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一种聚酰亚胺/聚氨酯气凝胶薄膜空气过滤
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(57)摘要

本发明属于空气过滤材料制备领域，涉及一

种聚酰亚胺/聚氨酯气凝胶薄膜空气过滤材料及

其制备与应用，具体公开了在制备PI气凝胶时引

入聚氨酯(TPU)来调节孔结构，得到介孔与大孔

成一定比例的PI/TPU气凝胶薄膜，与现有的空气

过滤材料相比，其过滤效率高的同时还具有较低

的压阻，满足过滤材料的品质因子高的特点，制

备相对简单，有良好的工业化前景。
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1.一种聚酰亚胺/聚氨酯气凝胶薄膜空气过滤材料的制备方法，其特征在于，包括：

将4,4—二氨基二苯醚和联苯四羧酸二酐在溶液中混合均匀，加入脱水剂和催化剂，得

到混合溶液；

向所述混合溶液中依次加入聚氨酯溶液、交联剂溶液，进行反应，得到PI/TPU湿凝胶；

将PI/TPU湿凝胶制成PI/TPU气凝胶。

2.如权利要求1所述的聚酰亚胺/聚氨酯气凝胶薄膜空气过滤材料的制备方法，其特征

在于，所述4,4—二氨基二苯醚和联苯四羧酸二酐的质量比为6～8：9～12。

3.如权利要求1所述的聚酰亚胺/聚氨酯气凝胶薄膜空气过滤材料的制备方法，其特征

在于，所述4,4—二氨基二苯醚与聚氨酯的质量比为6～8：5～9。

4.如权利要求1所述的聚酰亚胺/聚氨酯气凝胶薄膜空气过滤材料的制备方法，其特征

在于，所述脱水剂为醋酸酐；

或，催化剂为吡啶；

或，交联剂为1,3,5—苯三甲酰氯。

5.如权利要求1所述的聚酰亚胺/聚氨酯气凝胶薄膜空气过滤材料的制备方法，其特征

在于，所述溶剂为还原性溶剂，优选地，所述还原性溶剂为N—甲基吡咯烷酮或N,N—二甲基

甲酰胺或甲酰胺。

6.如权利要求1所述的聚酰亚胺/聚氨酯气凝胶薄膜空气过滤材料的制备方法，其特征

在于，所述PI/TPU气凝胶的制备方法为：将PI/TPU湿凝胶老化、CO2超临界干燥，即得。

7.如权利要求1所述的聚酰亚胺/聚氨酯气凝胶薄膜空气过滤材料的制备方法，其特征

在于，所述老化的具体步骤为：

①将湿凝胶老化8～10h后加入NMP和乙醇体积比为3～4：1的老化液，浸泡24～32h；

②将①中的老化液倒掉，换用NMP和乙醇体积比为1：3～4的老化液，浸泡24～32h；

③将②中的老化液倒掉，换用乙醇做老化液，浸泡24～32h，更换5～6次。

8.如权利要求1所述的聚酰亚胺/聚氨酯气凝胶薄膜空气过滤材料的制备方法，其特征

在于，CO2超临界干燥的具体条件是：压力5～6MPa，温度40～45℃，干燥时间5～6h。

9.权利要求1‑8任一项所述的方法制备的聚酰亚胺/聚氨酯气凝胶薄膜空气过滤材料。

10.权利要求9所述的聚酰亚胺/聚氨酯气凝胶薄膜空气过滤材料在制备空气净化或过

滤设备中的应用。
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一种聚酰亚胺/聚氨酯气凝胶薄膜空气过滤材料及其制备与

应用

技术领域

[0001] 本发明属于空气过滤材料制备领域，具体涉及聚酰亚胺(PI)/聚氨酯(TPU)气凝胶

薄膜的制备及其空气过滤性能。

背景技术

[0002] 公开该背景技术部分的信息仅仅旨在增加对本发明的总体背景的理解，而不必然

被视为承认或以任何形式暗示该信息构成已经成为本领域一般技术人员所公知的现有技

术。

[0003] “过滤”顾名思义，使流体“过”介质而“滤”，即通过在流体运动路径中添加另外的

介质材料，使固体和流体分离。当流体为气体时，即为空气过滤，这中间的介质材料就是空

气过滤材料。目前典型的空气过滤材料有两种，一种是通过尺寸进行筛分的多孔材料，比如

活性炭、多孔陶瓷、多孔薄膜等；另一种是纤维基空气过滤材料。理想的空气过滤器应该能

够高效地捕获杂质粒子，同时允许空气轻松通过。纤维过滤技术因其具有过滤性能好、环境

适应性强等优点，成为当前的主流空气过滤技术，纤维过滤材料主要包含普通非织造纤维、

熔喷驻极纤维和超细玻璃纤维。普通非织造纤维直径粗孔径大，难以保证过滤效率；熔喷驻

极纤维依靠库仑力对颗粒进行静电吸附，可以在不增加压阻的情况下提高过滤效率，但其

驻极效果易衰减，过滤稳定性差：超细玻璃纤维结构致密，过滤效率高，但同时致密的堆积

结构方式也造成了压阻的增加。

[0004] 聚酰亚胺由于主链上特殊的酰亚胺环和芳香环上的碳氧双键与芳香杂环之间的

共轭作用，而表现出高强度、耐腐蚀、自熄和抗辐射性能。特别是其高共轭结构和高芳香性

使PI纤维具有优异的热稳定性；刚性链、强相互作用和高内聚能使其不易熔融，在温度高达

500‑600℃下保持良好的力学性能，是空气过滤的理想材料。

发明内容

[0005] 针对上述提到的空气过滤材料存在的问题，本发明选用4,4—二氨基二苯醚(ODA)

和联苯四羧酸二酐(BPDA)作为合成PI的前驱体，在制备PI气凝胶时引入聚氨酯(TPU)来调

节孔结构，得到介孔与大孔成一定比例的PI/TPU气凝胶薄膜，与现有的空气过滤材料相比，

其过滤效率高的同时还具有较低的压阻，满足过滤材料的品质因子高的特点，制备相对简

单，有良好的工业化前景。

[0006] 为实现上述技术目的，本发明采用如下技术方案：

[0007] 本发明的第一个方面，提供了一种聚酰亚胺/聚氨酯气凝胶薄膜空气过滤材料的

制备方法，包括：

[0008] 将4,4—二氨基二苯醚和联苯四羧酸二酐在溶液中混合均匀，加入脱水剂和催化

剂，得到混合溶液；

[0009] 向所述混合溶液中依次加入聚氨酯溶液、交联剂溶液，进行反应，得到PI/TPU湿凝
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胶；

[0010] 将PI/TPU湿凝胶制成PI/TPU气凝胶。

[0011] 本发明的特点在于：以二胺和二酐为反应前驱体，通过溶胶凝胶法合成PI/TPU气

凝胶薄膜，TPU的存在使得气凝胶的孔结构得到调控，不同的前驱体用量使得薄膜厚度不

同，进而影响压阻。满足高效低阻要求的同时，而且还有较好的过滤性能稳定性，用作空气

过滤材料有一定的优势，有良好的工业化前景。

[0012] 本发明的第二个方面，提供了上述的方法制备的聚酰亚胺/聚氨酯气凝胶薄膜空

气过滤材料。

[0013] 本发明的第三个方面，提供了上述的聚酰亚胺/聚氨酯气凝胶薄膜空气过滤材料

在制备空气净化或过滤设备中的应用。

[0014] 本发明制备的PI/TPU气凝胶薄膜作为空气过滤材料的优异性能，使用NaCl溶胶粒

子模拟空气中的悬浮颗粒，测试薄膜的过滤性能，根据测试结果得出最优的前驱体浓度和

TPU含量。

[0015] 本发明的有益效果在于：

[0016] (1)本发明针对现有的纤维空气过滤材料存在的过滤效率稳定性差，高过滤效率

和低压阻不能同时满足的问题，首次提出用CO2超临界干燥工艺制备参数制备了PI/TPU气

凝胶薄膜，通过改变前驱体的用量，溶剂种类，交联剂、脱水剂、催化剂和TPU含量，调节有效

的解决了纤维过滤材料存在的问题，获得了品质因子最佳的PI/TPU复合气凝胶薄膜。通过

对空气过滤的研究，明确其机理。

[0017] (2)本发明制备方法简单，制得的气凝胶材料质轻，力学性能好，在空气过滤材料

领域有较好的应用前景。

附图说明

[0018] 构成本发明的一部分的说明书附图用来提供对本发明的进一步理解，本发明的示

意性实施例及其说明用于解释本发明，并不构成对本发明的不当限定。

[0019] 图1是实施例2所得的PI/TPU复合气凝胶薄膜的光学照片。

[0020] 图2是实施例2所得的PI/TPU复合气凝胶薄膜的SEM照片。

具体实施方式

[0021] 应该指出，以下详细说明都是示例性的，旨在对本发明提供进一步的说明。除非另

有指明，本发明使用的所有技术和科学术语具有与本发明所属技术领域的普通技术人员通

常理解的相同含义。

[0022] 正如背景技术所介绍的，现有材料中，纤维空气过滤材料存在的过滤效率稳定性

差，高过滤效率和低压阻不能同时满足的问题。

[0023] 有鉴于此，本发明的一种具体实施方式中，提供一种PI/TPU气凝胶薄膜的制备方

法，包括如下步骤：

[0024] S1:以二胺和二酐为反应的前驱体，加入脱水剂和催化剂，加入TPU、交联剂，选用

还原性溶剂，通过溶胶凝胶法，在方形玻璃模具制备PI/TPU湿凝胶。

[0025] S2:将湿凝胶经过老化后进行CO2超临界干燥，得到PI/TPU复合气凝胶薄膜。
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[0026] 其中，

[0027] 步骤S1中使用的二胺和二酐分别是4,4—二氨基二苯醚(ODA)和联苯四羧酸二酐

(BPDA)；

[0028] 步骤S1中使用的交联剂是1,3,5—苯三甲酰氯(BTC)；

[0029] 步骤S1中使用的还原性溶剂为N—甲基吡咯烷酮；

[0030] 步骤S1中使用的方形玻璃模具的边长为20cm，高度为2.5cm。

[0031] 步骤S2中的老化条件是:

[0032] ①将湿凝胶老化8h后用体积比75％NMP的乙醇溶液，浸泡24h。

[0033] ②将①中的老化液倒掉，换用体积比25％NMP的乙醇溶液，浸泡24h。

[0034] ③将②中的老化液倒掉，换用乙醇做老化液，浸泡24h，更换5次。

[0035] 步骤S2中的CO2超临界干燥的条件是40℃，5MPa，5h。

[0036] 本发明的又一具体实施方式中，提供所述制备方法制备得到的PI/TPU气凝胶薄

膜。

[0037] 本发明的又一具体实施方式中，提供所述PI/TPU气凝胶薄膜作为空气过滤材料的

优异性能。

[0038] 下面结合具体的实施例，对本发明做进一步的详细说明，应该指出，所述具体实施

例是对本发明的解释而不是限定。

[0039] 实施例1：

[0040] 1)PI/TPU气凝胶薄膜的制备

[0041] 在搅拌条件下，将0.6323g的ODA溶于15mlNMP中，完全溶解后放入冰水浴中，加入

0.9585g的BPDA，待其完全溶解后得到溶液A，将0.5gTPU溶解在5mlNMP中得到溶液B，将

0.0143gBTC溶解在3.2ml的NMP中得到溶液C,向溶液A中加入2.46ml醋酸酐和2.1ml吡啶，然

后将溶液B、溶液C依次加入溶液A中，搅拌5min左右后倒入方形玻璃模具中，摇晃模具使其

覆盖均匀，用保鲜膜封住，十分钟左右得到PI/TPU湿凝胶。

[0042] 间隔八小时后，倒入老化液一(25％乙醇+75％NMP)，溶剂置换一天后，倒掉老化液

一，倒入老化液二(25％NMP+75％乙醇)，一天后倒掉老化液二，倒入老化液三(乙醇)，每天

换一次乙醇，持续五天。倒掉老化液，进行CO2超临界干燥，得到PI/TPU气凝胶薄膜。

[0043] 2)PI/TPU气凝胶薄膜空气过滤性能测试

[0044] 所使用的过滤测试设备型号为众瑞ZR1006，测试面积为100cm2的样品被夹持在上

下夹头之间，控制通过样品的气流速度为15L/min或32L/min,气溶胶发生器能产生0.1μm～

10μm的NaCl雾化颗粒，上下游的颗粒数目(分别记为N1和N2)可以由所连接的激光粒子计数

器检测得到，另外，电脑端可以根据效率公式η＝(N1‑N2)/N1×100％自动给出粒径≤0.3μ

m，≤0.5μm，≤1μm，≤2.5μm，≤5μm，≤10μm颗粒的过滤效率，压阻是通过压力传感器测得，

测试时间共30秒。对PM0.3的过滤效率为98％，压阻600Pa。

[0045] 实施例2：

[0046] 1)PI/TPU气凝胶薄膜的制备

[0047] 在搅拌条件下，将0.843g的ODA溶于15mlNMP中，完全溶解后放入冰水浴中，加入

1.278g的BPDA，待其完全溶解后得到溶液A，将0.212gTPU溶解在5mlNMP中得到溶液B，将

0.019gBTC溶解在4.269ml的NMP中得到溶液C,向溶液A中加入3.28ml醋酸酐和2.8ml吡啶，
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然后将溶液B、溶液C依次加入溶液A中，搅拌5min左右后倒入方形玻璃模具中，摇晃模具使

其覆盖均匀，用保鲜膜封住，十分钟左右得到PI/TPU湿凝胶。

[0048] 间隔八小时后，倒入老化液一(25％乙醇+75％NMP)，溶剂置换一天后，倒掉老化液

一，倒入老化液二(25％NMP+75％乙醇)，一天后倒掉老化液二，倒入老化液三(乙醇)，每天

换一次乙醇，持续五天。倒掉老化液，进行CO2超临界干燥，得到PI/TPU气凝胶薄膜。

[0049] 2)PI/TPU气凝胶薄膜空气过滤性能测试

[0050] 所使用的过滤测试设备型号为众瑞ZR1006，测试面积为100cm2的样品被夹持在上

下夹头之间，控制通过样品的气流速度为15L/min或32L/min,气溶胶发生器能产生0.1μm～

10μm的NaCl雾化颗粒，上下游的颗粒数目(分别记为N1和N2)可以由所连接的激光粒子计数

器检测得到，另外，电脑端可以根据效率公式η＝(N1‑N2)/N1×100％自动给出粒径≤0.3μ

m，≤0.5μm，≤1μm，≤2.5μm，≤5μm，≤10μm颗粒的过滤效率，压阻是通过压力传感器测得，

测试时间共30秒。在流量为32L/min时，测得0.3um(PTE)过滤效率97.3820％，0.5um过滤效

率98.6401％，1.0um为99 .2496％，2.5um(BFE参照)为99 .0618％，5.0um为20 .0000％，

10 .0um为100 .000％，压阻为910Pa；在流量为15L/min时，测得0 .3um(PTE)过滤效率

98.1552％，0.5um过滤效率99.0557％，1.0um为99.5133％，2.5um(BFE参照)为99.2759％，

5.0um为50.0000％，10.0um为100.000％，压阻为910Pa。

[0051] 实施例3：

[0052] 1)PI/TPU气凝胶薄膜的制备

[0053] 在搅拌条件下，将0.843g的ODA溶于15mlNMP中，完全溶解后放入冰水浴中，加入

1.278g的BPDA ,待其完全溶解后得到溶液A，将0.424gTPU溶解在5mlNMP中得到溶液B，将

0.019gBTC溶解在4.269ml的NMP中得到溶液C,向溶液A中加入3.28ml醋酸酐和2.8ml吡啶，

然后将溶液B、溶液C依次加入溶液A中，搅拌5min左右后倒入方形玻璃模具中，摇晃模具使

其覆盖均匀，用保鲜膜封住，十分钟左右得到PI/TPU湿凝胶。

[0054] 间隔八小时后，倒入老化液一(25％乙醇+75％NMP)，溶剂置换一天后，倒掉老化液

一，倒入老化液二(25％NMP+75％乙醇)，一天后倒掉老化液二，倒入老化液三(乙醇)，每天

换一次乙醇，持续五天。倒掉老化液，进行CO2超临界干燥，得到PI/TPU气凝胶薄膜。

[0055] 2)PI/TPU气凝胶薄膜空气过滤性能测试

[0056] 所使用的过滤测试设备型号为众瑞ZR1006，测试面积为100cm2的样品被夹持在上

下夹头之间，控制通过样品的气流速度为15L/min或32L/min,气溶胶发生器能产生0.1μm～

10μm的NaCl雾化颗粒，上下游的颗粒数目(分别记为N1和N2)可以由所连接的激光粒子计数

器检测得到，另外，电脑端可以根据效率公式η＝(N1‑N2)/N1×100％自动给出粒径≤0.3μ

m，≤0.5μm，≤1μm，≤2.5μm，≤5μm，≤10μm颗粒的过滤效率，压阻是通过压力传感器测得，

测试时间共30秒。

[0057] 实施例4：

[0058] 1)PI/TPU气凝胶薄膜的制备

[0059] 在搅拌条件下，将0.4215g的ODA溶于10mlNMP中，完全溶解后放入冰水浴中，加入

0.639g的BPDA ,待其完全溶解后得到溶液A，将2.5gTPU溶解在2.5mlNMP中得到溶液B，将

0.0095gBTC溶解在2.1345ml的NMP中得到溶液C,向溶液A中加入1.64ml醋酸酐和1.4ml吡

啶，然后将溶液B、溶液C依次加入溶液A中，搅拌5min左右后倒入方形玻璃模具中，摇晃模具
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使其覆盖均匀，用保鲜膜封住，十分钟左右得到PI/TPU湿凝胶。

[0060] 间隔八小时后，倒入老化液一(25％乙醇+75％NMP)，溶剂置换一天后，倒掉老化液

一，倒入老化液二(25％NMP+75％乙醇)，一天后倒掉老化液二，倒入老化液三(乙醇)，每天

换一次乙醇，持续五天。倒掉老化液，进行CO2超临界干燥，得到PI/TPU气凝胶薄膜。

[0061] 2)PI/TPU气凝胶薄膜空气过滤性能测试

[0062] 所使用的过滤测试设备型号为众瑞ZR1006，测试面积为100cm2的样品被夹持在上

下夹头之间，控制通过样品的气流速度为15L/min或32L/min,气溶胶发生器能产生0.1μm～

10μm的NaCl雾化颗粒，上下游的颗粒数目(分别记为N1和N2)可以由所连接的激光粒子计数

器检测得到，另外，电脑端可以根据效率公式η＝(N1‑N2)/N1×100％自动给出粒径≤0.3μ

m，≤0.5μm，≤1μm，≤2.5μm，≤5μm，≤10μm颗粒的过滤效率，压阻是通过压力传感器测得，

测试时间共30秒。

[0063] 对比例1

[0064] 采用专利201810084271.8实施例3的方法制备的聚氨酯/聚酰亚胺多孔复合材料，

对PM0.3的过滤效率为98％，压阻910Pa。

[0065] 最后应该说明的是，以上所述仅为本发明的优选实施例而已，并不用于限制本发

明，尽管参照前述实施例对本发明进行了详细的说明，对于本领域的技术人员来说，其依然

可以对前述实施例所记载的技术方案进行修改，或者对其中部分进行等同替换。凡在本发

明的精神和原则之内，所作的任何修改、等同替换、改进等，均应包含在本发明的保护范围

之内。
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