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聚酯纤维乙二醇醇解法( ) :醇解产物表征

李永贵 佴友兵 李准准 葛明桥
江南大学 生态纺织教育部重点实验室 江苏 无锡  

摘  要  为减少废弃聚酯°∞×纤维环境污染 促进资源循环利用 使用乙二醇 以 ≤ #  为催化剂 对回

收的 °∞×纤维进行解聚 并分离提纯醇解产物 采用羟值 !酸值 !差示扫描量热法 !红外光谱及高效液相色谱对醇解

产物进行表征 ∀研究结果 醇解产物主要是对苯二甲酸乙二酯∞×单体 还包括少量二聚物 !三聚物 提纯的

∞×单体纯度可达 1  ∀
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  废弃聚酯°∞×化学解聚回收是目前国外研究

开发的重点 其中乙二醇∞醇解法是最具有实用

价值的一项技术≈   ∀本文对回收的 °∞×纤维在最

佳乙二醇醇解工艺下进行解聚 对醇解产物进行表

征 以期为醇解方法提供参考 ∀

1  实验部分

111  实验方法
使 °∞×纤维在 ε 催化剂≤# 相

对于 °∞×质量分数为 1  以及过量的 ∞作用

下解聚 反应时间为 ∀整个反应过程在氮气保护

下进行 ∀解聚反应终止后 将反应液在氮气保护下

降温至  ∗  ε 然后快速过滤 除去未降解的

°∞× 过滤液标为样品  ∀将过滤液进行减压蒸馏 

除去 ∞ 向蒸馏后的液体常温下为固体中添加蒸

馏水 加热到 ε 当溶液变得较透明时 进行过

滤 得到白色不溶物 将该白色不溶物在 ε 下烘

 标为样品 ≤ ∀将过滤液存放在冰浴中 析出

针状物晶体 过滤 获得的晶体在 ε 焙烘 标

为样品 ∀将样品 经过同样的溶解 !过滤和焙烘

得到不溶白色物 标为样品 ⁄∀然后对样品  ! !≤

和 ⁄进行分析 ∀

112  醇解产物的表征
聚酯及其醇解产物酸值 Ας的测定参考5纤维

级聚酯切片分析方法6≈ ∀羟值 Ης的测定采用乙



酰化测试方法≈   ∀分别采用 ⁄≥≤2 !¬∏

傅里叶变换红外光谱仪和 • 高效液相色谱

仪对样品  !≤和 ⁄进行分析 ∀

2  结果与分析

211  醇解产物样品
针状物晶体样品 如图 所示 与对苯二甲酸

乙二酯∞×单体外观形态相似 ∀

图   样品 实物图

ƒ   

212  ∆ΣΧ分析

取部分样品 进行 ⁄≥≤测试 得到图 所示的曲

线 ∀可以看出 吸热最高峰出现在1 ε 结束时的

温度为1 ε 与 ∞×熔点 ε 
≈基本一致 

说明样品 的主要成分可能是 ∞× ∀

图   样品 的 ⁄≥≤曲线图

ƒ  ⁄≥≤ 

213  红外光谱分析

取样品 和 °∞×废丝进行红外光谱分析 得到

图  ! ∀图 中 1 
处的吸收峰是羟基的

特征峰  1 
处的峰值代表苯环上的氢基 

表明有苯环存在  1 
处的吸收峰代表酯

基 由此可知样品 的主要官能团与 ∞× 的官能

团对应 ∀图 是原料废丝的红外光谱图 与图 很

相似 只是代表羟基的吸收峰 1 
处在

°∞×废物的红外光谱图中不明显 而在样品 的红

外光谱图中很明显 ∀

图   样品 的红外光谱图

ƒ  ƒ×2 

图   °∞×废丝的红外光谱图

ƒ  ƒ×2  °∞×

∞×的理论酸值为 1 Π样品 的

实测酸值为 1 Π∀这与图  !所反映的信

息相符 因此 可推断样品 为 ∞×单体 ∀

样品 为针状物晶体 结合 ⁄≥≤ 及红外光谱分

析 可以确定样品 的主要成分为 ∞× ∀乙二醇

醇解第一步生成 ∞× 是不可逆反应 在之后的反

应中 ∞×会聚合生成二聚物和三聚物 因此 推断

减压蒸馏前后不溶于 ε 水烘干得到的白色样品

≤和 ⁄为二聚物和三聚物的混合体 ∀

214  醇解产物定量分析

214 .1  醇解产物酸值与羟值的测定

按照 112所述方法对 °∞×醇解产物的酸值和羟

值进行测定 结果如表 所示 ∀

表 1  醇解产物的酸值与羟值

Ταβ .1  Ης ανδ Ας οφ προδυεχσ Π

样品 酸值 Ης 羟值 Ας

 1 1

≤ 1 1

⁄ 1 1

  样品  的实测酸值和羟值分别为 1 !

1 Π 而 ∞× 的 理 论 酸 值 为
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1 Π羟值为零 ∀因此 样品 的实测酸

值低于理论值 实测羟值高于理论值 ∀可推断 样品

中主要成分为 ∞× 但含有少量的二聚物 !三

聚物 ∀

二聚体 !三聚物的理论酸值分别为 1 !

1 Π∀ 样 品 ≤ 的 实 测 酸 值 为

1 Π介于二聚物与三聚物的理论酸值之

间 ∀可以推断 样品 ≤ 是二聚物与三聚物的混合

物 ∀同理可知样品 ⁄也是二聚物与三聚物的混合

物 ∀样品 ≤和 ⁄的酸值与羟值都不同 可知二聚物

与三聚物的含量也不同 ∀

如表 所示 样品 ≤ 的酸值比样品 ⁄低 说明

经减压蒸馏提纯得到的样品 ≤ 的组分中三聚物的

含量要高于未经减压蒸馏的样品 ⁄∀原因可能是在

减压蒸馏过程中 ∞× 单体发生了聚合 虽有阻聚

剂的存在 但 ∞× 单体之间或者二聚物与 ∞×

单体仍可能发生聚合 ∀

214 .2  减压蒸馏提取的 ΕΓ

对醇解产物经减压蒸馏后提取出来的 ∞进行

测定 得其密度为1 Π
而 ∞纯净物在常温

下的密度为 1 ∗ 1 Π
因此 减压蒸馏出

来的 ∞中含有别的成分 可能是醇解反应液中的

水分 ∀表 示出 ∞密度与聚乙二醇°∞质量分

数的关系≈ ∀根据表  可知 在减压蒸馏过程中

°∞的质量分数几乎为零 ∀
表 2  ΕΓ 密度与 ΠΕΓ 质量分数的关系

Ταβ .2  ∆ενσιτψ οφ ΕΓ ϖερσυσ χοντεντ οφ ΠΕΓ

∞密度Π

#

°∞质量

分数Π

∞密度Π

#

°∞质量

分数Π

1  1 1  1

1  1 1  1

1  1 1  1

1  1 1  1

214 .3  ΗΠΛΧ分析

通过高效液相色谱 对醇解提纯后的产物进行

定量分析 ∀图  为样品  的 °≤ 谱图 ∀其中

1 处的峰代表 ∞× 1 处的峰代表

二聚物 1 处的峰代表三聚物 1 处

的峰与 ∞的端羟基有关 由图 各峰峰值与面积

推算出样品 中 ∞×的质量分数达到 1  ∀

图 为样品 ≤ 的 °≤ 谱图 ∀其中1 处

的峰表示样品 ≤ 中尚有未完全分离出来的 ∞× 

1 和1 处的峰分别表示有二聚物和

三聚物的存在 而1 处的峰可能是由杂质或

者聚合度更大的高聚物的存在而形成的 ∀从图 推

图   样品 的 °≤ 谱图

ƒ  °≤  

出经减压蒸馏得到的产物中三聚物的质量分数

1  要高于二聚物1   正好与酸值测

定分析的三聚物多于二聚物的结果相符 ∀从图 推

断 样品 ≤中仍含有 1 的 ∞× ∀

图   样品 ≤的 °≤ 谱图

ƒ  °≤   ≤

3  结  论

回收 °∞×乙二醇醇解产物可以通过减压蒸馏 !

溶解 !过滤和结晶进行分离提纯 酸值 Ης!羟值 Ας!

差示扫描量热法 !红外光谱及高效液相色谱等能比

较准确地对醇解产物进行表征 ∀醇解产物主要是

∞×单体 还包括少量二聚物和三聚物 提纯的

∞×单体纯度可达 1  ∀ ƒ÷
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上接第 页

定形区更容易使染料渗透和占有孔隙 加上染料自

身的结合作用 容易吸附到纤维上 但染深浓色会出

现染不深 !不透 单一染料染色时纤维内出现白丝的

现象 ∀应该用阳离子染料上染聚丙烯腈部分 酸性

染料上染羊毛再生蛋白部分 可采用二浴二步法或

一浴二步法 ∀目前尚未有适合羊毛再生蛋白 聚丙

烯腈共聚纤维染色的专用染料 应该加强专用染料

的开发 ∀

3  结  语

羊毛再生蛋白 聚丙烯腈共聚纤维是对不可纺

羊毛资源的再利用 丰富了纺织原料来源 为纺织原

料增加了一种性能优良的纤维品种 ∀羊毛再生蛋

白 聚丙烯腈共聚纤维的纺织性能优良 耐化学加工

性能良好 可用酸性染料或阳离子染料染色 ∀有必

要对其纺织染整工艺进行系统的研究 ∀ ƒ÷
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