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直接酯化法合成聚２，５呋喃二甲酸乙二酯
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摘　要　以２，５呋喃二甲酸（ＦＤＣＡ）和乙二醇（ＥＧ）为原料，草酸亚锡为催化剂，采用直接酯化法制备了聚
２，５呋喃二甲酸乙二酯（ＰＥＦ）。考察了酯化反应、酯化产物、缩聚反应及缩聚产物的影响因素，结果表明，草酸
亚锡在该体系中既可催化酯化反应又可催化缩聚反应，当 ｎ（ＦＤＣＡ）∶ｎ（ＥＧ）＝１∶１６、草酸亚锡摩尔分数为
０１％、酯化温度为２１０℃、缩聚温度为２４０℃、缩聚反应时间为４８０ｍｉｎ、磷酸三甲酯摩尔分数为００３％时，酯
化程度最高（酯化产物的酸值在９４％以上），缩聚产物相对分子量最高（比浓粘度达到１２９ｄＬ／ｇ），端羧基含
量最低（３４３ｍｏｌ／ｔ）；采用ＦＴＩＲ和１ＨＮＭＲ对目标产物的结构进行了表征。
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近年来，基于可再生资源的呋喃芳香性聚合物材料（如含呋喃环的聚酰亚胺、聚氨酯和聚酯等）越

来越受关注［１４］。２，５呋喃二甲酸来源丰富，可由果糖和半乳糖得到，其结构与对苯二甲酸相类似，均具
有环状共轭体系，均含有２个羧基。由２，５呋喃二甲酸出发合成聚２，５呋喃二甲酸酯的研究始于上世
纪６０年代［５］，Ｍｏｏｒｅ等［６］报道了以２，５呋喃二甲酸为起始原料，先合成２，５呋喃二甲酰卤和２，５呋喃
二甲酯，再与二醇反应制备得到聚酯。Ｇａｎｄｉｎｉ等［７］报道了以２，５呋喃二甲酰氯和百倍的乙二醇为原
料，在７５℃反应６ｈ，通过酯交换法制备得到２，５呋喃二甲酸乙二酯，中和生成的盐酸之后真空缩聚得
到聚２，５呋喃二甲酸乙二酯。本文以２，５呋喃二甲酸（ＦＤＣＡ）和乙二醇（ＥＧ）为原料（摩尔比为１∶１２～
１∶２０），草酸亚锡为催化剂，采用直接酯化法制备２，５呋喃二甲酸乙二酯，再真空缩聚得到聚２，５呋喃
二甲酸乙二酯，合成路线如Ｓｃｈｅｍｅ１所示。考察了原料配比、催化剂用量、酯化温度、缩聚温度和时间
及稳定剂用量等对酯化反应、酯化产物缩聚反应及缩聚产物的影响，并对其结构进行了表征。

Ｓｃｈｅｍｅ１　ＳｙｎｔｈｅｔｉｃｒｏｕｔｅｔｏＰＥＦｓｙｎｔｈｅｓｉｓｂｙＰＴＡｍｅｔｈｏｄ

１　实验部分

１．１　试剂和仪器
２，５呋喃二甲酸（上海迅特化工科技有限公司），纯度 ＞９９％；乙二醇（国药集团化学试剂有限公

司），分析纯；草酸亚锡（美国ＳｉｇｍａＡｌｄｒｉｃｈ），纯度＞９９％；１，１，２，２四氯乙烷、苯酚、邻甲酚、氯仿、磷酸
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三甲酯（北京化工厂）均为分析纯试剂；ＮａＯＨ乙醇标准溶液（天津大茂化学试剂厂）。
ＢｒｕｋｅｒＥｑｕｎｏｘ５５型红外光谱仪（ＦＴＩＲ，德国ＢＲＵＫＥＲ公司），ＫＢｒ压片；ＶａｒｉａｎＭｅｒｃｕｒｙＰｌｕｓ核磁共

振（１ＨＮＭＲ）仪（瑞士ＢＲＵＫＥＲ公司），以ＣＦ３ＣＯＯＤ（ＮＯＲＥＬＬ）为溶剂。
１．２　聚２，５呋喃二甲酸乙二酯（ＰＥＦ）的制备

酯化反应：在三口瓶中加入一定摩尔比的ＦＤＣＡ和 ＥＧ，再按照相对于 ＦＤＣＡ不同摩尔分数加入催
化剂和稳定剂，缓慢升温，并不断搅拌，常压下通入 Ｎ２气作保护气体，酯化温度控制在１８０～２２０℃，当
接收器出现第１滴馏分时表明反应已经开始。酯化过程中柱顶温度保持在１００℃左右且不断脱出水，
体系逐渐由混浊转向透明，达到清晰点时，且柱顶温降至８０℃以下时，几乎停止出水，表示酯化反应结
束。

缩聚反应：酯化反应结束后，在不断搅拌的条件下，缓慢升温并提高真空度，随着温度和真空度的提

高，进入反应初期。酯交换反应生成的乙二醇不断挥发出，分子量逐渐增大。当真空度达到７０Ｐａ，温度
分别升至２２０、２３０、２４０和２５０℃，进入缩聚反应中期。反应不同时间后结束缩聚反应。

产物纯化：将缩聚得到的产物，打碎之后溶于邻氯苯酚溶液中，在甲醇中沉淀，经离心后倒掉上清

液，取出沉淀物，反复３次进行溶解沉淀离心的过程，于１２０℃真空干燥４８ｈ。
１．３　比浓粘度的测定

用质量比为１∶１的苯酚四氯乙烷混合溶剂，在（２５±００５）℃用乌氏粘度计测定比浓粘度。
ηｓｐ
ρ
＝（
ｔ－ｔ０
ｔ）／ρ

式中，ηｓｐ为试样溶液的增比粘度，ρ为试样溶液聚合物含量（５ｇ／Ｌ）；ｔ为试样溶液的流出时间（ｓ）；ｔ０为
溶剂的流出时间（ｓ）。
１．４　端羧基含量的测定

以质量比为７∶３的邻甲酚与氯仿混合溶剂，用ＮａＯＨ乙醇标准溶液进行滴定，酚酞作指示剂。

ｘ＝
（Ｖ－Ｖ０）×ｃ×Ｆ

ｍ
式中，ｘ为试样的羧基含量（ｍｏｌ／ｔ），Ｖ为试样溶液消耗 ＫＯＨ乙醇滴定液的体积（ｍＬ），Ｖ０为空白试验消
耗ＫＯＨ乙醇滴定液的体积（ｍＬ），ｃ为ＫＯＨ乙醇溶液的浓度（００５ｍｏｌ／Ｌ），Ｆ为以草酸标定ＫＯＨ乙醇
溶液的因子，ｍ为试样的质量（ｇ）。
１．５　ＦＤＣＡ的转化率

Ａ＝（１－ｘｙ）×１００％

式中，Ａ为ＦＤＣＡ的转化率，ｘ为缩聚产物的羧基含量（ｍｏｌ／ｔ），ｙ为ＦＤＣＡ的羧基含量（ｍｏｌ／ｔ）。

２　结果与讨论

２．１　产物结构表征
将产物溶于邻氯苯酚，在甲醇中沉淀，如此反复３次后，于１２０℃真空干燥４８ｈ，图１和图２分别为

经提纯后产物的 ＦＴＩＲ和１ＨＮＭＲ谱图。在 ＩＲ谱（图１）中，３５４８ｃｍ－１附近是末端的羟基伸缩振峰；
２９７２和２７８１ｃｍ－１处为—ＣＨ２伸缩振动峰；１７３５ｃｍ

－１处为 Ｃ Ｏ键伸缩振动峰；１２７０和１１３６ｃｍ－１处
为—ＣＯＯＣ—的Ｃ—Ｏ伸缩振动峰；１５７７、１５０８和１４５３ｃｍ－１处为呋喃环的特征峰；１２２４ｃｍ－１处为呋喃
环上—Ｃ—Ｏ—Ｃ—伸缩振动峰。在１ＨＮＭＲ谱（图２）中，δ１１３０处的峰归属于溶剂氘代三氟醋酸的质
子；δ７２６处的峰归属于呋喃环上的质子；δ４６８处的峰归属于—ＯＣＨ２—的质子；δ３９６处的峰归属于
末端与羟基相连的亚甲基上的质子。以上结果表明，所得产物与预期结构相同。

２．２　影响酯化反应、缩聚反应和聚合产物的几种因素
２．２．１　ＦＤＣＡ与ＥＧ摩尔比的影响　由表１可知，当体系中ＥＧ含量增加时，达到清晰点的时间明显缩
短，酯化速率明显提高。这是因为酯化反应为可逆平衡反应，当醇的含量增加时，参与反应的端羟基含
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图１　ＰＥＦ的红外谱图
Ｆｉｇ．１　ＡＴＲＦＴＩＲｓｐｅｃｔｒｕｍｏｆＰＥＦ

图２　ＰＥＦ的１ＨＮＭＲ谱图

Ｆｉｇ．２　１ＨＮＭＲｓｐｅｃｔｒｕｍｏｆＰＥＦｉｎＣＦ３ＣＯＯＤ

量增大，有利于反应向正反应进行。达到清晰点时端羧基含量随 ＥＧ的增加而降低。因为增加醇含量，
在加速了酯化反应的同时也提高了ＦＤＣＡ在醇和低聚物中的溶解度；酯化率随着醇含量的增大而降低，
但均高于８７％。

随着ＥＧ含量的增加，比浓粘度出现最大值后下降，而酸值逐步减小，达最小值后升高，因为缩聚反
应为可逆平衡反应，ＥＧ含量的增加在促进酯化反应的同时也会促进缩聚反应进行，但当 ＥＧ含量过大
时，使缩聚反应向逆向进行，导致产物粘度降低，端羧基含量升高；ＦＤＣＡ的转化率在９８％以上，ＰＥＦ收
率高于８０％。综上考虑，ＦＤＣＡ与ＥＧ摩尔比为１∶１６时最佳。

表１　ＦＤＣＡ与ＥＧ摩尔比对合成ＰＥＦ的影响

Ｔａｂｌｅ１　ＴｈｅｅｆｆｅｃｔｏｆＦＤＣＡ／ＥＧｍｏｌａｒｒａｔｉｏｏｎｔｈｅｓｙｎｔｈｅｓｉｓｏｆＰＥＦ

ｎ（ＦＤＣＡ）∶ｎ（ＥＧ）
Ｔｉｍｅｏｆａｒｒｉｖｉｎｇ
ａｔｃｌｅａｒｐｏｉｎｔ／

ｍｉｎ

Ｔｈｅｃａｒｂｏｘｙｌｉｃｇｒｏｕｐ
ｃｏｎｔｅｎｔ／（ｍｏｌ·ｔ－１）
（Ｅｓｔｅｒｉｆｉｃａｔｉｏｎ
ｐｒｏｄｕｃｔｓ）

Ｙｉｅｌｄ
ｏｆｔｈｅ
ｅｓｔｅｒ／％

ηｓｐ／Ｃ／

（ｄＬ·ｇ－１）

Ｔｈｅｃａｒｂｏｘｙｌｉｃｇｒｏｕｐ
ｃｏｎｔｅｎｔ／（ｍｏｌ·ｔ－１）
（ｐｏｌｙｃｏｎｄｅｎｓａｔｉｏｎ
ｐｒｏｄｕｃｔｓ）

ＦＤＣＡ
ｃｏｎｖｅｒｓｉｔｉｏｎ／％

ＰＥＦ
ｙｉｅｌｄ／％

１∶１．２ １１５ ９５１．９０ ８８．６０ ０．２９ ８６．８０ ９８．９６ ８４．６８
１∶１．４ ８５ ９１７．２０ ８８．３９ ０．６３ ７８．４０ ９９．０１ ８１．２７
１∶１．６ ６０ ９０７．５０ ８７．８８ ０．６９ ６９．２０ ９９．０８ ８２．１４
１∶１．８ ５６ ９０９．２０ ８７．９２ ０．６３ ７７．９０ ９９．０２ ８４．１６
１∶２．０ ５０ ９３４．８０ ８６．２３ ０．６２ ８０．３５ ９８．３１ ８２．３９

２．２．２　催化剂用量的影响　ＦＤＣＡ在常温下不溶于ＥＧ，随着酯化反应的进行ＦＤＣＡ逐步溶解在ＥＧ和
低聚物中。所以ＦＤＣＡ与ＥＧ的酯化反应属于固液非均相反应，反应开始时，酯化的快慢取决于 ＦＤＣＡ
在体系中的溶解速度，随着ＦＤＣＡ在反应体系中溶解度的提高，体系逐渐变成均相透明，酯化速率取决
于ＦＤＣＡ与ＥＧ的反应速率。催化剂用量对酯化反应有双重作用，一

表２　催化剂用量对合成ＰＥＦ的影响

Ｔａｂｌｅ２　ＴｈｅｅｆｆｅｃｔｏｆｃａｔａｌｙｓｔｄｏｓａｇｅｏｎｔｈｅｓｙｎｔｈｅｓｉｓｏｆＰＥＦ

ｘ（Ｃａｔａｌｙｓｔ
ｄｏｓａｇｅ）／％

Ｔｉｍｅｏｆ
ａｒｒｉｖｉｎｇａｔ
ｃｌｅａｒｐｏｉｎｔ／
ｍｉｎ

Ｔｈｅｃａｒｂｏｘｙｌｉｃｇｒｏｕｐ
ｃｏｎｔｅｎｔ／（ｍｏｌ·ｔ－１）
（Ｅｓｔｅｒｉｆｉｃａｔｉｏｎ
ｒｅａｃｔｉｏｎ）

Ｙｉｅｌｄｏｆ
ｔｈｅｅｓｔｅｒ／％

ηｓｐ／Ｃ／

（ｄＬ·ｇ－１）

Ｔｈｅｃａｒｂｏｘｙｌｉｃｇｒｏｕｐ
ｃｏｎｔｅｎｔ／（ｍｏｌ·ｔ－１）
（Ｐｏｌｙｃｏｎｄｅｎｓａｔｉｏｎ
ｐｒｏｄｕｃｔｓ）

ＦＤＣＡ
ｃｏｎｖｅｒｓｉｔｉｏｎ／％

ＰＥＦ
ｙｉｅｌｄ／％

０．０３ ９０ １０１３．１０ ８３．２４ ０．４５ ３１２．７０ ９５．８３ ８１．７２
０．０５ ８４ １１０４．６０ ８２．２８ ０．６９ ９９．８０ ９８．６１ ８１．２６
０．１ ７８ ４２７．３０ ９４．３０ ０．７９ ６１．８０ ９９．１５ ８３．１４
０．３ ６０ ９０７．５０ ８７．８８ ０．６９ ６９．２０ ９９．０８ ８２．１４
０．５ ５８ ８８２．３０ ８８．２０ ０．７１ １８１．３０ ９７．５５ ８２．３２
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方面加速反应进行，另一方面对酯化产物分解及各种副反应也有催化作用。因此，随着催化剂含量增

加，酯化速率加快，达到清晰点的时间明显缩短（见表２），达到清晰点时端羧基含量先降后升，在草酸亚
锡摩尔分数为０１％时，端羧基含量最低，酯化率最高。

催化剂对缩聚反应也有双重作用，既催化反应向正向进行也催化聚合物降解及副反应，随着催化剂

用量的增加，比浓粘度出现最大值后下降，而端羧基含量出现最小值后上升。在草酸亚锡摩尔分数为

０１％时，比浓粘度最大，端羧基含量最低，ＦＤＣＡ的转化率为９９１５％，ＰＦＥ的收率为８３１４％（表２）。
２．２．３　酯化温度的影响　由表３可知，当酯化温度升高时，达到清晰点的时间明显缩短，酯化速度明显
提高。这是因为酯化反应为吸热反应，提高反应温度有利于向正反应方向进行；同时提高酯化温度也有

利于ＦＤＣＡ溶解于ＥＧ中；有利于提高酯化率，在酯化温度为２１０℃时，端羧基含量最低（４２７３ｍｏｌ／ｔ），
酯化率最高（９４３０％）。

表３　酯化温度对合成ＰＥＦ的影响

Ｔａｂｌｅ３　ＴｈｅｅｆｆｅｃｔｏｆｅｓｔｅｒｉｆｉｃａｔｉｏｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｏｎｔｈｅｓｙｎｔｈｅｓｉｓｏｆＰＥＦ

Ｅｓｔｅｒｉｆｉｃａｔｉｏｎ
ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ／℃

Ｔｉｍｅｏｆ
ａｒｒｉｖｉｎｇ
ａｔｃｌｅａｒ
ｐｏｉｎｔ／ｍｉｎ

Ｔｈｅｃａｒｂｏｘｙｌｉｃｇｒｏｕｐ
ｃｏｎｔｅｎｔ／（ｍｏｌ·ｔ－１）
（Ｅｓｔｅｒｉｆｉｃａｔｉｏｎ
ｒｅａｃｔｉｏｎ）

Ｙｉｅｌｄｏｆ
ｔｈｅｅｓｔｅｒ／％

ηｓｐ／Ｃ／

（ｄＬ·ｇ－１）

Ｔｈｅｃａｒｂｏｘｙｌｉｃｇｒｏｕｐ
ｃｏｎｔｅｎｔ／（ｍｏｌ·ｔ－１）
（Ｐｏｌｙｃｏｎｄｅｎｓａｔｉｏｎ
ｐｒｏｄｕｃｔｓ）

ＦＤＣＡ
ｃｏｎｖｅｒｓｉｔｉｏｎ／％

ＰＥＦ
ｙｉｅｌｄ／％

１８０ ２９８ ５６１．２０ ９２．５２ ０．５９ ２６４．４０ ９６．４８ ８１．２４
１９０ １４１ ８５６．７０ ８８．５５ ０．７０ １８５．４０ ９７．５３ ８２．７３
２００ ９４ ７１０．９０ ９０．５２ ０．７４ １０８．３０ ９８．５６ ８３．９２
２１０ ７８ ４２７．３０ ９４．３０ ０．７９ ６１．８０ ９９．１５ ８３．１４
２２０ ６１ ４５８．６０ ９３．８９ ０．７７ ７８．６０ ９８．９５ ８３．２７

　　酯化程度越高越有利于提高缩聚产物的分子量，降低端羧基含量。由表３可见，随着酯化温度的提
高，产物的比浓粘度逐渐升高后趋于平缓，端羧基含量逐渐降低后稍有增高。在酯化温度为２１０℃时，
酯化程度最高，缩聚产物比浓粘度最高，端羧基含量最低。

２．２．４　缩聚温度的影响　缩聚反应时化学反应非常复杂，既有链增长的可逆平衡反应，也有大分子链
的热降解反应和链端热降解反应，同时还有扩散过程的影响，而反应时间的影响则更为显著。

图３　不同缩聚温度时比浓粘度随缩聚反应时间的
变化

Ｆｉｇ．３　Ｖａｒｉａｔｉｏｎｏｆｖｉｓｃｏｓｉｔｙｗｉｔｈｐｏｌｙｃｏｎｄｅｎｓａｔｉｏｎ
ｔｉｍｅａｎｄｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ

Ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ／℃：ａ．２２０；ｂ．２３０；ｃ．．２４０；ｄ．２５０

图４　不同缩聚温度时产物酸值随缩聚反应时间的变化
Ｆｉｇ．４　 Ｖａｒｉａｔｉｏｎｏｆｔｈｅｃａｒｂｏｘｙｌｉｃｇｒｏｕｐｃｏｎｔｅｎｔｗｉｔｈ
ｐｏｌｙｃｏｎｄｅｎｓａｔｉｏｎｔｉｍｅａｎｄｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ

Ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ／℃：ａ．２２０；ｂ．２３０；ｃ．２４０；ｄ．２５０

由图３和图４可见，缩聚温度由２２０℃升高至２５０℃，随着反应时间的增加比浓粘度逐渐升高到最
大值后快速减小，而端羧基含量则是快速降低至最小值后又升高，这可能是由于ＰＥＦ的热降解所致。在
不同缩聚温度下，ＦＤＣＡ的转化率均可达９６％以上，ＰＥＦ的收率在８２％以上（见表４）。当缩聚温度为
２４０℃时，产物的比浓粘度最大，端羧基含量最小。
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表４　缩聚温度对合成ＰＥＦ的影响
Ｔａｂｌｅ４　ＴｈｅｅｆｆｅｃｔｏｆｄｉｆｆｅｒｅｎｔｐｏｌｙｃｏｎｄｅｎｓａｔｉｏｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｏｎｔｈｅｓｙｎｔｈｅｓｉｓｏｆＰＥＦ

Ｐｏｌｙｃｏｎｄｅｎｓａｔｉｏｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ／℃
２２０ ２３０ ２４０ ２５０

Ｐｏｌｙｃｏｎｄｅｎｓａｔｉｏｎ

ｔｉｍｅ／ｍｉｎ
ＦＤＣＡ

ｃｏｎｖｅｒｓｉｔｉｏｎ／％
ＰＥＦ

ｙｉｅｌｄ／％
ＦＤＣＡ

ｃｏｎｖｅｒｓｉｔｉｏｎ／％
ＰＥＦ
ｙｉｅｌｄ／％

ＦＤＣＡ
ｃｏｎｖｅｒｓｉｔｉｏｎ／％

ＰＥＦ
ｙｉｅｌｄ／％

ＦＤＣＡ
ｃｏｎｖｅｒｓｉｔｉｏｎ／％

ＰＥＦ
ｙｉｅｌｄ／％

６０ ９５．２９ ８２．３８ ９６．０３ ８３．１５ ９６．４７ ８３．２０ ９８．５６ ８３．０６
１２０ ９７．２０ ８３．１５ ９６．９１ ８２．９６ ９７．１９ ８３．０８ ９９．１８ ８２．２８
２４０ ９７．３５ ８１．５９ ９９．２０ ８２．７５ ９９．０４ ８２．７５ ９９．２２ ８２．３１
３００ － － － － － － ９９．３５ ８３．１６
３６０ ９９．１５ ８３．１４ ９９．３２ ８３．４６ ９９．１８ ８２．７９ ９９．２８ ８３．２９
４２０ － － － － － － ９９．２９ ８３．１８
４８０ ９９．２０ ８３．２８ ９９．４５ ８３．５８ ９９．４６ ８３．３４ ９９．１６ ８３．３９
５４０ ９９．０５ ８２．９６ ９９．３４ ８２．８６ ９９．０２ ８２．９６ － －
６００ ９８．５２ ８２．４７ ９９．３２ ８３．７８ ９９．０１ ８３．３６ － －

２．２．５　稳定剂用量的影响　稳定剂可降低缩聚反应中的热氧分解，提高产物相对分子量和降低端羧基
含量。随着稳定剂磷酸三甲酯用量的增加，产物的比浓粘度快速升高至最大值后逐渐降低，端羧基含量

则降低至最小值后升高；但对ＦＤＣＡ的转化率及ＰＥＦ的收率影响不大（见表５）。当磷酸三甲酯摩尔分
数为００３％时，产物的比浓粘度最高，端羧基含量最低。

表５　稳定剂用量对合成ＰＥＦ的影响
Ｔａｂｌｅ５　ＴｈｅｅｆｆｅｃｔｏｆｓｔａｂｉｌｉｚｉｎｇｄｏｓａｇｅｏｎｔｈｅｓｙｎｔｈｅｓｉｓｏｆＰＥＦ

ｘ（ｔｒｉｍｅｔｈｙｌｐｈｏｓｐｈａｔｅ
ｄｏｓａｇｅ）／％

ηｓｐ／Ｃ／（ｄＬ·ｇ－１）
Ｔｈｅｃａｒｂｏｘｙｌｉｃｇｒｏｕｐｃｏｎｔｅｎｔ／（ｍｏｌ·ｔ－１）

（ｐｏｌｙｃｏｎｄｅｎｓａｔｉｏｎｐｒｏｄｕｃｔｓ）
ＦＤＣＡｃｏｎｖｅｒｓｉｔｉｏｎ／％ ＰＥＦｙｉｅｌｄ／％

０．０１ １．０５ ４８．６０ ９９．３５ ８３．１６
０．０３ １．２９ ３４．３０ ９９．５４ ８２．１９
０．０５ １．２３ ３７．１０ ９９．５０ ８３．４７
０．０７ １．２１ ３７．６０ ９９．４９ ８１．６８
０．１ １．１７ ３９．８０ ９９．４６ ８２．７９
０．３ １．０８ ４６．３０ ９９．３８ ８３．６５

３　结　论
以可再生资源２，５呋喃二甲酸和乙二醇为原料，通过直接酯化法制备了聚２，５呋喃二甲酸乙二醇

酯。经ＦＴＩＲ和１ＨＮＭＲ对产物的结构表征，证明其为聚２，５呋喃二甲酸乙二醇酯。对聚合反应控制条
件的考察结果表明，草酸亚锡在该体系中既可催化酯化反应又可催化缩聚反应；聚合过程中ＦＤＣＡ与ＥＧ
配比、草酸亚锡用量、酯化温度、缩聚温度及稳定剂用量等条件对酯化反应、酯化产物及聚酯产物的比浓

粘度和端羧基含量均有影响。当 ｎ（ＦＤＣＡ）∶ｎ（ＥＧ）＝１∶１６、ｘ（草酸亚锡）为 １×１０－３、酯化温度为
２１０℃、缩聚温度为２４０℃，缩聚反应时间为４８０ｍｉｎ和ｘ（磷酸三甲酯）为３×１０－４时，酯化程度最高，缩
聚产物相对分子量最高，端羧基含量最低。
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ｄｉｒｅｃｔｅｓｔｅｒｉｆｉｃａｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄ（ＰＴＡｍｅｔｈｏｄ）ｓｔａｒｔｉｎｇｆｒｏｍ２，５ｆｕｒａｎｄｉｃａｒｂｏｘｙｌｉｃａｃｉｄ（ＦＤＣＡ）ａｎｄｅｔｈｙｌｅｎｅ
ｇｌｙｃｏｌ（ＥＧ），ｉｎｗｈｉｃｈｓｔａｎｎｏｕｓｏｘａｌａｔｅｗａｓｃｈｏｓｅｎａｓｃａｔａｌｙｓｔ．ＥｆｆｅｃｔｏｆｔｈｅｍｏｌａｒｒａｔｉｏｏｆＦＤＣＡｔｏＥＧ
（１∶１２～１∶２０），ｄｏｓａｇｅｏｆｓｔａｎｎｏｕｓｏｃｔａｎｏａｔｅ（０３×１０－３～５×１０－３ｍｏｌ／ｍｏｌＦＤＣＡ），ｅｓｔｅｒｉｆｉｃａｔｉｏｎ
ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ（１８０～２２０℃），ｐｏｌｙｃｏｎｄｅｎｓａｔｉｏｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ（２２０～２５０℃）ａｎｄｄｏｓａｇｅｏｆｔｒｉｍｅｔｈｙｌｐｈｏｓｐｈａｔｅ
（１×１０－４～３×１０－３ｍｏｌ／ｍｏｌＦＤＣＡ）ｏｎｔｈｅｅｓｔｅｒｉｆｉｃａｔｉｏｎａｎｄｐｏｌｙｃｏｎｄｅｎｓａｔｉｏｎｐｒｏｃｅｓｓｅｓｗｅｒｅｓｔｕｄｉｅｄｉｎ
ｄｅｔａｉｌｓ．Ｔｈｅｏｐｔｉｍｉｚｅｄｐｒｏｃｅｓｓｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓｗｅｒｅｆｏｕｎｄｔｏｂｅ：ｎ（ＦＤＣＡ）∶ｎ（ＥＧ）＝１∶１６，ｓｔａｎｎｏｕｓｏｘａｌａｔｅ
ｄｏｓａｇｅｉｓ１×１０－３ ｍｏｌ／ｍｏｌＦＤＣＡ，ｐｏｌｙｃｏｎｄｅｎｓａｔｉｏｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｉｓ２４０℃，ｐｏｌｙｃｏｎｄｅｎｓａｔｉｏｎｔｉｍｅｉｓ
４８０ｍｉｎａｎｄｔｒｉｍｅｔｈｙｌｐｈｏｓｐｈａｔｅｄｏｓａｇｅｉｓ３×１０－４ｍｏｌ／ｍｏｌＦＤＣＡ．ＴｈｅｒｅｓｕｌｔｓｏｆＦｏｕｒｉｅｒｔｒａｎｓｆｏｒｍｉｎｆｒａｒｅｄ
ｓｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙ（ＦＴＩＲ）ａｎｄｎｕｃｌｅａｒｍａｇｎｅｔｉｃｒｅｓｏｎａｎｃｅｓｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙ（１ＨＮＭＲ）ｃｏｎｆｉｒｍｅｄｔｈｅｅｘｐｅｃｔｅｄＰＥＦ
ｓｔｒｕｃｔｕｒｅ．
Ｋｅｙｗｏｒｄｓ　ｐｏｌｙ（ｅｔｈｙｌｅｎｅｆｕｒａｎｄｉｃａｒｂｏｘｙｌａｔｅ），ｆｕｒａｎｄｉｃａｒｂｏｘｙｌｉｃａｃｉｄ，ｄｉｒｅｃｔｅｓｔｅｒｉｆｉｃａｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄ，ｒｅｎｅｗａｂｌｅ
ｒｅｓｏｕｒｃｅｓ
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