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(57)摘要

本发明属于光缆用填充油膏领域，具体公开

了一种氢化异戊二烯/苯乙烯嵌段偶合聚合物光

缆油膏胶凝剂，为结构式为(EIS)nM的多氢化聚

合物臂的偶合聚合物；本发明还提供了所述的偶

合聚合物的制备方法以及在填充油墨中的应用，

此外，本发明还提供了一种包含所述的胶凝剂的

光缆油膏。本发明创新地提供了一种全新形态的

偶合聚合物，其氢化的聚合物臂为氢化聚异戊二

烯嵌段‑聚苯乙烯嵌段的两嵌段聚合物臂，且所

述的聚苯乙烯嵌段连接在偶联中心(M)上。研究

发现，该特殊结构的聚合物作为光缆油膏胶凝

剂，可以表现出优异的机械性能和滴点，具有优

异的性能。
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1.一种氢化异戊二烯/苯乙烯嵌段偶合聚合物光缆油膏胶凝剂的应用，其特征在于，用

作光缆填充油膏的胶凝剂；

所述的氢化异戊二烯/苯乙烯嵌段偶合聚合物光缆油膏胶凝剂为具有式1结构式的多

氢化聚合物臂的偶合聚合物；

(EIS)nM；

式1

所述的EIS为氢化的聚合物臂，其中，EI表示氢化的聚异戊二烯嵌段；S表示聚苯乙烯嵌

段；

M为偶合结构的核；所述的核为联接氢化聚合物臂的S端的中心原子或者原子团；

所述的n  表示偶合结构的氢化聚合物臂数；

所述的偶合聚合物的数均分子量为20‑35万；

单个氢化聚合物臂的分子量为6~7.5万；

聚苯乙烯嵌段的重量含量为25~30%；

M选自Si、Sn、C4~18  的烷基或C8~22  芳香基；

所述的n为3‑5.5臂；偶合效率为85‑95%。

2.如权利要求1所述的应用，其特征在于，氢化异戊二烯/苯乙烯嵌段偶合聚合物光缆

油膏胶凝剂的制备方法包括以下步骤：

步骤(1):先将溶剂、计算量锂系引发剂、活化剂和异戊二烯进行阴离子聚合，得到

PILi；

步骤(2):步骤(1)反应完全后加苯乙烯，聚合得到PIPSli；

步骤(3):步骤(2)反应完全后加入偶合剂，进行偶合反应，合成包含多臂偶合异戊二

烯/苯乙烯的二嵌段共聚物；随后再进行氢化，即得所述的氢化异戊二烯/苯乙烯嵌段偶合

聚合物光缆油膏胶凝剂。

3.如权利要求2所述的应用，其特征在于，步骤(1)中，所述的溶剂为环己烷。

4.如权利要求2所述的应用，其特征在于，步骤(1)中，阴离子聚合反应的温度为50~110

℃。

5.如权利要求2所述的应用，步骤(2)中，苯乙烯与异戊二烯单体的重量比为25~30：75~
70。

6.如权利要求2所述的应用，步骤(2)中，聚合的温度为50~110℃。

7.如权利要求2所述的应用，偶合剂为二氯二甲基硅烷、三氯甲基硅烷、四氯化硅、四氯

化锡  和二乙烯基苯中的一种或几种；

偶合反应温度为50℃‑70℃。

8.如权利要求2所述的应用，氢化过程的催化剂为采用  Ni/Al  催化剂，且Al/Ni  摩尔

比为  3.0  ～3.8，用量为6‑9moL/kg聚合物；

氢化反应的温度为70℃‑110℃。

9.一种光缆填充油膏，其特征在于，包含权利要求1~8任一项应用中所述的氢化异戊二

烯/苯乙烯嵌段偶合聚合物光缆油膏胶凝剂。

10.如权利要求9所述的光缆填充油膏，其特征在于，所述的氢化异戊二烯/苯乙烯嵌段

偶合聚合物光缆油膏胶凝剂的含量为6~10wt.%。
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11.如权利要求9或10所述的光缆填充油膏，其特征在于，还包含基础油。
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氢化异戊二烯/苯乙烯嵌段偶合聚合物光缆油膏胶凝剂及其

制备方法和在光缆油膏中的应用

技术领域：

[0001] 本发明涉及到一种氢化异戊二烯/苯乙烯嵌段偶合聚合物和制备方法和应用，属

于光缆用填充油膏领域。

背景技术：

[0002] 随着通信电(光)缆技术的不断成熟，对光缆材料的研究已逐渐引起人们的重视，

而油膏作为光缆材料的重要组成部分，在光缆中起着密封、防潮、防水、缓冲、保护作用，油

膏的质量直接影响光缆的传输性能和使用性能，油膏作为光缆保护填充膏，具有触变性能，

是一种凝胶剂，胶凝剂分无机和有机两种，无机胶凝胶剂主要由脂肪酸盐等组成，该材料存

在稳定性差，光信号损失大，使用寿命短等缺点。与无机胶凝剂比，聚合物胶凝剂与基础油

混溶性好，性能更稳定。上世纪美国开发了SEP为核心的光缆光纤油膏，具有优良的触变性，

适宜的粘度，和高低温性能，综合性能良好。

[0003] 目前，国内外对光纤光缆油膏的研究主要集中研制高性能的冷填充触变性光纤油

膏，目的在改善其低温性能与提高油膏滴点等方面。例如中国专利CN107793542A中提出了

一种新的氢化苯乙烯/异戊二烯嵌段聚合物来提高油膏滴点与改善其物理性能的制备方

法，涉及一种合成氢化苯乙烯/异戊二烯嵌段共聚物的基础溶剂体系。研究表明:在合成两

嵌段氢化苯乙烯‑异戊二烯聚合物时,采用环己烷为聚合溶剂,合成的氢化苯乙烯‑异戊二

烯聚合物中小分子聚合物聚苯乙烯(PS)含量高,严重影响到聚合物应用于光纤、光缆填充

油膏时的滴点。因此,该专利采用特殊的由非极性烷烃和甲苯组成的混合溶剂,能有效降低

或消除两嵌段或多嵌段氢化苯乙烯/异戊二烯共聚物中的小分子聚苯乙烯的含量 ,但一段

加入苯乙烯，且分子量大，可能会导致一段部分苯乙烯未反应完，未反应完的部分苯乙烯与

二段异戊二烯无规共聚，会影响共聚物应用于光纤、光缆填充油膏时的滴点。

发明内容：

[0004] 针对上述缺陷，本发明的目的在于提供一种具有星形结构的氢化异戊二烯/苯乙

烯嵌段偶合聚合物光缆油膏胶凝剂(本发明也简称为星型聚合物或者偶合聚合物)，其可以

改善光缆油膏的性能。

[0005] 本发明第二目的在于，提供一种所述的氢化异戊二烯/苯乙烯嵌段偶合聚合物光

缆油膏胶凝剂的制备方法，其可减少或避免小分子聚合物，可提高两嵌段SEP聚合物应用于

光缆管纤膏滴点，可改善氢化多臂苯乙烯异戊二烯嵌段共聚物的综合机械性能。

[0006] 本发明第三目的在于，提供所述的氢化异戊二烯/苯乙烯嵌段偶合聚合物光缆油

膏胶凝剂在光缆填充油膏中的应用。

[0007] 本发明第四目的在于，提供一种包含所述的氢化异戊二烯/苯乙烯嵌段偶合聚合

物光缆油膏胶凝剂的光缆填充油膏。

[0008] 一种氢化异戊二烯/苯乙烯嵌段偶合聚合物光缆油膏胶凝剂，为具有式1结构式的
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多氢化聚合物臂的偶合聚合物；

[0009] (EIS)nM；

[0010] 式1

[0011] 所述的EIS为氢化的聚合物臂，其中，EI表示氢化的聚异戊二烯嵌段；S表示聚苯乙

烯嵌段；

[0012] M为偶合结构的核；所述的核为联接氢化聚合物臂的S端的中心原子或者原子团；

[0013] 所述的n表示偶合结构的氢化聚合物臂数，且n≧1。

[0014] 本发明创新地提供了一种全新形态的偶合聚合物，其氢化的聚合物臂为氢化聚异

戊二烯嵌段‑聚苯乙烯嵌段的两嵌段聚合物臂，且所述的聚苯乙烯嵌段连接在偶联中心(M)

上。研究发现，该特殊结构的聚合物作为光缆油膏胶凝剂，可以表现出优异的机械性能和滴

点，具有优异的性能。

[0015] 本发明的关键在于，所述特殊结构的偶合聚合物，以及创新地发现所述特殊结构

的聚合物在作为光缆油膏胶凝剂能够带来意料不到的优势。本发明进一步研究还发现，进

一步控制所述的偶合聚合物的分子量，聚合物臂数以及聚合物臂的分子排布，有助于进一

步改善其作为光缆油膏胶凝剂的性能。

[0016] 作为优选，所述的偶合聚合物的数均分子量(聚合总分子量)为15‑45万；优选为

20‑35万。研究发现，优选的分子量下有助于进一步改善光缆油膏偶合剂的性能。

[0017] 优选地，单个氢化聚合物臂的分子量为5～15万，进一步优选为6～7.5万。研究发

现，该偶联臂的分子量下能够意外的进一步改善光缆油膏交联剂的性能。

[0018] 优选地，单个氢化聚合物臂中，聚异戊二烯分子量在4.5‑6万。

[0019] 作为优选，聚合物臂中，聚苯乙烯嵌段的重量含量为25‑30％。

[0020] 作为优选，M选自Si、Sn、C4～18的烷基或C8～22芳香基。

[0021] 作为优选，所述的n为2‑5.5臂；进一步优选为3‑5.5臂。研究发现，该特殊的偶联臂

的多臂聚合物(星型聚合物)能够意外的进一步改善光缆油膏交联剂的性能。

[0022] 作为优选，偶合效率为75‑95％；进一步优选为85‑95％。

[0023] 本发明还提供了一种所述的氢化异戊二烯/苯乙烯嵌段偶合聚合物光缆油膏胶凝

剂的制备方法，其特征在于，包括以下步骤：

[0024] 步骤(1):先将溶剂、锂系引发剂、活化剂、结构调节剂和异戊二烯进行阴离子聚

合，得到PILi(称为聚异戊二烯负离子或聚异戊二烯锂)；

[0025] 步骤(2):步骤(1)反应完全后加苯乙烯，聚合得到PIPSli(称为聚异戊二烯‑聚苯

乙烯负离子或聚异戊二烯‑聚苯乙烯锂)；

[0026] 步骤(3):步骤(2)反应完全后加入偶合剂，进行偶合反应，合成包含多臂偶合异戊

二烯/苯乙烯的二嵌段共聚物；随后再进行氢化，即得所述的氢化异戊二烯/苯乙烯嵌段偶

合聚合物光缆油膏胶凝剂。

[0027] 本发明提供了一种合成所述偶合聚合物的方法，在阴离子聚合体系中，采用引发

剂正丁基锂为引发剂，先引发异戊二烯，再通过PILi引发苯乙烯形成PIPSli，再加入偶合

剂,合成包含多臂偶合异戊二烯/苯乙烯的二嵌段共聚物，所述二嵌段共聚物进行氢化，即

得所述偶合聚合物。本发明通过所述的创新地聚合物臂构建思路，可以获得在光缆填充油

膏领域具有良好性能的胶凝剂。
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[0028] 本发明首要创新在于：创新地发现预先聚合I段(聚戊二烯嵌段)、再聚合S段(聚苯

乙烯段)，并进一步利用S段和偶联中心进行偶联得到的聚合物能够出人意料地改善光缆油

膏胶黏剂性能。至于阴离子聚合、偶合反应以及还原反应的步骤、反应条件的控制等，均可

采用行业内公知技术。

[0029] 优先方案中，在阴离子聚合中，选用溶剂为非极性溶剂中环己烷。

[0030] 所述的非极性溶剂的用量没有特别要求，可根据行业公知内容、基于制备需要进

行调整，例如，所述的溶剂用量为使步骤(1)聚合起始溶液中的单体浓度为8％～12％。

[0031] 优选的方案，阴离子聚合体系包含锂系引发剂、活化剂和结构调节剂。引发剂、活

化剂和结构调节剂都采用本领域常规试剂。

[0032] 优选的方案，所述的锂系引发剂为烷基锂，进一步优选为丁基锂。

[0033] 所述的锂系引发剂的使用量可根据行业内公知理论以及调控方式进行适当调整。

[0034] 优选的方案，所述的活化剂为THF。

[0035] 作为优选，所述的活化剂的用量可基于行业内常规制备思路进行合理调整。作为

优选，所述的步骤(1)的起始溶液中，活化剂相对于溶剂中的质量含量20～1000mg/kg溶剂。

进一步优选为50～100mg/kg。

[0036] 优选的方案，步骤(1)中，阴离子聚合反应的温度为50℃‑110℃。

[0037] 优选的方案，步骤(2)中，苯乙烯与异戊二烯单体的重量比为25～30：75～70。

[0038] 优选的方案，步骤(2)中，聚合的温度为50℃‑110℃。

[0039] 本发明所述的偶合反应可采用现有公知的物料以及方法实现。

[0040] 例如，所述的偶合剂为二氯二甲基硅烷、三氯甲基硅烷、四氯化硅、四氯化锡和二

乙烯基苯中的一种或几种，最优选为四氯化硅，二乙烯基苯中的至少一种。

[0041] 所述的偶合剂的用量可根据偶合中心的偶合位点采用常规的原理进行换算。优选

为，所述的偶合剂的用量为完全偶合的理论摩尔量的1～1.2倍。

[0042] 优选的方案，偶合反应温度为50℃‑70℃。

[0043] 优选方案，氢化异戊二烯/苯乙烯嵌段偶合聚合物中，臂数为3‑5.5臂，偶合效率为

85‑95％。

[0044] 本发明方法可采用现有方法，偶合的聚合物进行选择性氢化(氢化聚异戊二烯嵌

段)。本发明所述的氢化反应可基于行业内熟知的物料以及理论实现。

[0045] 优选的方案，氢化过程的催化剂为采用Ni/Al催化剂，优选Al/Ni摩尔比为3 .0～

3.8，优选的用量为镍剂含量6‑9moL/kg聚合物。

[0046] 优选的方案，氢化反应的温度为70‑110℃。氢化条件必须足以使至少98％的异戊

二烯不饱和键氢化.

[0047] 本发明还提供了一种所述的氢化异戊二烯/苯乙烯嵌段偶合聚合物光缆油膏胶凝

剂的应用，用作光缆填充油膏的胶凝剂。

[0048] 本发明还提供了一种光缆填充油膏，包含所述的氢化异戊二烯/苯乙烯嵌段偶合

聚合物光缆油膏胶凝剂。

[0049] 作为优选，所述的光缆填充油膏，所述的氢化异戊二烯/苯乙烯嵌段偶合聚合物光

缆油膏胶凝剂的含量为6～10wt.％；优选为8wt.％。

[0050] 所述的光缆填充油膏，还包含基础油；所述的基础油例如为2号基础油。
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[0051] 本发明有益效果：

[0052] 1、本发明创新地提供了一种(EIS)nM偶合聚合物，该偶合聚合物臂的S段直接偶合

在偶联中心上。研究发现，该创新结构的偶合聚合物作为光缆油膏胶凝剂，可以表现出优异

的性能；

[0053] 2、本发明主要针对现有的阴离子聚合，采用环己烷做溶剂，发现在合成线型两嵌

段的PSI(一段苯乙烯聚合，二段异戊二烯聚合)时，小分子量PS含量不低于5％，说明聚合体

系中一段苯乙烯未反应完，接在聚异戊二烯的末端形成三嵌段聚合物(PSISLi)，或部分

PSLi不引发异戊二烯，形成了低分子量PS。其以小分子聚苯乙烯残留在最终聚合物中，影响

最终产品的性能，为了避免PS含量的影响，采用先进行异戊二烯聚合，反应完成后再进行苯

乙烯聚合(PIS)，但此结构聚合物制成的油凝胶的动力粘度低，增稠能力差，可能一段异戊

二烯没反应完与苯乙烯进行无规反应，或部分PILi不引发苯乙烯，形成部分小分子PI残留

在体系中，造成油凝胶粘度低。采用合成单臂为6‑8万的多臂星型异戊二烯/苯乙烯两嵌段

聚合物，再将合成的聚合物进行氢化，得到氢化多臂星型异戊二烯/苯乙烯两嵌段聚合物，

用此方法合成的聚合物制成的光缆油膏，能有效提高滴点和动力粘度。本发明通过能有效

控制异戊二烯/苯乙烯嵌段聚合物生产，并且聚合物的分子量和偶合度都可以控制，偶合效

率能达到90％以上，40℃动力粘度能达到3000mpa .s左右，80℃动力粘度能到达1500mpa .s

左右，高温性能提高显著，滴点温度可达到200℃以上且技术方案操作简单，成本低，有利于

推广应用。

[0054] 3、添加有本发明创新的光缆油膏胶凝剂的填充油膏，具有优异的机械性能和滴

点。

具体实施方式

[0055] 为了更详细描述本发明，下面以实施例作进一步说明，但本发明并不限制在实施

例的范围内。

[0056] 本发明的氢化异戊二烯/苯乙烯嵌段偶合聚合物合成工艺及氢化工艺都为现有的

常规方法。区别点在于本发明与常规合成工艺是改变加料顺序，采用一段先引发异戊二烯，

二段加入苯乙烯，三段加入偶合剂进行偶联反应(偶合反应)，可以根据需求添加其它的助

剂，例如活化剂、结构调节剂等，所述的助剂均可为行业内公知的物料。

[0057] 实施例中聚合物的分子量、偶合效率、偶合度用凝胶渗透色谱仪来测定，GPC测试

标准按Q/SH019.05.P.003(05)—1998进行；

[0058] 加氢度采用碘量法测定。

[0059] 光纤、光缆填充油膏的制备方法：把16g两嵌段氢化苯乙烯‑异戊二烯、184g二类基

础油加入500mL的烧杯中，在加热套中加热，搅拌，温度控制在100‑120℃，直至成为均一粘

稠的油膏。

[0060] 光缆填充油膏的滴点按GB  4929‑85标准测定。

[0061] 300％定伸强度、扯断拉伸强度、扯断伸长率、永久变形测试标准：按GB/T528—92

标准测定；

[0062] 硬度测试标准：按GB/T531‑99标准测定；

[0063] 实施例一
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[0064] 用锂系引发剂阴离子聚合工艺，向经氮气净化的5升聚合釜中加入3000ml环己烷，

并按100mg/kg溶剂的量加入四氢呋喃、将该溶剂体系升温至50℃，根据设计分子量，加入计

算量正丁基锂2.4mmol，采用一段加210g戊二烯进行引发反应，反应聚合温度控制在50‑110

℃、搅拌反应在30‑60分钟后，将按设计苯乙烯(苯乙烯为戊二烯的重量比为3/7)加入到活

性聚合物中，其间控制反应温度在55～85℃，搅拌反应30～60min，加乙醇约5ml进行终止，

聚合结束后将聚合物压入5升加氢釜内，控制温度在50～100℃，在加氢釜中加入68mmg苯甲

酸甲酯，搅拌反应5～20min，再加氢釜中加入9mmol的自制Ni/Al催化剂(Al/Ni摩尔比比为

3 .0～3 .8)，在70℃‑110℃下搅拌反应120min。在反应混合物中加入基于聚合物的重量

0.6％的抗氧剂，搅拌5分钟。最后将产物加入到蒸汽和水的混合物中，溶剂被蒸发，而聚合

物则以固体的状态离析出来悬浮在水中。将固体分离出来，用挤压脱水机挤水、干燥箱脱挥

发分，GPC气相色谱仪测该聚合物的数均分子量为12.4万(Mn)，核磁测加氢度为98.5％。再

将干燥好的共聚物按8％比例加入到二类基础油中，混合均匀，加热搅拌，溶胶温度控制在

120℃左右，待完全溶解后，测其滴点，粘度。

[0065] 对比例一

[0066] 和实施例一，区别仅在于，预先聚合形成S嵌段，随后再聚合形成I嵌段：再进行偶

合和还原：具体为：

[0067] 采用锂系引发剂阴离子溶液聚合工艺，向经氮气净化的5升聚合釜中加入3000ml

环己烷，并按100mg/kg溶剂的量加入四氢呋喃、将该溶剂体系升温至50℃，根据设计分子

量，加入计算量正丁基锂2.4mmol，采用一段先将按设计苯乙烯(苯乙烯为戊二烯的重量比

为3/7)加入到活性聚合物中，加入90g苯乙烯进行一段引发聚合反应，其间控制反应温度在

55～85℃，搅拌反应30～60min后，再向聚合釜中加入异戊二烯，进行二段聚合反应，聚合温

度控制在50‑110℃，搅拌反应30～60min，加乙醇约5ml进行终止，合成两嵌段氢化苯乙烯‑

异戊二烯聚合物。聚合结束后将聚合物压入5升加氢釜内，控制温度在50～100℃，在加氢釜

中加入68mmg苯甲酸甲酯，搅拌反应5～20min，再加氢釜中加入9mmol的自制Ni/Al催化剂

(Al/Ni摩尔比比为3.0～3.8)，在70℃‑110℃下搅拌反应120min。在反应混合物中加入基于

聚合物的重量0.6％的抗氧剂，搅拌5分钟。最后将产物加入到蒸汽和水的混合物中，溶剂被

蒸发，而聚合物则以固体的状态离析出来悬浮在水中。将固体分离出来，用挤压脱水机挤

水、干燥箱脱挥发分，GPC气相色谱仪测该聚合物的数均分子量为12.4万(Mn)，核磁测加氢

度为98.5％。再将干燥好的共聚物按8％比例加入到二类基础油中，混合均匀，加热搅拌，溶

胶温度控制在120℃左右，待完全溶解后，测其滴点，粘度。

[0068] 表1；聚合反应投料顺序对油膏性能的影响

[0069] 项目 实施例一 对比例一

PS/％ 6.5 0

粘度40℃/mpa.s 1950 1830

粘度80℃/mpa.s 960 890

滴点/℃ 165 150

[0070] 实施例二

[0071] 采用锂系引发剂阴离子聚合工艺，和实施例1相比 ,按设计分子量，正丁基锂加入

量为3.3mmol。区别在于待聚合二段反应结束后，采用二氯二甲基硅烷对共聚物进行偶联，
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加入量1.9mmol偶合温度控制在50‑75℃之间，偶合反应时间约15‑30min，偶联反应完全后，

然后加5ml乙醇进行终止，再按照实施例一的加氢工艺控制，将聚合胶液进行氢化反应，得

到氢化共聚物，在反应混合物中加入基于聚合物的重量0.6％的抗氧剂，搅拌5分钟。最后将

产物加入到蒸汽和水的混合物中，溶剂被蒸发，而聚合物则以固体的状态离析出来悬浮在

水中。将固体分离出来，用挤压脱水机挤水、干燥箱脱挥发分，GPC气相色谱仪测该聚合物单

臂分子量9.5万的异戊二烯/苯乙烯嵌段共聚物，核磁测加氢度为98.5％。偶合度为1.5,偶

合效率75％。再将干燥好的共聚物按8％比例加入到二类基础油中，混合均匀，加热搅拌，溶

胶温度控制在120℃左右，待完全溶解后，测其滴点，粘度(见表2)。

[0072] 实施例三

[0073] 采用锂系引发剂阴离子聚合工艺，和实施例1相比，按设计分子量，正丁基锂加入

量为3.7mmol。区别在于待聚合二段反应结束后，采用三氯甲烷对共聚物进行偶合，加入量

为1.21mmol，偶合温度控制在50‑75℃之间，偶合反应时间约15‑30min，偶联反应完全后，然

后加5ml乙醇进行终止，再按照实施例一的加氢工艺控制，在反应混合物中加入基于聚合物

的重量0.6％的抗氧剂，搅拌5分钟。最后将产物加入到蒸汽和水的混合物中，溶剂被蒸发，

而聚合物则以固体的状态离析出来悬浮在水中。将固体分离出来，用挤压脱水机挤水、干燥

箱脱挥发分，GPC气相色谱仪测该聚合物单臂分子量为8万的偶合氢化异戊二烯/苯乙烯嵌

段共聚物核磁测加氢度为98.7％，偶合度为2.5偶合效率为79％。再将干燥好的共聚物按

8％比例加入到二类基础油中，混合均匀，加热搅拌，溶胶温度控制在120℃左右，待完全溶

解后，测其滴点，粘度(见表2)。

[0074] 实施例四

[0075] 采用锂系引发剂阴离子聚合工艺，和实施例1相比，按设计分子量，正丁基锂加入

量为4.0.mmol。区别在于待聚合二段反应结束后，采用四氯化硅对共聚物进行偶合，加入量

为1mmol，偶合温度控制在50‑75℃之间，偶合反应时间约15‑30min，偶联反应完全后，然后

加5ml乙醇进行终止，再按照实施例一的加氢工艺控制，在反应混合物中加入基于聚合物的

重量0.6％的抗氧剂，搅拌5分钟。最后将产物加入到蒸汽和水的混合物中，溶剂被蒸发，而

聚合物则以固体的状态离析出来悬浮在水中。将固体分离出来，用挤压脱水机挤水、干燥箱

脱挥发分，GPC气相色谱仪测该聚合物单臂分子量7.5万的异戊二烯/苯乙烯嵌段共聚物，核

磁测加氢度为98.1％，偶合度3.0，偶合效率83％。再将干燥好的共聚物按8％比例加入到二

类基础油中，混合均匀，加热搅拌，溶胶温度控制在120℃左右，待完全溶解后，测其滴点，粘

度。合成单臂分子量为7.5万的异戊二烯/苯乙烯嵌段共聚物(性能数据见表2)。

[0076] 实施例五

[0077] 采用锂系引发剂阴离子聚合工艺，和实施例1相比，按设计分子量，正丁基锂加入

量为4.6mmol。区别在于待聚合二段反应结束后，采用四氯化硅对共聚物进行偶合，加入量

为1.15mmol，偶合温度控制在50‑75℃之间，偶合反应时间约15‑30min，偶联反应完全后，然

后加5ml乙醇进行终止，再按照实施例一的加氢工艺控制，在反应混合物中加入基于聚合物

的重量0.6％的抗氧剂，搅拌5分钟。最后将产物加入到蒸汽和水的混合物中，溶剂被蒸发，

而聚合物则以固体的状态离析出来悬浮在水中。将固体分离出来，用挤压脱水机挤水、干燥

箱脱挥发分，GPC气相色谱仪测该聚合物单臂分子量6.5万的异戊二烯/苯乙烯嵌段共聚物，

核磁测加氢度为99.1％，偶合度为3.2，偶合效率为85％。再将干燥好的共聚物按8％比例加

说　明　书 6/8 页

9

CN 112708085 B

9



入到二类基础油中，混合均匀，加热搅拌，溶胶温度控制在120℃左右，待完全溶解后，测其

滴点，粘度(见表2)。

[0078] 实施例六

[0079] 采用锂系引发剂阴离子聚合工艺，和实施例1相比，按设计分子量，正丁基锂加入

量为4.0mmol。区别在于待聚合二段反应结束后，采用二乙烯基苯对共聚物进行偶合，加入

量为3ml，偶合温度控制在50‑75℃之间，偶合反应时间约10‑15min，偶联反应完全后，然后

加5ml乙醇进行终止，再按照实施例一的加氢工艺控制，在反应混合物中加入基于聚合物的

重量0.6％的抗氧剂，搅拌5分钟。最后将产物加入到蒸汽和水的混合物中，溶剂被蒸发，而

聚合物则以固体的状态离析出来悬浮在水中。将固体分离出来，用挤压脱水机挤水、干燥箱

脱挥发分，GPC气相色谱仪测该聚合物单臂分子量7.5万的异戊二烯/苯乙烯嵌段共聚物，核

磁测加氢度为98.4％，偶合度为4.5，偶合效率为89％。再将干燥好的共聚物按8％比例加入

到二类基础油中，混合均匀，加热搅拌，溶胶温度控制在120℃左右，待完全溶解后，测其滴

点，粘度(见表2)。

[0080] 实施例七

[0081] 采用锂系引发剂阴离子聚合工艺，和实施例1相比，按设计分子量，正丁基锂加入

量为4.6mmol。区别在于待聚合二段反应结束后，采用二乙烯基苯对共聚物进行偶合，加入

量为3ml，偶合温度控制在50‑75℃之间，偶合反应时间约10‑15min，偶联反应完全后，然后

加5ml乙醇进行终止，再按照实施例一的加氢工艺控制，在反应混合物中加入基于聚合物的

重量0.6％的抗氧剂，搅拌5分钟。最后将产物加入到蒸汽和水的混合物中，溶剂被蒸发，而

聚合物则以固体的状态离析出来悬浮在水中。将固体分离出来，用挤压脱水机挤水、干燥箱

脱挥发分，GPC气相色谱仪测该聚合物单臂分子量6.5万的异戊二烯/苯乙烯嵌段共聚物，核

磁测加氢度为98.8％，偶合度为5.1，偶合效率为92％。再将干燥好的共聚物按8％比例加入

到二类基础油中，混合均匀，加热搅拌，溶胶温度控制在120℃左右，待完全溶解后，测其滴

点，粘度(见表2)。

[0082] 实施例八

[0083] 采用锂系引发剂阴离子聚合工艺，和实施例1相比，按设计分子量，正丁基锂加入

量为5.0mmol。区别在于待聚合二段反应结束后，采用二乙烯基苯对共聚物进行偶合，加入

量为3ml，偶合温度控制在50‑75℃之间，偶合反应时间约10‑15min，偶联反应完全后，然后

加5ml乙醇进行终止，再按照实施例一的加氢工艺控制，在反应混合物中加入基于聚合物的

重量0.6％的抗氧剂，搅拌5分钟。最后将产物加入到蒸汽和水的混合物中，溶剂被蒸发，而

聚合物则以固体的状态离析出来悬浮在水中。将固体分离出来，用挤压脱水机挤水、干燥箱

脱挥发分，GPC气相色谱仪测该聚合物单臂分子量6.0万的异戊二烯/苯乙烯嵌段共聚物，核

磁测加氢度为98.4％，偶合度为5.5，偶合效率为95％。再将干燥好的共聚物按8％比例加入

到二类基础油中，混合均匀，加热搅拌，溶胶温度控制在120℃左右，待完全溶解后，测其滴

点，粘度(见表2)。

[0084] 表2：不同臂数对油膏性能的影响
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[0085]

[0086]

[0087] 综上，所述的预先阴离子聚合获得I段，进一步阴离子聚合获得I‑S活性聚合物，并

利用I‑S活性聚合物进行偶联、氢化，如此制得的偶合聚合物能够出人意料地改善光缆油膏

胶凝剂的性能，进一步研究还发现，合成多臂的星型聚合物，并配合聚合物臂以及分子量的

控制，有助于进一步改善光缆油膏胶凝剂的性能。
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