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(57)摘要

本发明提供了一种聚醚有机硅共聚物的制

备方法，采用镍卡宾催化剂，先由八甲基环四硅

氧烷、四甲基环四硅氧烷和四甲基二氢二硅氧烷

制备含氢聚硅氧烷，然后含氢聚硅氧烷和烯丙基

聚醚的进行加成反应，得到如下的结构：

其中：m值为2‑

100的数值；n值为1‑10的数值；R1、R2和R3为甲基、

乙酰基或‑CH2CH2CH2(OCH2CH2)x(OCH2CHCH3)yOH中

的任意一个基团，并且R1、R2和R3不同时为甲基，x

值为10‑70的数值；y值为0‑30的数值。本发明采

用一个催化组分实现了双重催化，配方简单，操

作方便，适用于工业化生产。
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1.一种聚醚有机硅共聚物的制备方法，其特征在于，以含氢聚硅氧烷和烯丙基聚醚为

原料，镍卡宾为催化剂，连续一锅法制备获得如下结构的聚醚有机硅共聚物：

其中：m值为2-100的数值；n值为1-10的数值；R1、R2和R3为甲基、乙酰基或-CH2CH2CH2

(OCH2CH2)x(OCH2CHCH3)yOH中的任意一个基团，并且R1、R2和R3不同时为甲基，x值为10-70的

数值；y值为0-30的数值；

所述镍卡宾催化剂的结构式如下所示，

上述结构中，两个氮杂环卡宾单元以配位键与金属镍中心结合，R4，R5，R6，R7，R8，R9为氢

原子、直链或支链烷基、芳基或者卤素中的任意一种，G为抗衡阴离子，选自卤素离子或者醋

酸根。

2.根据权利要求1所述的一种聚醚有机硅共聚物的制备方法，其特征在于包括以下步

骤：

1)将八甲基环四硅氧烷、四甲基环四硅氧烷和四甲基二氢二硅氧烷加入反应容器中，

所述的八甲基环四硅氧烷、四甲基环四硅氧烷和四甲基二氢二硅氧烷氧烷的质量比为：10

～20:0～5:1，充分搅拌，加入镍卡宾催化剂，所述镍卡宾催化剂的用量为八甲基环四硅氧

烷、四甲基环四硅氧烷和四甲基二氢二硅氧烷原料总重量的1-3％，在25-90℃的温度条件

下反应3-7h，得到含氢聚硅氧烷；

2)在上步反应的容器中继续加入烯丙基聚醚，常压升温至80-130℃反应1-10h，得到聚

醚有机硅共聚物。

3.一种镍卡宾催化剂，其特征在于：其结构式如下所示，

上述结构中，两个氮杂环卡宾单元以配位键与金属镍中心结合，R4，R5，R6，R7，R8，R9为氢

权　利　要　求　书 1/2 页

2

CN 111748099 A

2



原子、直链或支链烷基、芳基或者卤素中的任意一种，G为抗衡阴离子，选自卤素离子或者醋

酸根。
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一种聚醚有机硅共聚物的制备方法

技术领域

[0001] 本发明属于化工领域，涉及一种聚醚有机硅，具体来说是一种聚醚有机硅共聚物

的制备方法。

背景技术

[0002] 聚醚有机硅共聚物是一种新型结构的表面活性剂，其独特的分子结构中同时含有

聚硅氧烷和聚醚。其中，聚硅氧烷部分赋予表面活性剂以低表面张力、抗静电和生理惰性等

特点，通过调节聚醚的环氧乙烷(EO)、环氧丙烷(PO)的聚合度及其比值，以及聚醚和聚硅氧

烷的比例，便可以获得不同性能、不同用途的有机硅表面活性剂，可广泛应用在涂料工业、

聚氨酯、农药和日化工业等行业。

[0003] 聚醚有机硅共聚物的制备主要包括两步反应：(1)含氢聚硅氧烷的制备；(2)含氢

聚硅氧烷和烯丙基聚醚的加成反应。现有的技术中，两步反应需要不同的催化剂，其中，第

一步反应一般用硫酸作催化剂，反应过程中会有酸性残留；第二步反应使用铂催化剂，铂催

化剂较为昂贵，大大增加了生产成本。

发明内容

[0004] 针对现有技术中的上述技术问题，本发明提供了一种聚醚有机硅共聚物的制备方

法，所述的这种聚醚有机硅共聚物的制备方法要解决现有技术中制备聚醚有机硅共聚物的

两步反应中需要不同的催化剂，反应过程复杂，增加生产成本的技术问题。

[0005] 本发明提供了一种聚醚有机硅共聚物的制备方法，以含氢聚硅氧烷和烯丙基聚醚

为原料，镍卡宾为催化剂，连续一锅法制备获得如下结构的聚醚有机硅共聚物：

[0006]

[0007] 其中：m值为2-100的数值；n值为1-10的数值；R1、R 2和R3为甲基、乙酰基或-

CH2CH2CH2(OCH2CH2)x(OCH2CHCH3)yOH中的任意一个基团，并且R1、R2和R3不同时为甲基，x值为

10-70的数值；y值为0-30的数值；

[0008] 所述镍卡宾催化剂的结构式如下所示，

[0009]
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[0010] 上述结构中，两个氮杂环卡宾单元以配位键与金属镍中心结合，R4，R5，R6，R7，R8，R9

为氢原子、直链或支链烷基、芳基或者卤素中的任意一种，G为抗衡阴离子，选自卤素离子或

者醋酸根。

[0011] 上述的催化剂可由对应的卡宾配体与金属镍盐按物质的量1：1反应制得，而卡宾

配体可由对应的前体咪唑并吡啶盐与合适的碱反应制备。

[0012] 具体的，上述的一种聚醚有机硅共聚物的制备方法，包括以下步骤：

[0013] (1)将八甲基环四硅氧烷、四甲基环四硅氧烷和四甲基二氢二硅氧烷加入反应容

器中，所述的八甲基环四硅氧烷、四甲基环四硅氧烷和四甲基二氢二硅氧烷氧烷的质量比

为：10～20:0～5:1，充分搅拌，加入镍卡宾催化剂，所述镍卡宾催化剂的用量为八甲基环四

硅氧烷、四甲基环四硅氧烷和四甲基二氢二硅氧烷原料总重量的1-3％，在25-90℃的温度

条件下反应3-7h，得到含氢聚硅氧烷；

[0014] (2)在上步反应的容器中继续加入烯丙基聚醚，常压升温至80-130℃反应1-10h，

得到聚醚有机硅共聚物。

[0015] 上述的烯丙基聚醚为已有物质，可以采用按照中国专利CN102492130A“一种碱性

催化一步法制备的封端聚醚及其制备方法”中所述的方法制备。

[0016] 本发明还提供了一种镍卡宾催化剂，其结构式如下所示，

[0017]

[0018] 上述结构中，两个氮杂环卡宾单元以配位键与金属镍中心结合，R4，R5，R6，R7，R8，R9

为氢原子、直链或支链烷基、芳基或者卤素中的任意一种，G为抗衡阴离子，选自卤素离子或

者醋酸根。

[0019] 本发明和已有技术相比，其技术效果是积极和明显的。本发明使用了新型的镍卡

宾催化剂，它既催化由八甲基环四硅氧烷、四甲基环四硅氧烷和四甲基二氢二硅氧烷制备

含氢聚硅氧烷的反应，又催化含氢聚硅氧烷和烯丙基聚醚的加成反应。避免了昂贵的铂催

化剂的使用，并且一个催化组分实现了双重催化，该方法更廉价，配方更简单，操作更方便，

同时，绿色安全，高效环保，适用于工业化生产。

具体实施方式

[0020] 实施例1：一种镍卡宾催化剂实现的聚醚有机硅共聚物制备方法：

[0021] 1、该实施例所使用的镍卡宾催化剂结构如下：(相关制备方法参照文献：ORGANIC 

LETTERS2011Vol .13 ,No .195256–5259；Journal  of  Organometallic  Chemistry  775

(2015)155-163；Journal  of  Organometallic  Chemistry  820(2016)1-7；Journal  of 

Catalysis  319(2014)119–126；Tetrahedron:Asymmetry  24(2013)492–498。)
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[0022]

[0023] 其具体制备方法，以本结构为例，步骤如下：

[0024] (1)：

[0025]

[0026] 在500毫升的反应容器中依次加入23克(5-异丙基-2-吡啶基)苯基甲酮、200毫升

甲醇、5.4克邻苯二胺，充分搅拌的条件下，通入盐酸气至溶液饱和，室温反应5小时后过滤，

滤饼用20毫升甲醇洗三次，得产品双咪唑盐28克，产率90％。

[0027] (2)

[0028]

[0029] 将6.2克上步所制得得双咪唑盐分散在100毫升四氢呋喃中，冷却至0℃，加入0.5

克氢化钠，然后自然升至室温反应2小时，随后加入氯化镍1.3克，继续室温反应1小时，接着

再回流反应2小时，最后冷却至室温，过滤，滤饼用20毫升去离子水洗三次，再用20毫升乙醚

洗三次，得目标产物6.1克，产率87％。

[0030] 2、聚醚的合成：在反应器中加入烯丙醇23g、环氧乙烷180g，在0.80g  KOH催化剂存

在下、压力≤0.4MPa、反应温度为120℃条件下反应5h，得到烯丙基聚醚；

[0031] 3、聚醚有机硅共聚物的制备：

[0032] (1)将八甲基环四硅氧烷36g、四甲基环四硅氧烷10g、四甲基二氢二硅氧烷4g加入

反应容器中，充分搅拌，加入上述镍卡宾催化剂1g，在反应温度为25℃条件下反应5h，得到

含氢聚硅氧烷；

[0033] (2)在上步反应的容器中继续加入烯丙基聚醚150g，常压氮气保护下加热升温至
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80℃反应3h，获得聚醚有机硅共聚物，结构为：R-Si(CH3)2-[O-Si(CH3)2]15-[O-Si(CH3)R]5-

O-Si(CH3)2R，其中R＝-CH2CH2CH2(OCH2CH2)10OH。

[0034] 实施例2：一种镍卡宾催化剂实现的聚醚有机硅共聚物的制备方法：

[0035] 1、该实施例所使用的镍卡宾催化剂结构如下：

[0036]

[0037] 2、聚醚的合成：在反应器中加入烯丙醇14g、环氧乙烷158g，环氧丙烷28g，在0.70g 

KOH催化剂存在下、压力≤0.4MPa、反应温度为120℃条件下反应6h，得到烯丙基聚醚；

[0038] 3、聚醚有机硅共聚物的制备：

[0039] (1)将八甲基环四硅氧烷43g、四甲基环四硅氧烷5g、四甲基二氢二硅氧烷2g加入

反应容器中，充分搅拌，加入上述镍卡宾催化剂1.5g，在反应温度为50℃条件下反应7h，得

到含氢聚硅氧烷；

[0040] (2)在上步反应的容器中继续加入烯丙基聚醚147g，常压氮气保护下加热升温至

100℃反应4h，获得聚醚有机硅共聚物，结构为：R-Si(CH3)2-[O-Si(CH3)2]40-[O-Si(CH3)R]6-

O-Si(CH3)2R，其中R＝-CH2CH2CH2(OCH2CH2)15(OCH2CHCH3)2OH。

[0041] 实施例3：一种镍卡宾催化剂实现的聚醚有机硅共聚物的制备方法：

[0042] 1、该实施例所使用的镍卡宾催化剂结构如下：

[0043]

[0044] 2、聚醚的合成：在反应器中加入烯丙醇9.0g、环氧乙烷82g，环氧丙烷109g，在

0.70g  KOH催化剂存在下、压力≤0.4MPa、反应温度为120℃条件下反应6h，得到烯丙基聚

醚；

[0045] 3、聚醚有机硅共聚物的制备：

[0046] (1)将八甲基环四硅氧烷70g、四甲基二氢二硅氧烷5g加入反应容器中，充分搅拌，

加入上述镍卡宾催化剂1.5g，在反应温度为80℃条件下反应6h，得到含氢聚硅氧烷；

[0047] (2)在上步反应的容器中继续加入烯丙基聚醚130g，常压氮气保护下加热升温至

110℃反应4h，获得聚醚有机硅共聚物，结构为：R-Si(CH3)2-[O-Si(CH3)2]25-O-Si(CH3)2R，其

中R＝-CH2CH2CH2(OCH2CH2)12(OCH2CHCH3)12OH。
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[0048] 实施例4：一种镍卡宾催化剂实现的聚醚有机硅共聚物的制备方法：

[0049] 1、该实施例所使用的镍卡宾催化剂结构如下：

[0050]

[0051] 2、聚醚的合成：在反应器中加入烯丙醇3g、环氧乙烷143g，环氧丙烷55g，在1g  KOH

催化剂存在下、压力≤0.4MPa、反应温度为120℃条件下反应5h，得到烯丙基聚醚；

[0052] 3、聚醚有机硅共聚物的制备：

[0053] (1)将八甲基环四硅氧烷13g、四甲基环四硅氧烷1.5g、四甲基二氢二硅氧烷0.4g

加入反应容器中，充分搅拌，加入上述镍卡宾催化剂0.5g，在反应温度为90℃条件下反应

6h，得到含氢聚硅氧烷；

[0054] (2)在上步反应的容器中继续加入烯丙基聚醚160g，常压氮气保护下加热升温至

130℃反应4h，获得聚醚有机硅共聚物，结构为：R-Si(CH3)2-[O-Si(CH3)2]60-[O-Si(CH3)R]8-

O-Si(CH3)2R，其中R＝-CH2CH2CH2(OCH2CH2)60(OCH2CHCH3)17OH。
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