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聚酰亚胺泡沫材料的制备与性能表征!

齐 娜 王 钶 肖继君!!

（河北科技大学材料科学与工程学院 石家庄 "8""%#）

摘 要 采用 &，&9，:，:9$二苯甲酮四甲酸二酐（酮酐，;<=>）和 :，:9$二氨基二苯甲烷（?=>）为主要原料制备了

一种聚酰亚胺泡沫材料 6采用傅里叶变换红外光谱（@<AB）、核磁共振氢谱（% C$D?B）、扫描电镜（E’?）、导热系

数测定仪、热失重分析（<F>）、差式扫描量热分析（=EG）及驻波管分别对前聚体粉末化学结构、泡沫泡孔结构、

热性能及声学性能进行了表征 6研究结果表明前聚体粉末以聚酰胺酯和铵盐两种形式存在，所得泡沫泡孔均

匀，并且随前聚体干燥温度升高，泡孔尺寸变小 6泡沫的导热系数!为 H I(! J %" K & LM（*·N），失重 8 OPQ的分

解温度 !R8为 8:"S，玻璃化转变温度 ! T 为 &"(S，表明其具有优良的隔热耐热性 6并且由声学测试可知在 " U

!""" CV频率范围内，吸声系数可达 " IH)，传声损失可达 %) I: R;，具有低频吸声、隔声性 6
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聚酰亚胺是一类综合性能优异的耐热高分子

材料，不仅具有很高的热性能、机械性能和化学稳

定性，还具有较低的介电常数和热膨胀系数［% U (］6
聚酰亚胺泡沫材料不仅具有泡沫材料重量轻、密

度低的特点，而且还具有聚氨酯泡沫、聚乙烯泡

沫、聚苯乙烯泡沫等无可比拟的耐热性、阻燃性及

尺寸稳定性等，已引起航空航天业的高度重视，并

且被用作各种飞行器的隔热隔声材料［H U %%］，但是

聚酰亚胺泡沫材料生产成本高，泡沫均匀性难以

控制，限制了聚酰亚胺泡沫材料的广泛应用 6
聚酰亚胺泡沫材料在 !" 世纪 (" 年代末期由

?/2W+2P/和 =1 X/2P 首先开发 6 近几年来，D>E>
Y+2T-Z4研究中心以 ;<=> 和 :，:9$二氨基二苯醚
（[=>）或 :，:9$二氯二苯砜（==E[!）为主要原料制

得了 <’’N$Y 和 <’’N$GY 系列泡沫［%!，%&］，A\],P 以
;<=> 和间苯二胺（?X=>）为原料制得了一种开
孔吸波泡沫［%:，%8］，还有人利用 ;<=>、[=> 和 !，:，
($三氨基嘧啶（<>X）得到了交联型聚酰亚胺泡沫
材料，并且对其热稳定性和介电性进行了表

征［%(］6目前大多数的研究是聚酰亚胺泡沫材料的
耐热性，而对其隔热性能及声学性能研究则较少 6
我国关于聚酰亚胺泡沫的研究起步较晚，制备工

艺基本上采用 D>E>和 ^2,P,_+ Y<=的盐型溶液工
艺［H］，而且相关文献较少［%H］6 本文以 ;<=> 和
?=>为主要原料制备了一种酮酐型聚酰亚胺泡

沫材料，并对其泡孔结构、隔热及声学性能等进行

了表征 6
! 原料与仪器

;<=>，工业级，>-‘+ >ZW+\；?=>，工业级，烟台
万华聚氨酯股份有限公司；甲醇，分析纯，天津市

博迪化工有限公司 6
红外光谱使用美国 ;A[$B>= 公司生产的

@<E$%& 型傅里叶红外光谱仪测定，N;\ 压片；泡孔
结构采用日本日立生产的 E:#""$% 型发射场扫描
电镜观察；导热系数采用 =B$% 导热系数测定仪测
定；差式扫描量热由美国 X’ 公司生产的 X4\,W %
型差热扫描量热仪测定，测定条件为氮气环境，升

温速度 %" NM*,2，温度范围 !8 U :""S；热重分析
测试由 E=<!)(" 型 =<>$<F>测定仪测定，测定条
件为氮气环境，升温速度 %" NM*,2；吸声性和隔声
性由北京声望声电技术有限公司提供的 EL:!!
型驻波管进行测定，实验条件为 !"S，大气压力
为 %"% I&!8 _X+，空气湿度为 8"Q 6
" 酮酐型聚酰亚胺泡沫的制备
采用两步法制备聚酰亚胺泡沫材料 6第一步，

聚酰胺酯前聚体的合成；第二步，聚酰胺酯前聚体

粉末发泡 6
聚酰胺酯前聚体的合成是先将 ;<=> 与甲醇

混合，进行酯化，再加入 ?=> 得到聚酰胺酯前聚
体溶液，干燥，得到聚酰胺酯前聚体粉末 6
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在室温下，将 !"#$（% &’ ()*，+ &,- .）加入到
甲醇（/+ (0）中，加热冷凝回流，直至透明 1反应方

程式如图 ’ 所示 1

23. 1 ’ 45678393:;63)< )9 !"#$

当 !"#$ 酯化至透明后，加入等当量配比的
=#$（% &’ ()*，, .），搅拌一定时间便得到聚酰胺
酯前聚体溶液 1冷却至室温，加入匀泡剂，搅拌 1最
终得到含匀泡剂的聚酰胺酯前聚体混合溶液 1随

后将混合溶液倒入不锈钢容器中，放入真空干燥

箱，抽真空至 > % &’ =?;，在一定温度下保持 @, A，
取出，研磨，得到浅黄色聚酰胺酯前聚体粉末 1反
应方程式如图 @ 所示 1

! B %，’，@⋯；" B %，’，@⋯

23. 1 @ CD<6A7535 )9 E)*D;(3: 75678 E87:F85)8

聚酰胺酯前聚体粉末发泡是称取适量聚酰胺

酯前聚体粉末，加入模具中，将模具放入 G%% H微
波炉中加热至 @%%I保持 , (3<，使之发泡，然后将
所得泡沫放入 @J%I的箱式电阻炉中，通入氮气

作为保护气体，保持 K% (3<，再将箱式电阻炉温度
升至 /’%I，保持 ,% (3< 1即得聚酰亚胺泡沫材料 1
化学反应方程式如图 / 所示 1

23. 1 / 2;L83:;63)< )9 E)*D3(3M7 9);(
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! 聚酰胺酯前聚体结构的研究
!"#$酯化产物与等当量配比的 %#$反应得

到聚酰胺酯前聚体溶液，干燥得到聚酰胺酯前聚

体粉末 &将聚酰胺酯前聚体粉末做 ’"()* 分析，结
果如图 + 所示 &

’,- & + )* ./012345 67 /689:5,1 0.203 /30143.63

从图 + 可以看出，;<=+ 15> ?处的吸收峰为甲

基上的饱和碳的 @—A 的伸缩振动峰，;B=;、;<;;
15> ?处的吸收峰为亚甲基上的饱和碳的 @—A 的
伸缩振动峰，并且在 C++; 15> ?处出现了 D—A 的
伸缩振动峰，以一个谱带的形式出现，表明 !"#$
酯化产物与 %#$ 反应生成了聚酰胺酯 &在 ;=<=
15> ?出现了铵盐的伸缩振动峰，可以看出聚酰胺

酯前聚体部分以铵盐的形式存在 &
为了更加准确地表征聚酰胺酯前聚体的化学

结构，对其做? A(D%* 分析，结果如图 = 和图 E 所
示 &

’,- & = ?A(D%* ./012345 67 /689:5,1 0.203 /30143.63

根据氢谱吸收峰面积之比与该分子中不同种

类的氢数目成比例的原理，所得前聚体粉末若完

全是聚酰胺酯结构，由图 F 可知 @G—DA 及苯环
上 A 的吸收峰面积之和与亚甲基 @A; 中 A 的吸

收峰面积之比为 B HII；若所得前聚体粉末完全是

’,- & E J:32,:8 0K8:3-050K2 67 ? A(D%* ./012345 67 /689:5,1 0.203

/30143.63

铵盐结构，由图 B 可知—DAL
C 与苯环上 A的吸收

峰面积之和与 @A; 中 A 的吸收峰面积之比为

?I HII &由图 = 可以发现在 ?I HCB 处出现了 @G—
DA［?B］中 A的化学位移（!A），说明实验中所得前

聚体中有一定量聚酰胺酯结构 &由于苯环上 A 的

!A 在 E HEI M < HII 处，铵盐（—DAL
C ）中 A 的!A 在

B HII左右，二者的!A 位置相互重合 &在图 = 中不

能直观断定—DAL
C 的存在，为了证明所得聚酰胺

酯前聚体中铵盐的存在，所以对图 = 中的数据做
了定量的分析 &首先假定实验中所得前聚体中含
有铵盐的化学结构，则由图 = 可得苯环及—DAL

C

中的两种 A 的吸收峰面积之和为 + H+? &由原料
%#$的氢谱图可以得知 @A; 中 A 的!A 在 C H=F
处，由图 E 可知 @A; 中 A 的吸收峰面积为 I H+< &
苯环及—DAL

C 中的两种 A 的吸收峰面积之和与

@A; 中 A的吸收峰面积之比为 < HII，介于 B HII 和

?I HII之间，由此可知实验中所得聚酰胺酯前聚
体粉末有聚酰胺酯和铵盐两种化学结构 &

’,- & F @N05,1:8 .23412430 67 /689:5,1 0.203 /30143.63

’,- & B @N05,1:8 .23412430 67 :556K,45 .:82 /30143.63
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! 聚酰亚胺泡沫材料的泡孔结构
对不同干燥温度所得聚酰胺酯前聚体粉末进

行发泡试验，并采用 !"# 对其结构进行观察，结
果如图 $、图 %& 所示 ’

()* ’ $ !"# )+,*- ./ 0.12)+)3- /.,+

3-4)5-3 /4.+ 0.63-4 34)-3 ,7 89:

()* ’ %& !"# )+,*- ./ 0.12)+)3- /.,+

3-4)5-3 /4.+ 0.63-4 34)-3 ,7 %&&:

从图 $、图 %& 可以看出，干燥温度为 89:的
粉末所得泡沫泡孔尺寸在 & ;< = & ;9 ++ 左右，
%&&:的在 & ;< ++左右 ’随着干燥温度的升高，泡
孔越来越小 ’与 >-34)?@ 等［%$］制备的聚酰亚胺泡
沫相比，本实验中所得泡沫有着相对均匀的泡孔

结构 ’这是由于微波加热是通过电磁波加热，无论
物体各部位形状如何都能均匀渗透电磁波以产生

热量，提高加热速率，因此泡沫泡孔均匀性好 ’
" 聚酰亚胺泡沫材料的热性能
用 ABC% 型导热系数测定仪测得酮酐型聚酰

亚胺泡沫的导热系数!为 D ;8< E %& F G HI（+·J），
与 K""J聚酰亚胺泡沫材料相比，减小了约 D9L，
与 !.1)+)3- KMCG&% 相比［%9］，减小了 $N ;9L左右 ’
其导热系数很小，是优良的隔热保温材料 ’
对所得聚酰亚胺泡沫材料进行 KOM 测试，其

失重 9 67L的分解温度 ! 39为 9P&:，失重 %& 67L
的分解温度 ! 3%&为 98&: ’
从使用角度看，玻璃化转变温度 ! * 代表的物

理耐热性更具有实际意义 ’对所得泡沫进行 A!Q
试验得其玻璃化转变温度 ! *，结果如图 %% 所示 ’
从图 %% 可以得知所得泡沫材料 ! * 为 G&8:，

()* ’ %% A!Q ?R45- ./ 0.12)+)3- /.,+

与聚氨酯泡沫、聚乙烯泡沫和聚苯乙烯泡沫比较，

该聚酰亚胺泡沫具有很好的耐热性 ’由此可知，所
得聚酰亚胺泡沫材料是一种耐热型隔热保温材

料 ’
# 聚酰亚胺泡沫材料的声学性能
利用 !HP<< 型驻波管按 OSTNNCN9 对所得泡

沫材料的声学性能进行测定 ’
泡沫吸声系数及隔声损失如图 %< 所示 ’当声

波频率小于 9&& >U 时，吸声系数在 & ;% = & ;%8 之
间波动 ’当频率从 9&& >U 增加到 %8&& >U 的过程
中，吸声系数从 & ;&$ 以近似线性方式增加到
& ;D$ ’当频率从 %8&& >U 增加到 <&&& >U 的过程
中，吸声系数又从 & ;D$ 以线性方式递减到 &，并且
在频率大于 <&&& >U时，吸声系数不再变化，基本
为 & ’吸声系数在 %8&& >U 时达到最大值 & ;D$ ’与
开孔聚氨酯泡沫相比［<&］，其中低频（& = %&&& >U）
吸声系数较低，中高频（%&&& = <&&& >U）吸声系数
则高得多 ’材料的吸声系数大于 & ;P 时，可用作吸
声材料，由此可知在 %<&& = <&&& >U 范围内，该聚
酰亚胺泡沫材料可作为良好的吸声材料使用 ’

()* ’ %< !.RV3 ,WX.407).V ?.-//)?)-V7 ,V3 X.V)/-4.RX 1.XX /.4

0.12)+)3- /.,+
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隔声性用传声损失来表示 !由图 "# 可知，在
$ % #$$$ &’频率范围内，传声损失在 $ % "( )* +,
之间波动 !当频率大于 #$$$ &’ 时，传声损失不再
变化，保持为 $ !整个过程中在 #$$ &’ 和 "-$$ &’
时，传声损失出现两个峰值，最大传声损失值在

#$$ &’时，最大值为 "( )* +, !与 ./01涤纶机织物
复合材料相比［#"］，在低频范围（$ % #$$ &’）内，聚
酰亚胺泡沫材料隔声性更好，其传声损失最大值

比 ./01涤纶机织物复合材料高出 * )* +, !在 #$$
% #$$$ &’频率范围内，则两者的隔声性能相差不

大，聚酰亚胺泡沫材料的隔声性稍低于 ./01涤纶
机织物复合材料 !
! 结论
采用两步法，以 ,234 和 534 为原料制备了

一种聚酰亚胺泡沫材料 !所得泡沫材料泡孔均匀，
并且随聚酰胺酯前聚体干燥温度升高，泡孔尺寸

变小 !所得聚酰亚胺泡沫材料是一种耐热型隔热
保温材料 !在 $ % #$$$ &’ 的声波频率范围内有良
好的隔声、吸声性 !

"#$#"#%&#’
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