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透明 PADMDC10／11 的制备及表征
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摘要：以 2，2’- 二甲基 -4，4’- 亚甲基双（环己胺）(DMDC)、癸二酸和 11- 氨基十一酸为单体，采用熔融缩聚的方

法合成了透明癸二酰 [2，2’- 二甲基 -4，4’- 亚甲基双（环己胺）]-11- 氨基十一酸共聚酰胺 (PADMDC10／11)。利用

特性黏度、红外光谱、透光率和差示扫描量热法测试对产物进行表征分析。结果表明，合成的 PADMDC10／11 是非

晶态的。PADMDC10 盐的物质的量分数由 60% 增加到 100% 时，透明 PADMDC10／11 的特性黏度都在 1.0 dL／g

左右，玻璃化转变温度由 126℃上升到 165℃，透光率由 86.2% 上升到 91.4%，表明 PADMDC10／11 具有良好的耐热

性能和透明性能。
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Abstract ：Taking 2，2’-dimethyl-4，4’-methylenebis(cyclohexylamine)(DMDC)，sebacic acid and 11-aminoundecanoic 
acid as the monomers，transparent 2,2’-dimethyl-4,4’-methylenebis(cyclohexyl) sebacamide-11-aminoundecanoic acid 

copolyamide(PADMDC10／11) was synthesized through the process of melt polycondensation. PADMDC10／11 was characterized 
and analyzed by means of intrinsic viscosity，infrared spectrum，light transmittance and differential scanning calorimetry. The 
results show that PADMDC10／11 is amorphous. With the amount of substance of PADMDC10 salt fraction increase from 60% to 
100%，the intrinsic viscosity of transparent PADMDC10／11 is around 1.0 dL／g，the glass transition temperature increases from 
126℃ to 165℃，the transmittance increases from 86.2% to 91.4%，which showes that the PADMDC10／11 has well heat resistance 
properties and transparency properties.

Keywords ：2，2’-dimethyl-4，4’-methylenebis(cyclohexylamine)(DMDC) ；sebacic acid ；11-aminoundecanoic acid ；2，2’-

dimethyl-4，4’-methylenebis(cyclohexyl) sebacamide-11-aminoundecanoic acid copolyamide(PADMDC10／11) ；synthesis

聚酰胺作为工程塑料已得到广泛应用，但其存

在着不透明等缺陷限制了在某些领域的应用，为此

研究人员对聚酰胺的改性和新品种的开发进行了大

量研究 [1–4]。普通透明高分子材料在某些性能要求

较高的场合已难以满足要求，如聚甲基丙烯酸甲酯

存在冲击性能低、不耐高温、易碎等缺陷；聚苯乙烯

存在力学性能差、易刮伤、热变形温度低等缺陷；聚

丙烯存在高温刚性不足、低温变脆、易发黄等缺陷。

因此将聚酰胺优良的热性能、力学性能和一般透明

高分子材料的透明性结合起来将有广阔的应用前

景。

目前，透明聚酰胺的合成技术都掌握在工业发

达国家手中，国内对透明聚酰胺的研究起步较晚，主

要集中在半芳香聚酰胺上。蒋爱云等 [5–8] 以对苯二

甲酸、间苯二甲酸和多种直链脂肪族二元胺为单体，

采用无规共聚的方法合成了透明聚酰胺，并对透明

聚酰胺的聚集态结构和热性能等进行了研究。孙

并臻等 [9] 以间苯二甲酸、癸二胺和 11- 氨基十一酸

为单体，通过熔融缩聚合成了半芳香透明间苯二甲

酰癸二胺 - 氨基十一酸共聚酰胺，并对其流变性能

进行了研究。但这些半芳香族透明聚酰胺的 UV 耐

受性和冲击性较差，为了改进这一缺点，笔者以脂
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(DMDC)、癸二酸和 11- 氨基十一酸为原料，采用熔

融缩聚的方法合成了透明癸二酰 [2，2’- 二甲基 -4，
4’- 亚甲基双（环己胺）]-11- 氨基十一酸共聚酰胺

(PADMDC10／11)，并对其进行了相关研究。

1　实验部分

1．1　主要原材料

DMDC ：工业级，深圳市业旭实业有限公司；

癸二酸：工业级，山西省孝义市开元油脂实业

有限公司；

11- 氨基十一酸：工业级，太原中联泽农化工有

限公司。

1．2　主要仪器与设备

高压反应釜：WDF–1 型，威海自控反应釜有限

公司；

乌氏黏度计：1835 型，上海隆拓仪器设备有限

公司；

傅立叶变换红外光谱 (FTIR) 仪：FTIR–4800S
型，日本岛津公司；

差示扫描量热 (DSC) 仪：DSC822e 型，瑞士

Mettler 公司；

分光光度计：UV–2550 型，日本岛津公司。

1．3　实验方法

(1) PADMDC10 盐的制备。

将 238 g DMDC，202 g 癸二酸以及 500 mL
去离子水加入到装有搅拌装置的三口烧瓶中，边搅

拌边升温，在 70℃条件下反应 4 h。反应完全后，将

得到的悬浮液冷却到室温，以便盐的沉淀析出，最后

滤出沉淀物，使用蒸馏水清洗 3 次，烘干沉淀物，得

到 410 g 白色的 PADMDC10 盐。

(2) 透明 PADMDC10／11 的制备。

将得到的 PADMDC10 盐与 11- 氨基十一酸按

照物质的量之比为 100∶0，90∶10，80∶20，70∶30
和 60∶40 的比例混合均匀，将混合物分别放入不同

的试管内并压实，随后将试管放入高压反应釜中，

在高压反应釜内加入 15 mL 去离子水。用氮气置

换釜内空气 10 次，使反应物处于氮气氛围的保护

下，置换结束后，通氮气至压力为 0.2 MPa。加热

升温，控制升温速率，使其在 1.5 h 内升温到 220
～225℃，控制釜内压力为 1.4～1.7 MPa。保温保

压 2 h。之后开始缓慢放气至常压，并缓慢升温至

285～295℃，在此条件下反应 2 h 后，抽真空反应

1 h，待反应釜冷却到室温，取出产物，即得到透明

PADMDC10／11。

1．4　性能测试

特性黏度测试：称取 0.125 g PADMDC10／11
样品置于 25 mL 容量瓶中，加入 15～20 mL 浓度

为 98% 的浓硫酸，待样品完全溶解后，在 25℃条件

下定容至 25 mL，然后使用乌氏黏度计测量溶液的

流经时间，选取 3 次误差在 0.2 s 内的流经时间，取

其平均值。按式 (1) 计算特性黏度 [10] ：

 ( )ln

C

2 rSP

h
h h

=
-

6 @  (1)

式中：[η]——特性黏度；

 ηSP——增比黏度；

 ηr——相对黏度；

 C——制备溶液的浓度。

FTIR 测试：采用溴化钾压片法制样。

DSC 测试：称取 2.4 mg 样品，在氮气氛围保护

下，以 10℃／min 的升温速率升温至 300℃。

透光率按 GB／T 2410–2008 测试。

2　结果与讨论

2．1　特性黏度测试

PADMDC10 盐含量对透明 PADMDC10／11
的特性黏度的影响如图 1 所示。
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图 1　PADMDC10 盐含量对透明 PADMDC10／11 特性黏度的影响

由 图 1 可 以 看 出，在 相 同 工 艺 条 件 下，当

PADMDC10 盐物质的量的分数由 60% 增加到

100% 时，透明 PADMDC10／11 的特性黏度相差不

大，都在 1.0 dL／g 左右。这是因为聚合温度为 285
～295℃时，PADMDC10／11 重复单元中的两个脂

肪族环和侧取代基对氨基的反应活性影响较小；虽

然 PADMDC10 盐的含量不同，但 PADMDC10／11
的分子链都具有较高的运动能力，端氨基和端羧基

相互靠近并且反应速率相同，即 PADMDC10 盐的

含量不同时，PADMDC10／11 的聚合速率相同，因

此得到的透明 PADMDC10／11 的特性黏度相近。

2．2　FTIR 测试

图 2 为 PADMDC10 盐含量对透明 PADMDC10
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／11 FTIR 的影响。
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图 2　PADMDC10 盐含量对透明 PADMDC10／11 FTIR 的影响

由图 2 可以看出，在 3 308～3 326 cm-1 区域

内是酰胺 N—H 键的伸缩振动吸收峰；在 2 923～
2 926 cm-1 和 2 852～2 855 cm-1 区域内是两个较

强的特征吸收峰，分别为亚甲基的不对称和对称

伸缩振动吸收峰；在 1 650～1 652 cm-1 区域内是

C=O 键的伸缩振动吸收峰（酰胺Ⅰ带）；在 1 540～
1 543 cm-1 区域内为 C—N 键的伸缩振动和 N—H
键的弯曲振动的组合吸收峰（酰胺Ⅱ带）；在 1 456
～1 458 cm-1 区域内为亚甲基的弯曲振动吸收峰；

在 1 375～1 378 cm-1 区域内为 C—N 键的伸缩振动

和 C—H 键的面内弯曲的组合吸收峰（酰胺Ⅲ带）。

这些特征吸收峰的出现证明产物中有酰胺基团生

成，说明 PADMDC10 盐和 11- 氨基十一酸反应生成

了酰胺产物。

2．3　DSC 测试

图 3 为 PADMDC10 盐含量对透明 PADMDC10
／11 熔融和结晶曲线的影响。

由 图 3 可 以 看 出，透 明 PADMDC10／11 没

有出现熔融峰和结晶峰，只在图 3a 中出现了玻璃

化转变。说明随着 11- 氨基十一酸的加入，透明

PADMDC10／11 没有形成晶区，为非晶态。聚合时

选用的单体 DMDC 使 PADMDC10／11 的分子链

中引入了大量的侧取代基和半刚性的脂肪族环结

构，这些侧取代基和脂肪族环结构使分子链的规整

性降低、空间位阻增加，阻止了结晶的生成。

由图 3a 可以看出，透明 PADMDC10／11 的熔

融曲线在 120～170℃范围内出现了一个台阶。这

是因为试样的热容在玻璃化转变温度 (Tg) 前后并不

一致，当温度达到 Tg 后，试样的热容增加，吸收更多

的热量，使基线向高温方向偏移。

Tg 的确定方法：取 Tg 前后的两条外推基线，两

条外推基线的中线与曲线的交点所对应的温度即为

试样的 Tg。以此确定的透明 PADMDC10／11 的 Tg

如表 1 所示。
表 1　透明 PADMDC10／11 的 Tg

PA DMDC10 盐物质的量分数／% Tg／℃ [η]／(dL · g-1)
100 165 1.01
90 156 1.00
80 147 1.00
70 135 1.07
60 126 1.04

由表 1 可以看出，当 PADMDC10 盐物质的量

分数由 60% 增加到 100% 时，透明 PADMDC10／
11 的 Tg 由 126℃逐渐提高到 165℃。这是因为随

着 PADMDC10 盐含量的增加，透明 PADMDC10／
11 分子链中半刚性的脂肪族环结构所占比例上升，

使 PADMDC10／11 分子链的柔顺性下降，链段的

运动变得困难，链段运动需要更多能量，表现为透明

PADMDC10／11 的 Tg 提高。PADMDC10 盐的含

量越高，PADMDC10／11 的耐热性越好。

2．4　透光率测试

PADMDC10 盐含量对透明 PADMDC10／11
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图 3　PADMDC10 盐含量对透明 PADMDC10／11

熔融和结晶曲线的影响
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透光率的影响如图 4 所示。
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图 4　PADMDC10 盐含量对透明 PADMDC10／11 透光率的影响

由图 4 可以看出，透明 PADMDC10／11 的透光

率在 90% 左右，与聚碳酸酯、聚甲基丙烯酸甲酯的

透光率 (90%～92%) 接近，证明合成的 PADMDC10
／11 具有优异的透明性能。当 PADMDC10 盐物质

的量分数由 60% 增加到 100% 时，透明 PADMDC10
／11 的透光率由 86.2% 逐渐上升到 91.4%。这是

因为 PADMDC10 盐用量增加时，PADMDC10／11
分子链中引入了更多的侧取代基和脂肪族环结构，

由 11- 氨基十一酸所组成的具有较强结晶能力的链

段所占比例变小，导致 PADMDC10／11 的结晶能

力变弱 , 透光率上升。

3　结论

(1)以DMDC、癸二酸和11-氨基十一酸为原料，

采用熔融缩聚的方法成功合成了透明 PADMDC10
／11。

(2) 当 PADMDC10 盐 的 含 量 不 同 时，透 明

PADMDC10／11 的聚合速率及特性黏度相近。

(3) 透明 PADMDC10／11 是非晶态的，其 Tg

在 126～165℃之间，PADMDC10 盐的含量越高，

PADMDC10／11 的耐热性越好。

(4) 透明 PADMDC10／11 的透光率为 86.2%～

91.4%，具有优异的透明性能。提高 PADMDC10 盐

的含量，会使透明 PADMDC10／11 的结晶能力变

弱，透光率提高。
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我国首次牵头制定塑木国际标准
江苏省经信委 10 月 13 日披露，在近日于美国夏威夷

召开的国际标准化组织塑料标准化技术委员会第 63 届年会

上，由南京聚隆科技股份有限公司牵头制定的 ISO N1271 国

际标准《天然纤维热塑性复合材料——铺板和楼梯板跨距承

载值的确定方法》正式立项。这是我国提出的第一个塑木国

际标准项目。

ISO N1271 标准草案根据专家意见修改后，将于 2015
年提交 ISO 网络工作平台进行国际投票，正式国际标准预计

2016 年完成并发布。

今年前 8 个月，聚隆科技的塑木销量已超过去年全年，

预计今年销售额将超过1亿元。                  （中国化工信息网）

杨超




