入一定量催化剂，开通冷凝水及磁

力搅拌。 当温度到达预定值时，甲基丙烯酸十二氟庚

酯须在 ２～ ２．５ ｈ 内滴加完。 之后继续升温到设定温

度，温度不变，直至反应完成。
１．３　 性能测试

１．３．１　 红外光谱表征

利用 ＦＴＩＲ－ＡＴＲ 法，使用 Ｓｐｅｃｔｒｕｍ １００ 型红外变

换光谱仪，对样本进行表征。
１．３．２　 ＳＥＭ 表征

对整理前后的亚麻织物样品使用 Ｓ－３４００ 型扫描

电子显微镜进行表征。

２　 结果与讨论

２．１　 红外光谱表征

随着反应的进行，在一定时间内对反应物中的 Ｓｉ
－Ｈ 进行监测，当吸收峰 ２ １６５ ｃｍ－１消失时，确定反应

结束。
原料甲基丙烯酸十二氟庚酯和含氢硅油及合成产

物的红外光谱图见图 ３。 由图 ３（ｂ）可知，２ １６５ｃｍ－１处

的是 Ｓｉ－Ｈ 特征吸收峰，在图 ３（ｃ）的红外光谱中，此特

征峰消失；比较图 ３（ａ）、（ｃ）的红外光谱图，原料甲基

丙烯酸十二氟庚酯中 １ ７４５ ｃｍ－１处为 Ｃ＝Ｏ 的吸收峰，

１ ２５９ ｃｍ－１处为 Ｃ－Ｆ 键的伸缩振动吸收峰［９－１１］，随着

反应的进行都未消失，说明未参与反应，且 １ ６４０ ｃｍ－１

处的碳碳双键特征吸收峰在反应结束后基本消失，这
进一步说明了甲基丙烯酸十二氟庚酯的碳碳双键和含

氢硅油发生了加成反应，而并非在碳氧双键上发生的

反应。 综合上述结果可知，反应达到了预期目的［１２］，
合成了氟烷基改性含氢硅油。
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图 ３　 红外光谱图

２．２　 扫描电子显微镜（ＳＥＭ）表征

经氟硅油整理前后的亚麻织物 ＳＥＭ 表征见图 ４。
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图 ４　 氟硅油整理前后的亚麻织物 ＳＥＭ 图

由图 ４（ ａ）可知，未整理的亚麻纤维表面凹凸不

平，而且手感较差；在图 ４（ｂ）中，经过氟硅油整理后的

织物表面平整，手感比较舒服，有一定的亲肤性。 氟硅

油通过形成一层薄膜覆盖在整理后的亚麻纤维上，使
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亚麻纤维表面变得平整，毛羽和纤维头端明显减少，这
也是氟硅油具有一定防水作用的原因，其可使水珠不

能接触亚麻织物而从纤维表面滑落。
２．３　 正交试验

试验的主要影响因素有反应温度 Ａ、反应时间 Ｂ、
催化剂用量 Ｃ 和物料比 Ｄ。 根据上述 ４ 个因素分别选

取 ３ 个水平，建立 Ｌ９（３４）的正交试验，见表 １、２。
表 １　 水平因素表

水平 反应温度 Ａ ／ ℃ 反应时间 Ｂ ／ ｈ 催化剂质量分数
（×１０－６）Ｃ 物料比 Ｄ

１ １００ ９ ２０ １．０

２ １１０ １０ ２８ １．１

３ １２０ １１ ３６ １．２

表 ２　 正交试验结果

试验号反应温度 Ａ反应时间 Ｂ 催化剂质量分数 Ｃ 物料比 Ｄ 转化率 ／ ％

１ １ １ １ １ ９５．４

２ １ ２ ２ ２ ８３．４

３ １ ３ ３ ３ ８６．２

４ ２ ２ １ ３ ８２．２

５ ２ ３ ２ １ ９６．９

６ ２ １ ３ ２ ８５．１

７ ３ ３ １ ２ ９４．３

８ ３ １ ２ ３ ８８．０

９ ３ ２ ３ １ ６７．３
Ｋ１ ２６５ ２６８．５ ２７１．９ ２５９．６ —
Ｋ２ ２６４．２ ２３２．９ ２６８．３ ２６２．８ —
Ｋ３ ２４９．６ ２７７．４ ２３８．６ ２５６．４ —
ｋ１ ８８．３３ ８９．５０ ９０．６３ ８６．５３ —
ｋ２ ８８．０７ ７７．６３ ８９．４３ ８７．６０ —
ｋ３ ８３．２０ ９２．４７ ７９．５３ ８５．４７ —

Ｒ ５．１３ １４．８４ １１．１０ ２．１３ —

由表 ２ 可知，通过对产物转化率的测量，采用极差

分析法可以比较直观地反映出影响因素的主次顺序，
极差越大对产物转化率的影响越大。 综上分析得出，
各因素对产物转化率的影响从大到小依次是：反应时

间、催化剂的用量、反应温度和物料比。 在正交试验选

定的参数条件下，各因素的不同水平对于反应时间的

排序是 Ｂ３＞Ｂ１＞Ｂ２，对催化剂用量的排序是 Ｃ１＞Ｃ２＞Ｃ３，

对反应温度的排序是 Ａ１ ＞Ａ２ ＞Ａ３，对物料比的排序是

Ｄ２＞Ｄ１＞Ｄ３。 综上可知，较佳反应时间为 １１ ｈ、催化剂

质量分数为 ２０×１０－６、反应温度 １００℃、物料比 １．１。

３　 结　 语
甲基丙烯酸十二氟庚酯和含氢硅油以钯碳加氢作

为催化剂，使甲基丙烯酸十二氟庚酯和含氢硅油的硅

氢键完成加成反应，制得了氟硅油。 较佳的合成工艺

为：反应时间 １１ ｈ、催化剂质量分数 ２０×１０－６、反应温

度 １００℃、物料比 １．１。 采用红外光谱表征，证明了硅

氢加成反应完成，氟烷基基团成功接入到含氢硅油侧

链上；通过对氟硅油整理前后的亚麻织物电子扫描电

镜图谱分析得出，经氟硅油整理后的亚麻纤维表面更

加光滑，亚麻纤维的毛羽和头端明显减少，亚麻织物的

服用性能得到了一定程度的提高。
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