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I4H
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6O,

$

$

2!1$
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从表
#

看出"离子液体对
.'.+

的硝解反应有

一定的催化作用%在上述离子液体中"不同的阴离

子对
.'.+

硝解反应的影响未呈现出一定的规律

性"说明离子液体的阴离子对
.'.+

硝解反应的影

响不大%总体来看"离子液体的阳离子类型对硝解反

应的影响较明显"这可能与阳离子的酸性强弱以及空

间位阻有一定关系"其中'

45

!

+-

(

[

6O,

表现出了最

好的催化效果"可使
-/0

收率达到
2#138

%

由上可知"通过实验得到最佳反应条件为)反

应温度
"%d

"反应时间
$?

"物料配比
"

!

-+,

!

$

c"

!

+

$

,

#

$

c"

!

.'.+

$

^$%c!c&

"离子液体选

'

45

!

+-

(

[

6O,

"离子液体摩尔分数为
"1%8

"

-/0

!
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的平均收率为
2#138

%不加
'()

时
-/0

的收率

为
=$1!8

%这说明加入
'()

对
.'.+

硝解反应有

显著的催化作用%原因可能是离子液体的使用使

+

$

,

#

分解出更多的硝酰阳离子!

+,

;

$

$"提高了

+,

;

$

的单位浓度"促进乙酰基的脱除"硝解向生成

-/0

的方向进行%有关
'()

加入后促进
.'.+

硝解生成
-/0

的机理还有待进一步研究%

$13

!

废酸和离子液体的回收使用

硝解反应结束后反应中的废酸和离子液体可

以通过蒸馏和浸泡来回收使用"从而降低生产成

本%离子液体回收使用
#

次"

-/0

收率最大为

2#138

"最小为
2#1$8

"没有明显的降低%

反应剩余的
+

$

,

#

和反应中生成的硝酸乙酸酐

通过加入水生成硝酸和醋酸%而纯硝酸的沸点为

=!d

"醋酸的沸点为
&&=d

"可以通过减压分馏分别

得到硝酸和醋酸%因此"反应结束后温度降至
$%d

再加入
&1%%

D

水"用减压!

&$1#bIN

$蒸馏获得硝酸

!水浴
!#d

$"硝酸的回收率为
2#8

"通过电位滴定

法检测质量分数为
2=1$8

"继续减压蒸馏!水浴

##d

$"收集
#$d

的馏份"回收得到醋酸理论质量的

<=8

%蒸馏结束后降温加入二氯甲烷
$%T)

浸泡"

过滤"滤液旋蒸除去溶剂后可回收
2#8

的离子液

体"直接投入下批反应%

!

!

结
!

论

!

&

$离子液体对
.'.+

的硝解反应有显著的催

化作用%反应温度
"%d

"反应时间
$?

"物料配比

"

!

-+,

!

$

c"

!

+

$

,

#

$

c"

!

.'.+

$

^$%c!c&

"离

子液体'

45

!

+-

(

[

6O,

摩尔分数为底物的
"1%8

条

件下"

-/0

收率达到
2#138

"纯度
228

%

!

$

$反应后可以通过减压蒸馏回收
2#8

的硝

酸"同时获得理论质量
<=8

的醋酸%

!

!

$离子液体可以通过浸泡后除去溶剂回收"

直接使用
#

次"其催化活性没有明显的降低%
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_'/,*'//,

三嵌段共聚物中
_'/,

链段结晶

度为
<"1=&8

"低于
[

_'/,

均聚物!

=%1!%8

$%这

是因为三嵌段共聚物中硬段
_'/,

形成晶体时溶

入了一部分的
'//,

链段"虽然没有原子或基团

偏离理想位置而产生晶格畸变"但是
'//,

链段

的溶入使折叠链在堆砌过程中不够规整"导致次晶

结构不完善"使结晶度下降%

!

!

结
!

论

!

&

$

_'/,*'//,

三嵌段共聚物存在相分离"

具有热塑性弹性体的性质#同时部分
_'/,

链段进

入软段中"使软段的玻璃化转变温度升高%

!

$

$

[

_'/,

均聚物和
_'/,*'//,

三嵌段

共聚物的微晶尺寸和晶面间距计算结果表明"

'/*

/,

链段打破了晶体的规整性"有利于改善三嵌段

共聚物的加工性能%

!

!

$由于三嵌段共聚物中
_'/,

在结晶时溶入

了
'//,

链段"其结晶度低于
[

_'/,

均聚物%
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