
1 前言 

众所周知，水是一种十分环境友好的溶剂，而微波

合成对有机合成则有着重要的意义 1。将这种技术应用

于聚合物的合成，在今天已经成为一个越来越火热的领

域 2。 

在本文中我们使用廉价的、通用的丙烯酰胺聚合来

说明准确的温度监测在微波合成中的重要性 3。 

2 仪器 

安东帕 Monowave300，G10 硼酸玻璃反应管，同时

使用 Ruby 传感器作为内部温度检测。 

3 反应条件 

一个由 Vazo56
3作为引发剂、SG1

3作为自由基吸收

剂的双分子体系用来使 40%的丙烯酰胺单体发生聚合。

SG1/Vazo56 的摩尔比维持在 1.8。 

首先将包含一定量引发剂 3的单体溶液（3.0-4.5mL）

加入 G10 反应管中，并用氮气吹扫 5min，进行保护。

然后进行微波加热。加热完成后（130-160℃，15-90min），

降温使聚合终止。反应产物使用装有多角度光散射检测

器（SEC-MALS）的分子排阻色谱法（SEC）进行分析。 

4 丙烯酰胺在 130℃下的均聚 

在 130℃下做了一系列的聚合反应，并且对每个反

应的聚合度、分子量、分散指数和粘度进行了测试。实

验使用了不同的温度控制模式（传统加热、IR 控制、插

入式光纤）4。900、1800、3600s 三个不同时间的结果

如 Table1 所示。3600s 的曲线显示在 Fig1。 

 

Fig.1 两个实验的 130℃的温度曲线：IR 控制（绿色），

Ruby 控制（红色）。空心线代表 IR 传感器值，实心线

代表 Ruby 传感器值 

Fig.1 显示，如果使用 IR 控制模式，并不能显示出

溶液内的实际温度。在 IR 控制模式中，溶液内部温度

始终在增长，但是并没有达到设定的 130℃。 

作为对照，使用 Ruby 光纤温度传感器作为温度控

制的实验中，IR 温度明显的超过了设定的温度，达到
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135℃后又降低到 126℃。这种温度的不均匀性导致了在

“130℃”下的不同反应产率（Table1）。 

Table1:控制模式和转化率之间的关系 

Time（s） Temperature control Polymer conversion 

900 
IR 30 

Ruby 51 

1800 
IR 49 

Ruby 75 

3600 
IR 80 

Ruby 90 

为了研究 IR 温度出现偏差的原因，作者分别了使

用 IR 和 Ruby 控制，对反应动力学进行了研究，包括反

应温度与转化率、混合物粘度间的关系。如图 2 所示，

在一个特定的转化率下，IR 温度出现了明显的改变，导

致了 IR 和 Ruby 曲线出现了一个交叉。 

一般来说，由于 IR 自身的误差，IR 和 Ruby 之间

会出现有一定的偏差。但是出现如此显著的偏差（50%

转化率处、Fig.2 中的虚线）则预示着反应溶液性质的改

变。实际上，在这个阶段，溶液的粘度是初始粘度的 35

倍以上。此时 IR 并不能后反映出溶液内部的实际温度。 

 

Fig. 2 温度和粘度曲线：IR 控制（绿色），Ruby 控制（红

色）。空心线代表 IR 传感器值，实心代表 Ruby 传感器

值，黑色的(+)表示粘度 

研究表明，粘度是温度控制准确性的一个重要参数。

当溶液粘度较大时，为了能够准确的测定实际的反应温

度，使用插入式温度传感器来检测温度，至关重要。 

5 更高温度下的均聚 

为了证实 IR和Ruby温度曲线出现交叉是由于反应

溶液粘度显著增大所引起的，作者在不同的温度下做了

同样的实验。Fig.3 显示，IR 和 Ruby 的温度交叉点是一

个功能点（越高的反应温度则交叉点出现的越早）。因

此在 Monowave300 中同时使用两种不同的温度检测器，

可以观测出反应的进程（结果如 Table2 所示）。 

 

Fig.3 140,150,160℃下的红外控制曲线：空心线代表 IR

传感器值，实心代表 Ruby 传感器值， 

 

Table 2: 反应温度（1800s）和转化率的关系 

IR Temperature（℃） Polymer conversion（%） 

130 49 

140 98 

150 100 

160 100 

6 结论 

使用配备了内部和外部温度传感器 Monowave300

顺了完成了丙烯酰胺的水相微波辅助合成。只有当同时

使用了两种温度传感器是才能够准确的揭示反应温度。

而只使用红外传感器不足以反应实际温度。因而在粘度

较高的反应中使用 Ruby 传感器非常重要。 
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