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得聚酯缩聚用 AlOOH 催化剂，其中铝酸钠和添加

剂的质量比为 1:1~2000:1。本发明的一种纳米
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成本低廉，且原料来源丰富，有利于工业化推广；

该催化剂可用于制备聚酯，具有较高的催化活性，
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1.一种聚酯缩聚用 AlOOH 催化剂，其特征在于：所述催化剂为 AlOOH ；

所述催化剂由以下方法制备：

铝酸钠溶液和添加剂超声混合均匀后，调节 pH 值，反应，离心分层，将得到的固体物质

清洗，干燥、研磨，即得聚酯缩聚用 AlOOH 催化剂，其中铝酸钠和添加剂的质量比为 4：1 ～

2000:1 ；其中添加剂为凹凸棒土，直径为10～90nm，长度为100～3000nm ；其中干燥温度为

40 ～ 70℃，干燥时间为 20 ～ 32h。

2.一种聚酯缩聚用 AlOOH 催化剂的制备方法，包括：

铝酸钠溶液和添加剂超声混合均匀后，调节 pH 值，反应，离心分层，将得到的固体物

质清洗，干燥、研磨，即得聚酯缩聚用 AlOOH 催化剂，其中铝酸钠和添加剂的质量比 4:1 ～

2000:1 ；其中添加剂为凹凸棒土，直径为10～90nm，长度为100～3000nm ；其中干燥温度为

40 ～ 70℃，干燥时间为 20 ～ 32h。

3.根据权利要求 2 所述的一种聚酯缩聚用 AlOOH 催化剂的制备方法，其特征在于：所

述铝酸钠溶液的浓度为 0.05 ～ 1mol/L。

4.根据权利要求 3 所述的一种聚酯缩聚用 AlOOH 催化剂的制备方法，其特征在于：所

述铝酸钠溶液的浓度为 0.1 ～ 0.5mol/L。

5.根据权利要求 2 所述的一种聚酯缩聚用 AlOOH 催化剂的制备方法，其特征在于：所

述铝酸钠和添加剂的质量比为 4:1 ～ 1000:1。

6.根据权利要求 2 所述的一种聚酯缩聚用 AlOOH 催化剂的制备方法，其特征在于：所

述 pH 值为 6.5 ～ 8.0。
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一种聚酯缩聚用的 AlOOH 催化剂及其制备方法

技术领域

[0001] 本发明属于催化剂及其制备领域，特别涉及一种聚酯缩聚用的 AlOOH 催化剂及其

制备方法。

背景技术

[0002] AlOOH 或写成 AlO(OH)，是一种具有重要用途的材料，可用作吸附剂、干燥剂、阻燃

剂、催化剂及作为制备氧化铝的前躯体等。

[0003] 目前 AlOOH 及 Al2O3的制备方法，包括气相法、溶胶 - 凝胶法、液相沉淀法、水热法

等。但这些方法中有的需要高温，昂贵的设备，且有的方法需使用许多有机溶胶，操作条件

较苛刻。例如，专利 CN101182024 报道了一种 Γ-AlOOH 的制备方法，是以无机水溶性铝盐

为原料，无机碱或无机酸为沉淀剂，先通过常温合成法制备无定型氢氧化铝沉淀，然后将其

加入含无机形貌控制剂的水溶液中进行水热反应，得到 Γ-AlOOH，但该方法需要在高压反

应釜中，150~300℃条件下水热处理 2~30 小时；专利 CN101177291 报道了一种在水热条件

下以铝盐为原料，柠檬酸盐为形貌控制剂，以水为溶剂在密闭容器中于 180℃～ 250℃反应

0.5～ 24H，合成各种不同形貌特征的AlOOH纳米材料；专利CN1868885采用胶溶-水热法，

还需加入胶溶剂和分散剂进行胶溶分散，将制得的氢氧化铝胶状物转移到反应釜，并加入

添加剂和表面活性剂等进行表面修饰改性，再加热到 80℃～ 200℃后将浆料喷雾干燥，可

得到纳米γ-AlOOH晶体粉末；而专利CN1546380报道了一种一维AlOOH和γ-Al2O3纳米材

料的制备方法，需反应温度 240℃～ 260℃，并利用微波辐射进行反应液的处理等。

[0004] 虽然不同的制备方法是为了得到不同形貌的 AlOOH，但开发一种成本低廉、操作简

便、反应条件温和的纳米AlOOH的制备方法仍具有重要意义。此外，在AlOOH应用于聚酯工

业方面，已报道的用途是作为阻燃剂（专利 CN101117432），而应用于能源工业，可作为甲醇

脱水制二甲醚的催化剂（专利CN1947833及CN101264448），但单独以AlOOH作为聚酯缩聚催

化剂却未见报道。

发明内容

[0005] 本发明所要解决的技术问题是提供一种聚酯缩聚用的 AlOOH 催化剂及其制备方

法，本发明方法操作简便、反应条件温和，制备方法简单、绿色环保，且原料来源丰富；单独

使用该纳米 AlOOH 粉末作为缩聚催化剂制得的聚酯切片粘均分子量较高；该催化剂不含重

金属元素化合物，有望替代现有聚酯工业中使用的锑系催化剂。

[0006] 本发明涉及一种聚酯缩聚用的 AlOOH 催化剂及其制备方法。所述催化剂包括

AlOOH 或 AlOOH 和 Al2O3的混合物，其中 Al 2O3与 AlOOH 的质量比为 1:1000~1:10。

[0007] 本发明的一种聚酯缩聚用 AlOOH 催化剂的制备方法，包括：

[0008] 铝酸钠溶液和添加剂混合均匀后，调节 pH 值，反应，离心分层，将得到的固体

物质清洗，干燥、研磨，即得聚酯缩聚用 AlOOH 催化剂，其中铝酸钠和添加剂的质量比为

1:1~2000:1，优选 4:1~1000:1。
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[0009] 所述添加剂为凹凸棒土，直径为 10~90nm，长度为 100~3000nm。

[0010] 所述铝酸钠溶液的浓度为 0.05~1mol/L，优选 0.1~0.5mol/L。

[0011] 所述 pH 值为 6.5~8.0。

[0012] 所述干燥温度为 40~70℃，干燥时间为 20 ～ 32h。

[0013] 有益效果

[0014] （1）本发明的一种纳米 AlOOH 催化剂，制备方法简单，不需要高温条件，成本低廉，

且原料来源丰富，有利于工业化推广；

[0015] （2）本发明的一种纳米 AlOOH 催化剂，可用于制备聚酯，具有较高的催化活性，聚

酯切片特性粘度较高，使用本发明的纳米 AlOOH 催化剂得到的聚酯切片粘均分子量较高；

[0016] （3）该催化剂不含重金属元素化合物，有望替代现有聚酯工业中使用的锑系催化

剂。

附图说明

[0017] 图 1 为用扫描电子显微镜（SEM）对实施例 1 制备的催化剂的形貌进行表征的图

片；

[0018] 图 2为实施例 1、2、3及比较例 1制备的催化剂的 X- 射线粉末衍射（XRD）图谱。

具体实施方式

[0019] 下面结合具体实施例，进一步阐述本发明。应理解，这些实施例仅用于说明本发明

而不用于限制本发明的范围。此外应理解，在阅读了本发明讲授的内容之后，本领域技术人

员可以对本发明作各种改动或修改，这些等价形式同样落于本申请所附权利要求书所限定

的范围。

[0020] 如下实施例中的一些参数按以下方法进行测量。

[0021] （1）缩聚时间 (min) ：从反应体系达到高真空阶段开始计时，一直到搅拌电机功率

达到规定值时结束。

[0022] （2）特性粘度（IV）：采用乌氏粘度计测量，测量时将 0.125g 样品溶于 25ml 苯酚／

四氯乙烷（1/1wt）混合溶剂中，于 25℃测量。

[0023] （3）粘均分子量 采用以下公式计算。

[0024] 

[0025] 实施例 1

[0026] 将未经处理的凹凸棒土过 200 目筛子去除杂物后，称量 15g，加入去离子水，配成

质量分数为4%左右的悬浮液，搅拌1小时后，再加入150ml的双氧水，静置30分钟后，倾出

上层悬浮液，去除底层的残留杂质。

[0027] 将 150ml 的 0.5mol/L 的盐酸加入到上述提纯后的悬浮液中，搅拌 1 小时，再超声

30 分钟，然后静置 30 分钟。倾析上层悬浮液，经离心后，将所得固体以去离子水洗涤 3次，

最后将洗净的凹凸棒土烘干，研磨后待用。

[0028] 在烧瓶内加入 0.2mol/L 的 NaAlO2溶液 250ml，加入 0.2g 的凹凸棒土，先超声

30MIN，待充分分散后，在烧瓶内滴加 0.5mol/L 的 HCL 溶液，至 pH 值为 7±0.1，同时反应液

中出现白色沉淀。待反应完成后，经10000r/min的离心机离心5min，并反复用蒸馏水洗，以
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除去Cl-，经离心后，在70℃下干燥24小时后，取出研磨，研磨完毕后，便制得粉末A，相应的

SEM 图见图 1，XRD 图谱见图 2。

[0029] 将 0.24g 粉末 A 加入到 10 克乙二醇中，用超声波超声 15min 后，与对苯二甲酸

双羟乙二酯（400g）一起加入到聚合釜中，升温至 220℃开始抽真空，减压至釜内压力低于

130Pa，同时反应温度逐渐升至 280℃，当体系反应至达到所需粘度后停止反应，之后将反应

产物从聚合釜底部以条形连续挤出，冷却、切粒，供性能测试。

[0030] 实施例 2

[0031] 将未经处理的凹凸棒土过 200 目筛子去除杂物后，称量 15g，加入去离子水，配成

质量分数为4%左右的悬浮液，搅拌1小时后，再加入150ml的双氧水，静置30分钟后，倾出

上层悬浮液，去除底层的残留杂质。

[0032] 将 150ml 的 0.5mol/L 的盐酸加入到上述提纯后的悬浮液中，搅拌 1 小时，再超声

30 分钟，然后静置 30 分钟。倾析上层悬浮液，经离心后，将所得固体以去离子水洗涤 3次，

最后将洗净的凹凸棒土烘干，研磨后待用。

[0033] 在烧瓶内加入0.2mol/L的NaAlO2溶液250ml，加入1g的凹凸棒土，先超声30MIN，

待充分分散后，在烧瓶内滴加 0.5mol/L 的 HCL 溶液，至 pH 值为 7±0.1，同时反应液中出现

白色沉淀。待反应完成后，经 10000r/min 的离心机离心 5min，并反复用蒸馏水洗，以除去

Cl-，经离心后，在 70℃下干燥 24 小时后，取出研磨，研磨完毕后，便制得粉末 B，相应的 XRD

图谱见图 2。

[0034] 将 0.24g 粉末 B 加入到 10 克乙二醇中，用超声波超声 15min 后，与对苯二甲酸

双羟乙二酯（400g）一起加入到聚合釜中，升温至 220℃开始抽真空，减压至釜内压力低于

130Pa，同时反应温度逐渐升至 280℃，当体系反应至达到所需粘度后停止反应，之后将反应

产物从聚合釜底部以条形连续挤出，冷却、切粒，供性能测试。

[0035] 实施例 3

[0036] 将未经处理的凹凸棒土过 200 目筛子去除杂物后，称量 15g，加入去离子水，配成

质量分数为4%左右的悬浮液，搅拌1小时后，再加入150ml的双氧水，静置30分钟后，倾出

上层悬浮液，去除底层的残留杂质。

[0037] 将 150ml 的 0.5mol/L 的盐酸加入到上述提纯后的悬浮液中，搅拌 1 小时，再超声

30 分钟，然后静置 30 分钟。倾析上层悬浮液，经离心后，将所得固体以去离子水洗涤 3次，

最后将洗净的凹凸棒土烘干，研磨后待用。

[0038] 在烧瓶内加入 0.2mol/L 的 NaAlO2溶液 250ml，加入 0.1g 的凹凸棒土，先超声

30MIN，待充分分散后，在烧瓶内滴加 0.5mol/L 的 HCL 溶液，至 pH 值为 7±0.1，同时反应液

中出现白色沉淀。待反应完成后，经10000r/min的离心机离心5min，并反复用蒸馏水洗，以

除去Cl-，经离心后，在70℃下干燥24小时后，取出研磨，研磨完毕后，便制得粉末C，相应的

XRD 图谱见图 2。

[0039] 将 0.24g 粉末 C 加入到 10 克乙二醇中，用超声波超声 15min 后，与对苯二甲酸

双羟乙二酯（400g）一起加入到聚合釜中，升温至 220℃开始抽真空，减压至釜内压力低于

130Pa，同时反应温度逐渐升至 280℃，当体系反应至达到所需粘度后停止反应，之后将反应

产物从聚合釜底部以条形连续挤出，冷却、切粒，供性能测试。

[0040] 比较例 1
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[0041] 在烧瓶内加入 0.2mol/L 的 NaAlO2溶液 250ml，一边搅拌，一边缓慢滴加 0.5mol/L

的 HCL 溶液，此时反应液中出现白色沉淀。待反应完成，pH 值为 7±0.1 后，经 10000r/min

的离心机离心5min，并反复用蒸馏水洗，以除去Cl-，经离心后，在70℃下干燥24小时后，取

出研磨，研磨完毕后，便制得粉末 D，相应的 XRD 图谱见图 2。

[0042] 将 0.24g 粉末 D 加入到 10 克乙二醇中，用超声波超声 15MIN 后，与对苯二甲酸

双羟乙二酯（400g）一起加入到聚合釜中，升温至 220℃开始抽真空，减压至釜内压力低于

130Pa，同时反应温度逐渐升至 280℃，当体系反应至达到所需粘度后停止反应，之后将反应

产物从聚合釜底部以条形连续挤出，冷却、切粒，供性能测试。

[0043] 通过对以上实施例与对比例的具体实施，得到表 1 所列的不同实施例与对比例样

品的特性粘度和粘均分子量。

[0044] 表 l不同实施例与对比例样品的特性粘度和粘均分子量

[0045] 
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图 1

图 2
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