
研 究 ·开发 璃机砖竹抖，2012，26(3)：153—156 
SILICONE MATERIAL 

丙烯酸十八酯改性硅油的合成研究 

孙德业 

(青岛科技大学，山东青岛266000) 

摘要：以含氢硅油和丙烯酸十八酯为原料、氯铂酸为催化剂，通过硅氢加成反应合成了丙烯酸十八酯 

改性硅油。研 究了催化剂用量、反应温度、反应时间和物料比等因素对反应的影响。通过正交实验和对相 

关因素的研究确定出反应的最佳条件 ：温度 75oC，n(C—c)：n(Si—H)=1．1：1，铂用量为反应物质量的 

0．0o8％ ，反应时间4 h，溶剂用量是反应物质量的30％；由红外表征证实，产物接枝上 了丙烯酸十八酯。 
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长链烷基改性硅油赋予硅油两类新的特性： 

一 是增强硅油的亲油性，二是增强硅油的润滑 

性。长链烷基改性硅油优良的润滑性、憎水性、 

防污性、耐磨耗性以及对有机材料的亲和性，使 

其广泛应用于润滑剂、化妆品、消泡抑泡剂、脱 

膜剂、软化剂、表面活性剂、涂料添加剂、表面 

养护制剂及树脂改性等领域。随着烷基碳数的增 

加，长链烷基硅油的熔点逐渐增高 (熔点范围 

25—9O℃)̈ 。C 一C∞的长链烷基能显著改善聚 

硅氧烷的物理和化学性质 2j。基于聚硅氧烷链 

中的 sj—H键与不饱和烯烃的硅氢加成反应可以 

将长链烷基引入到聚硅氧烷侧链 。 

本实验率先采用丙烯酸十八酯与含氢硅油进 

行硅氢加成反应，合成了长链烷基改性硅油，并 

探讨了合成反应的最佳条件。 

1 实验 

1．1 主要原料及仪器 

含氢硅油：活性氢质量分数 1．6％，黏度 

50 mPa·s，山东大易化工有限公司；甲苯：AR， 

烟台三和化学试剂有限公司；丙烯酸十八酯：酯 

化率t>98％，济南太化化工有限公司；氯铂酸： 

AR，上海博景化工有限公司；异丙醇：AR，天 

津博迪化工有限公司。 

恒温加热磁力搅拌器：DF一101S，巩义英 

裕华中仪器厂；量气管：500 mL，华东分析仪 

器厂；循环水式真空泵：SH：～DⅢ，巩义予华 

仪器有限责任公司；傅立叶变换红外光谱仪： 

TENSOR27，德国Bruker公司。 

1．2 丙烯酸十八酯改性硅油的制备 

合成反应见式 1。 

H2Rcl6·6H20 

CH2一CH2一C00R 

R= (CH2)l7CH3 

在配有通 N 装置、搅拌器、温度计、温度 

控制仪及回流冷凝装置的 250 mL四口烧瓶中， 

加入一定量的甲苯、丙烯酸十八酯和含氢硅油， 

缓慢升温至反应温度；加入一定量的氯铂酸异丙 

醇溶液，反应一定时间后，减压蒸去甲苯，得 

产物。 

1．3 测试与表征 

si—H键转化率 (R)：si—H键能与碱性水 

溶液反应，生成硅醇，放出氢气 (化学反应见 

式 2)；采用量气管准确测量析出氢气的体积， 

即可计算出si—H键的含量。通过测定硅氢加成 

反应前后析出氢气的体积，按式 3即可计算出 
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si—H键的转化率。 

兰兰SiH +H20 —— 三 Si0H +H2 

R： ×100％ 
／'tO 

(2) 

(3) 

式中， 、n分别为硅氢加成反应前后含氢硅油 

产生的氢气的量，mol。 

红外光谱 (IR)分析：根据溶解性的不同， 

以乙醇作溶剂，加入反应产物中，搅拌混合，再 

用离心机将产物与剩余的单体沉淀分离；提纯 

后，做红外光谱分析。 

2 结果与讨论 

2．1 合成丙烯酸十八酯改性硅油的正交实验 

根据初步实验结果，采用 ￡ (4 )正交实 

验考察了物料比、催化剂用量、反应温度、反应 

时间和溶剂用量5个因素对 si—H键转化率的影 

响，分别以A、B、C、D、E代表，每个因素各 

选取4个水平 (见表 1)。 

表 1 正交实验因素水平表 

注：1)物料比是 n(C—C)：／7,(Si—H)；催化剂用 

量是指铂在反应物中的质量分数；溶剂用量是相对 

于反应物的质量分数。 

表 2是正交设计与实验结果。从表 2的极差 

分析结果可知，各因素影响大小的顺序为：C> 

B>A>D>E；较好的反应条件为A2B4C3D2E1。 

2．2 各因素对 Si—H转化率的影响 

在正交实验结果的基础上，进一步研究各单 

因素对反应的影响，以得到更合理的反应条件。 

由于因素 E (溶剂用量 )的影响较小，因而未 

进一步研究。 

2．2．1 反应温度对 si—H的转化率的影响 

保持反应时间为4 h、见(C—C)：n(si—H) 

= 1．1：1、铂用量为反应物质量的 0．008％、溶 

剂质量分数为 30％，考察反应温度对转化率的 

影响，结果如图 1所示。 

表 2 L。 (4 )正交设计与实验结果 

反应温度／*c 

图 1 反应温度对 Si—H转化率的影响 

由图1可以看出，在其它条件不变的情况 

下，随着反应温度的提高，si—H的转化率逐渐 

提高；但温度过高，则不利于反应进行。这是由 

于硅氢加成反应是放热反应，反应温度过高易使 

反应剧烈，出现暴聚；另外，反应温度过高时丙 

烯酸酯的双键容易 自聚。所以反应温度以 75cI= 

为宜。 

2．2．2 物料比对 si—H转化率的影响 

保持反应时间为 4 h、反应温度为75℃、铂 

用量为反应物质量的0．008％、溶剂质量分数为 

30％，考察物料比对转化率的影响，结果如图2 

所示。 
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图2 物料比对 Si--H转化率的影响 

由图2可以看出，增大烯烃键与活性氢的量 

之比可以提高 si—H的转化率，但量之比超过 

1．1：1后 si—H的转化率变化不大；若两者的量 

之比小于 1：1时，si—H键反应不完全，在减压 

蒸馏过程中易在催化剂的作用下 自交联形成弹性 

体。因此，C—c键与 si—H键的量之比选择 

1．1：1。 

2．2．3 催化剂用量对 Si—H转化率的影响 

保持反应温度为 75℃、反应时间为 3 h、 

凡(C—c)： (si—H)=1．1：1、溶剂质量分数为 

30％，考察催化剂用量对转化率的影响，结果如 

图 3所示。 

图 3 催化剂用量对 Si--H转化率的影响 

从图3可以看出，si—H转化率随催化剂用 

量的增加先增后降，在铂用量为反应物质量的 

0．008％ ～0．009％时达到最大。且催化剂用量过 

多时，易使反应体系暴聚，导致反应失败 ；增加 

催化剂用量在提高反应速率的同时，会使产物色 

泽加深，因此催化剂用量不宜过多。本实验中， 

铂用量控制在反应物质量的0．008％左右。 

2．2．4 反应时间对 si—H的转化率的影响 

保持 n(C—C)：n(Si—H)=1．1：1、铂用量 

为反应物质量的0．008％、反应温度为 75℃、溶 

剂质量分数为 30％，考察反应时间对 si—H转 

化率的影响，结果如图4所示。 

反应时间／h 

图4 反应时间对 Si--H转化率的影响 

从图4中可以看出，随着反应时间的延长， 

Si—H转化率增大；反应超过 4 h后，Si—H转 

化率基本不变。因此，反应时间确定为4 h。 

2．3 产物的红外光谱表征 

图5是产物及丙烯酸十八酯和含氢硅油的 

IR谱图。 

4000 3000 2000 1600 1200 800 400 

波数／em。。 

产物 

4000 3000 2000 1000 0 

波数，cm_1 

图5 含氢硅油、丙烯酸十八酯、产物的 IR谱图 

图5中，对比原料含氢硅油和丙烯酸十八酯的 

IR图谱，产物的 IR图谱中在 2 174 cm 附近的 

Si—H键特征吸收峰已消失，可见大部分 Si—H已 
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参加了反应；1 645 cm 附近的C—C特征吸收峰 

已很弱；在 1 742 cm 处出现很强的羰基 C—O吸 

收峰，由此证明产物接枝上了长链烷基酯。 

3 结论 

以含氢硅油和丙烯酸十八酯为原料、氯铂酸 

为催化剂 ，通过硅氢加成反应合成了丙烯酸十八 

酯改性硅油。通过正交实验和对相关因素的研究 

确定出反应的最佳条件：温度75℃，n(C—c)： 

凡(si—H)=1．1：1，铂用量为反应物质量 的 

0．008％，反应时间4 h，溶剂用量是反应物质量 

的30％；通过红外表征证实，产物接枝上了丙 

烯酸十八酯。 
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XIAMETER@品牌新增液体硅橡胶、硅油产品 

为帮助橡胶制品厂商缩短整体处理周期并优 

化生产效益，道康宁公司旗下的 XIAMETER@品 

牌推出了 XIAMETER@RBL一9200液体硅橡胶， 

这是一系列低黏度的产品，不仅能在低压状态下 

流入精密的模具腔内，并可能减少模压设备工艺 

调整的需要。XIAMETER RBL一9200 LSR系列 

产品可用于电气绝缘、键盘、索垫、垫圈和密封 

件等用途；由于可直接与食品接触，因此也可用 

于生产刀铲、锅盆的把手，以及可能代替婴儿奶 

瓶的奶嘴和橡皮奶嘴等乳胶制品 (可析 出测 

试待定)。 

为更好地满足头发护理类解决方案日益增长 

的需求，道康宁公 司的 XIAMETER@品牌推出 

XIAMETER~ PMX 一1502 硅 油 。XIAMETER~ 

PMX一1502硅油是质量分数约 25％ 的超高黏度 

聚二甲基硅氧烷醇胶溶于挥发性碳氢化合物和低 

摩尔质量聚二甲基硅氧烷载液而形成的混合物。 

当它用于无水护发精华素 (毛鳞片油)时，具 

有良好的配方灵活性和极佳的光泽度；而当它用 

于水溶性免洗护发素配方时，可提高卷度控制， 

加强并改善功效。目前，全球的护发产品中，大 

约有 60％ 含有一种以上有机硅成分 ，这在护发 

素、护理剂和染发剂中尤为常见。 (沈佳霓) 


