
在现代高校化学教学中，实验教学具有直观

性、实践性和综合性的特点，因此它是全面推进学

生的实践能力和创新能力培养的重要方式，是高校

实现素质教育和人才培养必不可少的环节。目前

许多高校转变实验教学的指导思想,调整实验教学体

系和内容,开发新的实验项目,以期构建符合素质教

育和人才发展的教学模式[1]。有些高校利用本校教

师较为成熟的科研成果转化为实验教学资源[2-3]。将

科研成果转化为实验教学项目，这不仅能丰富课程

内容、完善课程教学体系，更重要的是将学科前沿

知识融入实验教学，能使学生了解本专业的发展方

向,激发学生的学习兴趣，提高学生的实践能力和培

养学生的创新意识。

随着现代高分子工业的迅猛发展，高分子科学

在人类的经济和社会生活中发挥着越来越重要的

作用。高分子材料与国家的经济建设、人民的衣食

住行等各个方面息息相关。相应地，社会对高分子

专业人才的需求量较大，许多高校都开设了高分子

方面的专业课程。高分子科学是一门具有很强应

用性和实践性的学科，学生除了需要掌握扎实的理

论知识，还必须进行系统的实验技能和研究方法的

训练。随着现代社会对高素质应用型人才需求的

增加，高校越来越重视实验教学的改革，积极调整

实验教学体系和内容，探索符合高素质应用型人才
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Abstract: The scientific research achievement of“RAFT polymerization of 2-vinylpyridine at ambient temperature”

is designed for the comprehensive experiment of polymer chemistry. The RAFT of 2-vinylpyridine with

S-1-dodecyl-S-(α, α-dimethyl-α-aceticacid) trithiocarbonate (DDMAT) as chain transfer agent without a reductive

initiator has been proceeded with in the presence of an oxidation mesothermal initiator only, i.e., benzoyl peroxide.

The results showed that RAFT polymerization of 2-vinylpyridine could be carried out easily at room temperature; the

structure of the prepared Poly (2-vinylpyridine) could be controlled with narrow molecular weight distribution (PDI<
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培养的新模式。对于高分子化学实验，一些高校通

过教学改革，尝试逐步减少性质实验和验证性实

验，增加综合性和设计性实验[4]。

近年来，在高分子材料合成领域，“活性”自由

基聚合取得了快速的发展，活性/可控自由基聚合的

方法主要有：原子转移自由基聚合，可逆加成-断裂

链转移自由基(RAFT)聚合和氮氧自由基介导的自

由基聚合[5]等。其中，RAFT聚合具有单体适用范围

广，在聚合工艺上最接近传统的自由基聚合，可采

用多种聚合方法实施等优点。

本文密切关注研究的前沿成果和学科的研究

方向，贯彻教育部“关于加快建设高水平本科教育

全面提高人才培养能力的意见”，同时积极响应三

明学院“培养适应地方经济社会发展的创新性应用

型人才”的培养目标，深入开展教学改革研究和实

践，将科研成果“2-乙烯基吡啶的常温RAFT聚合”[6]

设计成高分子化学综合性实验，将自由基聚合领域

的活性/可控自由基聚合的概念纳入到实验课堂教

学中，这对于拓展学生的学术视野、培养学生创新

思维、提高学生的实践能力都具有重要的意义。

本文以 2-乙烯基吡啶为聚合单体，以 DDMAT

为链转移剂，不添加还原性引发剂，仅加入氧化性

中温引发剂BPO，在常温下可以进行RAFT聚合，合

成聚2-乙烯基吡啶。该实验的特色在于设计的2-乙

烯基吡啶的RAFT聚合实验，仅加入氧化性引发剂

BPO即可在常温下操作，打破之前需要氧化剂和还

原剂配合才能低温聚合的局限性。而使用现有的

《高分子化学实验》教材开设的“苯乙烯的RAFT聚

合”实验，聚合反应要在 60~80 ℃进行。相比之下，

设计的实验可在常温下进行，安全方便，节约能源，

容易在实验室开展。

1 实验部分

1.1 实验仪器

集热式恒温磁力加热搅拌器（DF-101S，河南省

予华仪器有限公司）、型循环水式多用真空泵

（SHZ-D(Ⅲ)，河南省予华仪器有限公司）、傅立叶变

换红外光谱（Speetrum65，美国 PerkinElmer 公司）、

凝胶渗透色谱(Waters1515，美国Waters公司)、核磁

共振仪(Bruker500 MHz，德国Bruker公司)。

1.2 实验试剂

S-十二烷基-S’-(α，α”-甲基-α”-乙酸)三硫代碳

酸酯(DDMAT)、过氧化苯甲酰(BPO)、2-乙烯基吡

啶、碱性三氧化二铝、正己烷，以上试剂均为分析

纯。

1.3 实验步骤

1.3.1 单体和引发剂的精制实验

2-乙烯基吡啶单体使用碱性三氧化二铝层析柱

去除阻聚剂后得到无色溶液。BPO使用甲醇重结

晶后得到针状白色晶体。

1.3.2 2-乙烯基吡啶的常温RAFT聚合实验

将 5.0 g (47.6 mmol)精制的 2-乙烯基吡啶，

0.183 0 g(0.5 mmol)DDMAT，0.121 0 g (0.5 mmol)

精制的BPO加入到带有磁子的25 mL圆底烧瓶中，

用橡胶塞封严，振荡使之充分溶解。用冰盐水冷

却，抽真空、回充氮气，三个循环后，注意体系的密

封。在25 ℃聚合12 h，得到浅橙色溶液。反应结束

后，立刻把反应瓶置于冰水中终止反应。在正己烷

中沉淀聚合物，过滤、60 ℃真空干燥2 h得到聚2-乙

烯基吡啶。

1.3.3 聚合物的表征实验

外光谱分析 (FTIR)：采用溴化钾压片制样，

在 4 000~400 cm-1内对样品进行分析。

凝胶渗透色谱分析(GPC)：四氢呋喃为流动相，

单分散性聚苯乙烯作标样，流速为 1 mL/min，测试

温度为40 ℃。

核磁波谱分析(1H NMR)：氘代氯仿为溶剂，四

甲基硅烷(TMS)作为内标。

2 结果与讨论

2.1 聚2-乙烯基吡啶的GPC谱图分析

将含有引发剂 BPO 和链转移剂 DDMAT 的 2-

乙烯基吡啶单体于25 ℃反应12 h后，通过转化率测

试得到单体转化率为65.8%。将聚合产物在正己烷

中沉淀得到的产品进行GPC分析，其结果如图 1所

示。从图中可以看出，流出曲线峰型对称，没有明

显的拖尾现象；测试所得聚合物的分子量(Mn)为

6 700，理论计算分子量(Mn,th)为6 940，实验分子量

与理论设计分子量相近；同时聚合物分子量分布为

1.13，分子量分布窄，这些表明在该条件下，2-乙烯

基吡啶的常温聚合具有明显的活性聚合的特征。

图1 聚2-乙烯基吡啶的GPC曲线图

聚（2-乙烯基吡啶）
Mn=6 700
PDI=1.13
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2.2 聚2-乙烯基吡啶的FTIR分析

聚 2-乙烯基吡啶的 FTIR 图如图 2 所示。由图

可知，图中没有 1 680 cm-1处烯烃 C=C 的伸缩振动

峰；1 050 cm-1处为C=S的弱吸收峰，说明三硫酯保

留在聚 2-乙烯基吡啶链上；1 590 cm-1、1 568 cm-1处

为吡啶环中C=N的吸收峰，1 473 cm-1、1 435 cm-1为

吡啶环中C=C的吸收峰。说明聚合产物为聚 2-乙

烯基吡啶。

2.3 聚2-乙烯基吡啶的1H NMR分析

图3是聚2-乙烯基吡啶的1H NMR图。图中δ=

0.87（a）为甲基中的氢，δ=3.20（b）为与S原子相邻的

亚甲基的氢，这些是聚合物链中链转移剂的结构信

息。δ=8.31（c）处为吡啶环上与 N 相邻的碳上的

氢。由图3分析可知聚合产物为聚2-乙烯基吡啶。

2.4 2-乙烯基吡啶常温RAFT聚合机理分析

对于BPO与叔胺体系，是通过内层电子转移产

生自由基，进而引发乙烯基单体的聚合[7]。当体系

中含有BPO和2-乙烯基吡啶单体时，由于2-乙烯基

吡啶具有叔胺结构，BPO首先把2-乙烯基吡啶氧化

成铵阳离子自由基和苯甲酰自由基，铵阳离子自由

基发生质子转移形成乙烯基吡啶自由基，体系中的

乙烯基吡啶和苯甲酰自由基引发 2-乙烯基吡啶的

RAFT聚合。

3 结语

(1)本实验将教师科研成果与本科实验教学相

结合，实验前期学生以“RAFT聚合”、“常温”为关键

词进行文献调研，并对查阅的文献进行归纳和总结，

这不仅有利于学生理解RAFT聚合机理，也有助于

学生了解相关研究领域的学术前沿知识。该实验设

计打破了需要氧化剂和还原剂同时加入才能低温聚

合的局限性，是一种新的尝试，也是一种新的现象，

可以激发学生对于聚合物分子设计的兴趣、培养学

生的创新思维以及拓展学生的学术视野。

(2)通过单体、引发剂的精制、聚合反应实验的

操作，能使学生掌握 RAFT 聚合的实验方法；采用

GPC测试聚合物分子量及分子量分布，以及应用红

外光谱、核磁波谱测试聚合物结构，能使学生了解

大型仪器的工作原理并熟悉仪器的使用技能。

(3)本实验采用大型仪器设备对所得聚合物进

行表征测试，所得聚合物的实验数据需要通过

origin 软件进行处理，这培养了学生在实验报告中

的数据处理、作图技巧及结果分析的能力。

(4)2-乙烯基吡啶的常温RAFT聚合作为高分子

化学综合性实验，教学内容可以在 10 学时内完成，

其中RAFT聚合安排6 学时(6 学时仅包括聚合前的

操作与后处理，聚合反应放置过夜，不计算学时)，表

征测试安排4 学时。

(5)将教师科研成果转化为本科生的实验教学

项目，对教师提出了更高的要求，教师不仅在教学

过程中要不断创新、不断改进，紧跟学科的前沿动

态和发展趋势,同时教师要具有良好的实验指导

能力，合理把握实验教学中的重、难点问题，在关

键性问题上进行强化指导。在 2-乙烯基吡啶的常

温 RAFT 聚合实验中，重点是要让同学们掌握

RAFT 聚合的实验技术，同时在实验过程中要保

证体系的无水无氧条件是实验的难点和关键技术

问题。

总的来说，近两年来在我校材料化学专业的高

分子化学的本科实验教学中，2-乙烯基吡啶的

RAFT聚合的开展取得了良好的教学效果，受到了

学生的好评，因此值得在高分子化学实验教学中进

行推广。

图2 聚2-乙烯基吡啶的FTIR图

图3 聚2-乙烯基吡啶的1H NMR图
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