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高活性单分散磺化聚苯乙烯多孔微球用于生物柴油制备研究 
罗建新 a    颜文海 a    马青 a    张春燕*,a 

方怡权 b    张栩诚 b    汪长春*,b 
(a湖南工学院材料与化学工程学院  衡阳 421002) 

(b复旦大学高分子科学系  聚合物分子工程国家重点实验室  上海 200433) 

摘要  采用回流-沉淀聚合法高效制备了单分散交联多孔聚苯乙烯微球, 再在温和的条件下对其进行磺化, 制备了磺

化聚苯乙烯多孔微球. 以调控磺化度和酸密度为目标, 重点考察了溶剂用量、溶胀时间、氯磺酸用量、磺化温度和磺

化时间等影响因素. 用 5 mL CCl4溶胀 0.5 g交联聚苯乙烯微球, 然后加入 0.3 mL 氯磺酸, 在 50 ℃磺化 75 min, 磺化度

和酸密度分别可以达到 85.1%和 2.611 mmol•g－1. 该磺化聚苯乙烯微球在催化油酸和甲醇酯化合成生物柴油中表现出

很高的催化活性, 远高于酸性离子交换树脂Ameberlyst-15, 接近于均相的浓硫酸体系; 且循环使用 3次后, 催化活性仍

可保持初始活性的 92%. 提供了一种简单、绿色和可控的方法, 制备了酸密度可控、稳定性好的单分散磺化聚苯乙烯

微球, 在工业制备生物柴油领域具有较好的前景.  

关键词  回流-沉淀聚合; 多孔聚苯乙烯微球; 磺化; 生物柴油 

 

Study on High Activity Monodispersed Sulfonated Porous Polystyrene 
Microspheres for Preparation of Biodiesel 
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Fang, Yiquanb    Zhang, Xuchengb    Wang, Changchun*,b 

 (a Department of Materials and Chemical Engineering, Hunan Institute of Technology, Hengyang 421002) 
(b State Key Laboratory of Molecular Engineering of Polymers, Department of Macromolecular Science, Fudan 
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Abstract  Sulfonated porous polystyrene microspheres as heterogeneous catalyst for preparation of biodiesel were prepared 
by a facile two-step synthesis process in this work. Firstly, monodisperse porous cross-linked polystyrene microspheres were 
prepared by reflux-precipitation polymerization, in which different ratio of styrene (St) and divinylbenzene (DVB) were used 
as monomer and cross-linker, respectively. Then the obtained polystyrene microspheres were sulfonated by chlorosulfonic 
acid. The structure and composition of the related polystyrene microspheres were characterized by FT-IR, X-ray photoelec-
tron spectroscopy, elemental analysis, thermogravimetric analysis, Brunauer-Emmett-Teller (BET) surface area analysis, 
transmission electron microscope, particle size and zeta potential analysis. In order to adjust the sulfonated degree and acid 
density, the reaction parameters such as solvent dosage, swelling time, amount of chlorinated sulfonic acid, sulfonated tem-
perature and sulfonated time were investigated carefully. The optimum conditions for the sulfonated reaction are as follows: 
0.5 g of cross-linked polystyrene microspheres was swollen with 5 mL of CCl4, and then sulfonated with 0.3 mL of 
chlorosulfonic acid at 50 ℃ for 75 min. In addition, the effect of crosslinking degree on the specific surface area and acid 
density of the sulfonated polystyrene microspheres were also studied. The as-prepared sulfonated polystyrene microspheres 
exhibited high acid density (2.611 mmol•g－1), good thermal stability (up to about 200 ℃) and appropriate specific surface 
area. The sulfonated porous polystyrene microspheres as catalyst were applied in the esterification reaction of oleic acid and 
methanol. Our experimental results showed that the functional particles possessed very high catalytic activity, which was 
much higher than polystyrene ion exchange resin (Ameberlyst-15) and close to concentrated sulfuric acid. The catalytic ac-
tivity still maintained 92% of the initial activity after 3 runs of recycling use, and the shedding of sulfonic acid groups was 
almost negligible. This paper demonstrates a simple, green and controllable strategy to develop sulfonated porous polystyrene 
microspheres with high catalytic activity and good durability for preparation of biodiesel. 
Keywords  reflux-precipitation polymerization; polystyrene microsphere; sulfonated reaction; biodiesel 
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1  引言 

在化石燃料储量逐步下降、环境问题日益严峻的背

景下, 生物燃料受到各国政府的高度重视. 其中, 生物

柴油的燃烧特性与柴油相似, 可以直接用于现有的柴油

机; 而且, 生物柴油中高的氧含量能够提高燃烧性能并

降低 CO、积碳和碳氧化合物的释放; 与化石燃料相比, 

生物柴油几乎不含硫和芳香类物质, 可被生物降解且无

毒, 是一种部分替代化石柴油的绿色燃料[1～3].  

液体强酸(H2SO4)催化制备生物柴油的效率较高, 

但存在催化剂回收利用困难、产物后处理繁琐、设备腐

蚀严重和废液排放较多等诸多问题[4,5]. 采用介孔硅固

体酸和碳基固体酸等非均相酸催化剂可有效克服上述

问题[4～8]. 但是, 介孔硅制备过程较复杂, 成本高, 能耗

大、酸稳定性不佳, 且介孔硅的疏水性差; 碳基固体酸

制备需经过高温碳化和磺化等过程, 也存在能耗大及污

染大等问题, 且其酸性位点容易脱落, 稳定性一般. 聚

合物具有较好的耐酸碱性和疏水性, 制备简单且易修

饰, 共价键连接的酸性位点易调控, 稳定性高[9～11]. 但

是, 聚合物的酸性位点易被包裹, 不利于催化反应. Liu

等[12]将二乙烯基苯和对苯乙烯磺酸钠在溶剂热条件下

共聚制备得到疏水性介孔聚合物基固体酸催化剂; 具有

丰富的介孔、比表面积较大但是酸密度较低(0.26～1.86 

mmol•g－1)等特点. Zhang 等[13]先通过乳液聚合制备聚苯

乙烯模板微球, 然后制备了 PS@介孔硅蛋黄-蛋壳型纳

米微球, 最后用氯磺酸磺化制备磺化 PS@介孔硅双壳

型纳米微球; 在中空硅的纳米空间里, 通过磺酸基的氢

键自组装提高酸密度和相邻酸性位点间的协同作用, 从

而提高其酸强度. 虽然该催化剂的催化活性较高, 但是

其制备过程较复杂. 因此, 采用简单、绿色和可控的方

法, 制备酸密度高、稳定性好的新型聚合物基固体酸催

化剂具有重要的现实意义.  

多孔聚合物微球的比表面积较大, 表面易修饰酸性

基团, 且表面修饰的酸性位点位阻小, 在催化制备生物

柴油等方面潜力很大. 单分散聚合物微球的制备常采用

乳液聚合、微乳液聚合、细乳液聚合及分散聚合, 在聚

合过程中往往需要添加稳定剂或乳化剂, 对微球的分离

纯化造成了困难, 限制了其在催化方面的潜在应用. 我

们课题组[14]新近发展的回流-沉淀聚合技术非常适合该

类微球的制备, 获得的微球表面清洁、单分散性好、操

作简单、耗时短. 因此, 本工作采用回流-沉淀聚合法制

备了交联聚苯乙烯多孔微球, 然后对其进行磺化, 制备

磺化聚苯乙烯多孔微球, 考察了相关影响因素, 并用于

催化油酸和甲醇酯化制备生物柴油研究.  

2  结果与讨论 

2.1  磺化聚苯乙烯微球的制备与表征 

以苯乙烯(St)为单体、二乙烯基苯(DVB)为交联剂、

偶氮二异丁腈(AIBN)为引发剂, 乙腈为溶剂, 采用回 

流-沉淀聚合制备交联聚苯乙烯微球[14]. 改变St/DVB的

配比, 制备得到四种聚合物微球, 如表 1 所示. 可溶性

单体聚合形成寡聚物, 当其分子量达到一定值即从溶剂

中析出形成核, 核表面的双键继续捕捉溶液中的单体或

寡聚物进行增长, 形成稳定粒子. 交联单体的用量越大, 

粒子表面的双键就越多, 粒子表面的双键相互聚合可能

性较大, 导致聚合物微球聚集, 粒径增加且分布变宽. 

如果交联单体用量较低, 则聚合物微球的交联度较低, 

微球易溶胀、稳定性较差. 综合考虑, St/DVB 的质量比

为 1 时, 回流-沉淀聚合制备的聚合物微球(PM-1)粒径

较均匀、稳定性较好.  

表 1  交联聚苯乙烯微球的结构和性能参数 
Table 1  Structure and performance parameters of cross-linked polysty-
rene microspheres 

Microsphere St/mg DVB/mg Cons./% d/µm PDI ζ/mV

PM-1 450 450 63.6 1.28 0.081 －5.5

PM-2 300 600 63.7 1.46 0.102 －4.8

PM-3 150 750 60.9 1.53 0.105 －4.6

PM-4 0 900 59.9 1.66 0.133 －4.1
 
选用上述所制备的聚苯乙烯微球 PM-1 为原料, 以

CCl4 为溶剂, 用氯磺酸磺化制备磺化聚苯乙烯微球, 用

红外光谱和 X 射线光电子能谱对其进行表征(图 1). 与

PM-1 相比, 磺化聚苯乙烯微球 PM-1S 在 3420 cm－1处

的羟基峰明显增强, 在 1637 cm－1 处的苯环骨架振动峰

增强并变宽, 在1176 cm－1处出现磺酸基的S—O反对称

伸缩振动峰[8,15]. 由于苯环 C—H 面内弯曲振动受 S—O

对称伸缩振动的影响, PM-1S 在 1067 cm－1处的吸收分

裂为双重峰(1093, 1043 cm－1). 并且 , 相比于 PM-1, 

PM-1S 的 X 射线光电子能谱在 169 和 535 eV 处分别出

现了 S(2p)和 O(1s)的特征峰(图 1b). 这些结果均表明磺

酸基已被成功引入苯环. 由图 2 可见, 聚苯乙烯微球

PM-1 和磺化聚苯乙烯微球 PM-1S 均显示完美的球形结

构, 且粒径相对均一; 说明磺化未改变聚苯乙烯微球的

形貌. 比较发现, 磺化后微球的流体力学粒径(d)增大、

Zeta电位(ζ)下降(表1和表2), 说明磺化后微球表面负电

荷密度增加, 也证明了磺酸基已被成功引入微球表面.  

采用单因素实验, 考察溶胀时间、磺化时间、溶剂

用量、磺化温度、氯磺酸用量等因素对聚苯乙烯微球磺

化反应的影响. 溶胀时间(t1)由 0 h 延长至 5.5 h, 微球的

磺化度(DS)变化较小, 均在 83.1%～85.7%范围内, 酸密

度([H＋])变化也较小. 从效率和节能的角度考虑, 溶胀

时间选择为 0 h. 随着磺化时间(t2)的延长, DS也逐渐增

加, 当磺化 75 min后, 其DS不再增加. 这是因为随着时

间的延长, 氯磺酸逐渐浸入微球内部, DS 得到提高; 磺

化超过 75 min 后, 氯磺酸浸入微球内部已经达到平衡, 

DS也不再变化; ζ和[H＋]与 DS的变化规律类似. 由此可

见, 磺化75 min较佳. 当溶剂的量少于5 mL时, 交联聚 
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图 1  聚苯乙烯微球(PM-1)和磺化聚苯乙烯微球(PM-1S)的(a)红外光

谱和(b)X 射线光电子能谱 
Figure 1  FT-IR (a) and XPS (b) of polystyrene microspheres (PM-1) 
and sulfonated polystyrene microspheres (PM-1S) 

苯乙烯微球难以充分溶胀, 导致氯磺酸无法浸入微球

中, 从而 ζ、DS和[H＋]下降; 而溶剂过量时, 聚苯乙烯微

球的浓度降低, 反应速度下降, 因而 ζ、DS 和[H＋]也下 

 

图 2  (a)聚苯乙烯微球 PM-1 和(b)磺化聚苯乙烯微球 PM-1S 的 TEM 
Figure 2  TEM of (a) polystyrene microspheres PM-1 and (b) sulfonated 
polystyrene microspheres PM-1S 

降. 因此, 当溶剂用量为 5 mL 时, 磺化效果最佳. 随着

磺化温度的提高, 其磺化度也得到提高, 这是由于升高

温度, 分子链易运动, 氯磺酸易浸入微球内部, 进而 DS

提高, d, ζ和[H＋]也得到了提高. 筛选出较佳磺化温度为

50 ℃. 随着氯磺酸用量的增加, 磺化聚苯乙烯微球的

粒径 d增加, ζ, DS和[H＋]先增加, 而后基本不变. 当氯磺

酸用量为 0.3 mL 时, ζ, DS和[H＋]相对较高, 酸催化活性

较高. 综合考虑, 聚苯乙烯微球的最佳磺化条件是: 聚

苯乙烯微球 0.5 g, 溶剂 CC4用量为 5 mL, 溶胀时间为 0 

h, 氯磺酸用量为 0.3 mL, 磺化温度为 50 ℃, 磺化 75 

min 得到磺化聚苯乙烯微球的磺化度和酸密度最高, 高

于大多数碳基固体酸和聚合物基固体酸[16～19].  

在上述最佳磺化条件下 ,  分别将聚苯乙烯微球

PM-1, PM-2, PM-3 和 PM-4 磺化, 制备得到磺化聚苯乙

烯微球 PM-1S, PM-2S, PM-3S 和 PM-4S. 由图 3a 可见, 

表 2  磺化聚苯乙烯微球的制备条件和性能参数 
Table 2  Preparation conditions and properties of the sulfonated polystyrene microspheres 

Sample t1/h t2/min CCl4/mL T/℃ HSO3Cl/mL d/μm ζ/eV DS/% [H＋]/(mmol•g－1) 

PM-1S1 0 60 5 50 0.3 1.87 －27.3 84.9 2.542 

PM-1S2 1 60 5 50 0.3 2.06 －26.6 83.7 2.423 

PM-1S3 2 60 5 50 0.3 2.15 －26.9 83.1 2.395 

PM-1S4 3 60 5 50 0.3 2.16 －28.2 85.1 2.610 

PM-1S5 5 60 5 50 0.3 2.35 －28.6 85.7 2.671 

PM-1S6 5.5 60 5 50 0.3 2.41 －27.5 84.6 2.464 

PM-1S7 0 15 5 50 0.3 1.49 －21.2 78.5 2.130 

PM-1S8 0 30 5 50 0.3 1.68 －26.0 81.5 2.231 

PM-1S9 0 45 5 50 0.3 1.74 －27.2 81.8 2.248 

PM-1S10 0 75 5 50 0.3 1.89 －28.3 85.1 2.611 

PM-1S11 0 90 5 50 0.3 1.97 －28.4 85.0 2.593 

PM-1S12 0 75 4 50 0.3 1.81 －26.1 78.2 2.258 

PM-1S13 0 75 7.5 50 0.3 2.01 －26.2 79.1 2.275 

PM-1S14 0 75 5 0 0.3 1.65 －25.4 75.1 2.082 

PM-1S15 0 75 5 30 0.3 1.74 －26.2 75.8 2.097 

PM-1S16 0 75 5 50 0.2 1.64 －24.5 75.0 2.120 

PM-1S17 0 75 5 50 0.4 1.91 －28.3 84.5 2.574 
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交联聚苯乙烯微球的热分解峰值温度超过 400 ℃, 说

明交联聚苯乙烯微球具有较好的热稳定性. 随着交联单

体用量的增加, 交联聚苯乙烯微球的热分解峰值温度逐

渐增加, 说明耐热性提高. 如图 3b 所示, 磺化聚苯乙烯

微球的热失重分为 3 个阶段, 20～120 ℃的失重为水等

小分子的脱出; 180～400 ℃之间的失重对应磺酸基的

脱去[20]; 在 400～600 ℃之间的失重为交联聚苯乙烯的

热分解. 随着交联单体用量增加, 磺化聚苯乙烯微球中

聚苯乙烯载体的热分解峰值温度逐渐增加, 说明交联单

体用量的增加也提高了磺化聚苯乙烯微球的热稳定性. 

该磺化聚苯乙烯微球作为固体酸催化剂, 最高使用温度

接近 200 ℃, 满足生物柴油生产要求.  

   

 

图 3  (a)聚苯乙烯微球和(b)磺化聚苯乙烯微球的热重曲线 
Figure 3  TG curves of (a) polystyrene microspheres and (b) sulfonated 
polystyrene microspheres  

表 3  具有不同交联度的磺化聚苯乙烯微球的结构参数 
Table 3  Structural parameters of sulfonated polystyrene microspheres 
with different crosslinking degrees 

Sample SABET/(m2•g－1) V/(cm3•g－1) d/μm ζ/eV DS/% [H＋]/(mmol•g－1)

PM-1S 162 0.44 1.89 －28.3 85.1 2.611 

PM-2S 181 0.43 2.02 －21.2 78.6 2.097 

PM-3S 214 0.39 1.96 －16.3 73.2 1.861 

PM-4S 240 0.38 1.99 －15.1 71.1 1.653 
 
由表 3 可知, 交联剂用量提高, 磺化聚苯乙烯微球

的比表面积虽然增加, 但是交联度提高, 交联点密度增

加, 孔体积下降. 交联点越密集, 分子链运动越困难, 

氯磺酸分子浸入微球内部相对困难, 从而使磺化效率降

低, 磺化度减小, zeta 电位和酸密度也随之下降.  

2.2  磺化聚苯乙烯微球催化制备生物柴油 

以磺化聚苯乙烯微球为酸催化剂(用量为油酸的

2%), 催化油酸与甲醇酯化反应制备生物柴油; 将其与

含相同酸量的浓硫酸、Ameberlyst-15(简写 A-15)进行对

比, 考察其酸催化活性. 由图 4 可见, 浓硫酸在反应 4 h

时即可达到平衡, 转化率达到 93%, 但是浓硫酸作为酸

催化剂所产生的酸腐蚀、分离回收困难、后处理复杂、

废液较多等问题严重制约了生物柴油的生产[4,5]. 磺化

聚苯乙烯微球催化油酸和甲醇酯化反应 6 h 时可达到平

衡, 油酸转化率可达到 86%. 而 A-15 催化反应 8 h 仍未

达到平衡, 油酸转化率也只达到 37%. 不同酸催化所得

油酸甲酯的产率如图 S1 所示, 也可以看出磺化聚苯乙

烯 微 球 的 催 化 活 性 稍 低 于 浓 硫 酸 , 但 远 高 于

Ameberlyst-15, 与文献报道的碳基固体酸相当[16,18]. 比

较含有不同交联度的磺化聚苯乙烯微球(PM-1S, PM-2S, 

PM-3S和PM-4S)的催化活性, 可以发现, 微球交联度越

高, 磺化度越低, 酸催化活性亦较低.  

 

图 4  不同酸催化油酸和甲醇酯化反应转化率-时间曲线 
Figure 4  Conversion vs time curves of esterification reaction between 
oleic acid and methanol catalyzed by different acids  
Temperature: 80 ℃; oleic acid: 10 g, methanol: 11.34 g, H2SO4: 0.04 g, 
the acid amount of other acid catalysts is comparable to that of H2SO4 

催化剂的使用稳定性是衡量催化剂性能的重要指

标, 其循环利用更是影响工业化的生产成本. 由图 5 和

图 S2 可见, 回收的磺化聚苯乙烯微球的催化活性基本

维持在较高的水平; 循环使用三次后, 其催化活性可保

持其初始活性的 92%以上. 并且, 循环使用三次后的磺

化聚苯乙烯微球 PM-1SR 的比表面积、粒径、zeta 电位、

磺化度和酸密度与催化前磺化聚苯乙烯微球 PM-1S 相

差无几(表 4); 比表面积和酸密度略有下降, 也反映了

催化活性稍有下降. 此外, 磺化聚苯乙烯微球催化前后

的红外光谱、X 射线光电子能谱、透射电镜和热重曲线

均非常相似(图 S3～S6), 说明磺化聚苯乙烯微球循环使

用三次后的化学组成、结构形貌和磺化度等均未发生明

显变化. 综上所述, 该磺化聚苯乙烯微球的使用稳定性

好.  
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图 5  磺化聚苯乙烯微球循环催化油酸和甲醇酯化反应转化率-时间

曲线 
Figure 5  Conversion vs time curves of esterification reaction between 
oleic acid and methanol catalyzed by sulfonated polystyrene microspheres 
for several times 
Temperature: 80 ℃; oleic acid: 10 g, methanol: 11.34 g, catalysis: PM-1S 

表 4  磺化聚苯乙烯微球催化前后的性能参数 
Table 4  Structure and performance parameters of sulfonated polysty-
rene microspheres before and after catalysis 

Sample SABET/(m2•g－1) V/(cm3•g－1) d/μm ζ/eV DS/% [H＋]/(mmol•g－1)

PM-1S 162 0.44 1.89 －28.3 85.1 2.611 

PM-1SR 151 0.43 1.92 －27.2 84.6 2.587 
 

3  结论 

采用了一种简单、绿色和可控方法制备了酸密度可

控、稳定性好的磺化聚苯乙烯微球, 在温和条件下催化

油酸和甲醇酯化制备生物柴油转化率可达到 86%; 其催

化 活 性 接 近 于 浓 硫 酸 , 远 高 于 离 子 交 换 树 脂

Ameberlyst-15. 并且, 该磺化聚苯乙烯微球循环使用 3

次后, 其化学组成、结构形貌和磺化度均未发生明显变

化, 催化活性仍然可保持其初始活性的 92%以上.  

4  实验部分 

4.1  交联聚苯乙烯微球的制备 

通过回流-沉淀聚合制备交联聚苯乙烯微球[14]. 在

100 mL 圆底烧瓶中加入 0.45 g 苯乙烯(St)、0.45 g 二乙

烯基苯(DVB)、0.030 g AIBN 和 40 mL 乙腈(ACN), 超

声分散均匀后, 升温至 90 ℃恒温进行回流, 反应 3 h后

停止. 将产物以 6000 r/min 转速离心 5 min, 将固体产物

交替加入甲苯和无水乙醇, 超声分散再离心分离, 如此

反复, 每种溶剂分别洗涤三次.  

4.2  磺化聚苯乙烯微球的制备 

参照文献[15]制备磺化聚苯乙烯微球. 在100 mL的

三口瓶中加入 0.5 g 交联聚苯乙烯微球和一定量的溶剂

CCl4, 磁力搅拌溶胀一定时间后, 再加入一定量的氯磺

酸, 在一定温度下磁力搅拌磺化反应一定时间后停止

(配方和工艺条件见表 2). 将产物以 6000 r/min转速离心

5 min, 将黄褐色固体产物交替加入乙醇和水, 超声分散

再离心分离, 如此反复, 直至洗至中性, 固体产物用水

浸泡过夜. 次日, 再分别加入水和乙醇, 超声分散再离

心分离, 如此反复, 直至洗至中性.  

4.3  磺化聚苯乙烯微球磺化度和酸密度的测定 

采用热重分析法计算交联聚苯乙烯微球的磺化度

(DS). 180 至 400 ℃之间的失重主要对应磺酸基的脱除, 

400 ℃时残留物主要为聚苯乙烯. 分别记录 180 ℃和

400 ℃的热分解残留百分数 W180 和 W400, MSO3H 和 MSt

分别是磺酸基和苯乙烯单元的分子量, 按下式计算微球

的磺化度 DS:  

3180 400 SO H
S

400 St

( ) /
(%) 100%

/

W W M
D

W M

－
＝ ×  

采用酸碱滴定法测定磺化聚苯乙烯微球的酸密度

[H＋](mmol•g－1), 具体测定过程如下[21]: 称取质量为 m 

(g) 的样品, 放入 50 mL 锥形瓶中, 加入 10 mL NaCl (2 

mol/L)溶液, 在室温下搅拌 24 h, 使微球表面的磺酸基

团(SO3H)中的 H＋与 Na＋充分交换. 离心分离, 取上层清

液, 滴加酚酞做指示剂, 用浓度为 CNaOH (mmol/L) 的

NaOH 标准溶液进行滴定, 使溶液由无色变为红色为止, 

记录所用 NaOH 溶液的体积 VNaOH (L), 按下式计算微球

的酸密度[H＋]:  

NaOH NaOH[H ]
C V

m
+ 
＝  

4.4  磺化聚苯乙烯微球催化制备生物柴油 

在带机械搅拌和回流冷凝管的 100 mL 三口烧瓶中, 

依次加入 10 g 油酸、一定量的酸催化剂和 11.34 g 甲醇, 

超声分散5 min, 形成均匀的悬浮液; 在一定转速下(350 

r/min)室温搅拌 10 min 后, 取样并用标准 KOH 溶液滴

定, 测定初始酸值(AV0). 升温至 80 ℃, 搅拌反应; 间

隔一定时间取样, 测定酸值(AVx), 按下式计算油酸的转

化率(C)[16].  

0

0

AV AV
(%) 100%

AV
xC

－
＝ ×  

反应结束后, 静置一定时间, 反应产物出现分层, 

上层为淡黄色悬浮液, 下层为澄清油状物. 将悬浮液进

行离心分离, 收集固体物, 并用乙醇和丙酮交替洗涤三

次. 真空 60 ℃干燥过夜, 再次作为催化剂进行反应. 
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