推荐四川省科技进步奖项目公示
	项目名称
	多应用环境国防用高性能聚酰亚胺泡沫研制及产业化

	推荐单位
	自贡市人民政府

	项目简介：
1 主要技术内容

项目采用自主开发的含氟单体，合成含氟聚酰亚胺，将聚酰亚胺前体溶液微波真空快速发泡、室温固化得到含氟聚酰亚胺泡沫产品。项目主要技术内容如下：
（1）单体合成与精制
优选CeO2/SnO作为催化剂、水合肼作为还原剂还原2,2-双(3-硝基-4-羟基苯基)六氟丙烷制备含氟二胺单体，创新采用L-半胱氨酸螯合剂除去金属离子，再通过真空升华提纯得到高纯度的含氟二胺。建成单体合成产业化装置。
（2）含氟聚酰亚胺合成
采用专利方法自制双酚AF基、双酚AF苯氧基含氟聚酰亚胺混合溶液，加入交联剂三聚氰酸三烯丙酯反应，再烯微孔膜过滤得到热固性复合含氟聚酰亚胺树脂。提高聚酰亚胺热稳定性、耐温耐寒、柔韧性等综合性能。
研究并制备了可溶聚酰亚胺，引入2-(4-氨基苯基)-5-氨基苯并咪唑（PABZ）单体合成的可溶性聚酰亚胺解决了聚酰亚胺泡沫制备工艺技术难题。
（3）含氟聚酰亚胺合成及泡沫制备
通过分子设计，采用封端、有机碱中和技术合成含氟聚酰亚胺前体溶液，再微波快速发泡制备含氟聚酰亚胺泡沫材料。建成国内首套千吨级规模化泡沫材料生产线，产品通过军方认证并使用。
制备了增强增韧自固化硬质聚酰亚胺泡沫并实现产业化。
（4）含氟聚酰亚胺泡沫工艺技术开发
创新采用低功率密度真空微波熟化泡沫材料技术方案及自制装置，使凝胶熟化的泡沫材料均匀吸收微波能量，使制备的聚酰亚胺泡沫力学性能稳定均匀。
自主研发废气处理技术及装置，有效提高废气中高沸点溶剂溶解吸收程度，降低聚酰亚胺合成及泡沫材料生产对环境造成的排放污染。

2 授权专利情况

项目共获得授权专利6项，其中发明专利4项，实用新型2项。

3 技术经济指标
（1）技术指标

项目含氟聚酰亚胺软质泡沫材料符合《聚酰亚胺泡沫技术规范》DB51/T 2883-2020、海军装备部海装舰［2017］1号文件要求。

含氟聚酰亚胺硬质泡沫材料符合《聚酰亚胺泡沫》Q91510311073958009B.2。
（2）经济指标

近三年累计销售收入44740.6万元，其中：含氟单体23995.9万元、含氟聚酰亚胺及泡沫材料20744.7万元；应用单位累计新增净利润5526.8万元；累计税收1369.6万元。
4 应用推广
项产品2015年产业化以来，至今已推广使用6年，主要客户包括中航飞机股份有限公司、中航飞机股份有限公司汉中飞机分公司、成都飞机工业（集团）有限责任公司、大连船舶重工集团有限公司、武昌船舶重工集团有限公司等，主要应用在军用舰船、飞机、坦克装甲车领域。
5 社会效益
项目技术成果首次在国内建成了年产千吨级的泡沫产品产业化生产装置，并实现连续稳定运行，打破国外技术壁垒和封锁，泡沫产品成功批量化应用于国内军机、舰艇、装甲车的隔热、降噪，满足了飞机舰船对阻燃、隔热、减重降噪材料急需，提升我国军事科技水平。
主要科技创新

1项目背景

由于聚酰亚胺材料性能优异，用其制备的泡沫材料广泛装备在航空航天（飞机、火箭、大飞机）、航海装备（航母、潜艇、舰船），用以消除或减弱复杂恶劣条件对飞行器、航海装备以及人员的不利影响，保障飞行和航海安全，是空天和海洋装备发展的重要物质基础。除此之外，聚酰亚胺在特种车辆（装甲车、坦克）、高端仪器、铁路车辆、民用建筑等领域也具有广阔的应用空间。

目前国外限制高性能聚酰亚胺泡沫产品对我国出口，项目形成基础原料、含氟聚酰亚胺合成及泡沫材料生产的完整工艺技术和推广应用的完整解决方案，实现规模稳定化生产，满足了国防工业对该类材料急需。

2 详细技术内容

项目集成自主开发的成套技术成果，攻克了含氟聚酰亚胺单体合成、含氟聚酰亚胺树脂合成及增强增韧改性技术，解决了聚酰亚胺发泡工艺设备关键技术难题，对标国际先进的聚酰亚胺泡沫制定了地方标准，建成含氟聚酰亚胺泡沫产业装置，生产的各种规格的软、硬泡沫产品经测试评价，并应用于舰船、飞机、特种车辆等，打破了国外封锁。主要创新点如下：

创新点1：高性能含氟聚酰亚胺合成及泡沫制备技术（学科分类：【430.50】有机高分子材料、【430.35】材料合成与加工工艺、【590.40】航空、航天材料）
相关专利：ZL 201410304400.1，相关标准：DB51/T 2883。

向反应器中加入溶解于DMF的纯化高活性含氟二胺（2,2'-双(3-氨基-4-羟基苯基)六氟丙烷）:含氟二酐（4,4'-(六氟异丙基)双邻苯二甲酸二酐）:封端剂（5-降冰片烯-2,3-二羧酸酐）＝1:1:0.1，在5-10℃搅拌反应5-8h。升温至10-20℃，加有机碱1,8-二氮杂二环[5.4.0]十一碳-7-烯（DBU）调节pH值6.0-7.0，减压脱水至50-60℃下粘度为5000-6000mPa.s，得到水含量0-10wt％、有机溶剂含量10-15wt％、固含量为75-85wt％、平均凝胶时间220s的含氟聚酰亚胺泡沫前体溶液。将含氟聚酰亚胺泡沫前体溶液真空条件下经10min微波快速发泡，再于室温固化2h，制备出柔软、结构均勻、泡孔细腻的含氟聚酰亚胺泡沫。创新点在于：
（1）通过分子设计，调整聚酰亚胺原料配比及合成条件精确控制聚酰亚胺泡沫体微观形貌，泡沫孔径（0.2-0.3mm）规则细小、密度低且可调控（5-30 kg/m3），是一种优质隔音、保温隔热、减重材料。
（2）采用自主开发的高纯度（99.99%）含氟原料，引入氟元素降低聚合物材料表面能，不仅摩擦系数低、耐磨损，而且有利于快速发泡成型并制备泡孔微观结构规则、细腻致密的泡沫，避免裂泡、并泡、塌陷等缺陷。泡沫憎水性好吸湿率低（吸湿率0.58%），导热系数0.032W/(m·K)、平均吸声系数0.75，同时具有优异的耐辐照，耐酸碱、溶剂性能。
（3）采用不对称二胺单体、并加入封端剂控制反应物的分子量，合成了可以重复利用多次加工成型的热塑性聚酰亚胺，柔性回弹好（压缩永久形变10%），无需添加任何增韧改性剂拉伸强度达到178kPa。具有高的发泡和固化活性，能快速凝胶定型并在室温固化，避免在发泡过程中添加发泡剂。通过合成工艺条件控制确保反应充分完成，减少了产品中游离单体，有利于聚酰亚胺泡沫生成中发泡前期的平稳充分成核，使泡沫材料保持了含氟聚酰亚胺优异的耐温、阻燃、低焰播性、低烟密度及低毒性。

（4）加入有机碱DBU控制pH值6.0-7.0，提高中间体含氟聚酰亚胺中酰胺酸的贮存稳定性，克服了传统一步法工艺聚合物合成后必须立即发泡、现配现用的缺点，提高了生产可靠性和批次稳定性，降低了投资和损耗成本，适合于规模化生产。同时控制泡沫前体溶液酸性，有利于后续发泡过程中的快速反应凝胶，使最终泡沫体孔径细小，提升泡沫产品物理性能。
（5）采用真空条件下微波快速发泡、常温固化工艺，较加热发泡工艺具有快速凝胶定型，发泡均匀细腻，易于操作的优点。

（6）实现了千吨级特种聚酰亚胺泡沫材料规模化稳定生产，满足了我国航空航天、舰船和特种车辆等重要领域急需。

创新点2：增强增韧自固化硬质聚酰亚胺泡沫及其制备技术（学科分类：【430.50】有机高分子材料、【430.35】材料合成与加工工艺）

相关专利：ZL201710035692.7，相关标准：Q/91510311073958009B.2。 

将3,3’,4,4’-二苯甲酮四酸二酐（BTDA）溶解于糠醇中，加入脂肪醇酯化反应后，加入催化剂辛酸亚锡、表面活性剂、玻璃微珠/玻璃纤维，采用超声分散技术分散均匀，得到泡沫前体溶液。在异氰酸酯PM200中加入均苯四酸二酐（PMDA）与其反应，再加入磷酸，制备得到改性黑料；将泡沫前体溶液与改性黑料按比例反应，搅拌后立即浇注入模具内常压发泡成型，自固化脱模后得到增强增韧自固化硬质聚酰亚胺泡沫材料。与现有技术相比，优点在于：

（1）可快速自固化的硬质聚酰亚胺泡沫在发泡过程中避免添加发泡剂，制得的泡沫材料纯净并具有更好的耐温阻燃性。添加空心玻璃微球增加泡沫的强度、用玻璃纤维增强泡沫的韧性，硬质泡沫可长时间在450℃作为耐高温的结构材料使用。

（2）增强增韧硬质聚酰亚胺泡沫体是一种结构致密的高分子材料，形成封闭性微孔（闭孔率达95％以上），导热系数≤0.024W/m.K。因此，不仅具有良好的隔热保温性能，而且其表面有一层不透水的自结皮，构成一种性能与效果俱佳的防水、隔热保温层。

（3）采用超声波分散技术解决增强剂、增韧剂在泡沫基体中分布不均造成的应力集中，提高了泡沫的力学性能；同时超声波分散技术的使用，能够使异氰酸酯与酸酐反应更为彻底；通过调整酸酐的加入量能精确控制发泡气体的释放，使发泡过程精确可控。

（4）由于自固化的优良特性，节约了能源的使用，不受场地、环境温度的限制，特别适用于曲面、缝隙等复杂形状的作业面，解决了一般硬质聚酰亚胺泡沫需要后期高温固化难题，加工方法多样方便。

（5）制备了可以在室温下与异氰酸酯反应发泡的含氟聚酰亚胺前体溶液，突破了传统一步法工艺中前体溶液必须现配现用且必须在高温才能与异氰酸酯反应的弊端。
创新点3：含氟聚酰亚胺合成技术（学科分类：【430.50】有机高分子材料、【430.35】材料合成与加工工艺）

3.1单体合成

相关专利：ZL200910164249.5、ZL201520565787.6。
以CeO2-SnO作为催化剂、水合肼作为还原剂还原2,2-双(3-硝基-4-羟基苯基)六氟丙烷得到2,2-双(3-氨基-4-羟基苯基)六氟丙烷粗品，用L-半胱氨酸螯合剂除去金属离子后，再通过真空升华提纯得到2,2-双(3-氨基-4-羟基苯基)六氟丙烷含氟二胺单体，产品纯度99.99%、金属离子含量≤1ppm，适合于高性能聚酰亚胺合成及泡沫制备。合成不用N，N-二甲基甲酰胺（DMF）溶剂，低沸点溶剂和水蒸馏回收循环使用，成本低。
创新开发了一种用于六氟二酐升华纯化装置，能够保证六氟二酐在升华纯化的过程中温度可控、物料流量可控，且结构简单操作简便，避免引入空气中的杂质影响原料纯度。尾气经过多次过滤，从而减小升华损失，不会对环境造成污染；利用余料收集器回收单体并再次利用，提高单体收率，单体总收率≥90%。

3.2热固性复合含氟聚酰亚胺树脂的制备
相关专利：ZL201210288861.5
聚酰亚胺基体树脂不溶于大多数有机溶剂、加工困难、粘结性差、吸水率较高，由聚酰亚胺基体树脂所制备的复合材料的冲击韧性较差，在高温下的使用过程中，容易产生微裂纹。本方法重点攻克了含氟聚酰亚胺的可溶解性，提高了强韧性，将双酚AF基含氟聚酰亚胺溶液（10-20wt％）与双酚AF苯氧基含氟聚酰亚胺溶液（10wt%-20wt%）混合后，加入交联剂三聚氰酸三烯丙酯，在150-200℃搅拌反应8-12h，再用0.1-1.0μm聚四氟乙烯微孔膜过滤，得到热固性复合含氟聚酰亚胺树脂。在350℃、1MPa的模压成型，再400℃保温保压2h，得到的聚酰亚胺玻璃化转变温度Tg 430℃、5％失重温度530℃。
3.3高性能可溶聚酰亚胺合成

相关论文：A facile synthesis of soluble polyimides with high glass transition temperature and excellent mechanical properties due to intermolecular hydrogen bonds。
采用六氟二酐（6FDA）、2-(4-氨基苯基)-5-氨基苯并咪唑（PABZ）、2,2'-双(三氟甲基)-4,4'-二氨基联苯（TFMB）合成了可溶性聚酰亚胺，解决了含氟单体活性低聚合时间长，残余单体含量高分子量低、强度低韧性差等难题，将PABZ引入聚酰亚胺泡沫的分子主链中，能提高聚酰亚胺的阻燃性、力学性能及耐热性，聚合物强度164MPa、断裂伸长率11%、Tg=430℃。制备的泡沫长期使用温度提高至400℃，还提高了聚酰亚胺泡沫的抗压性、回弹性，降低了聚酰亚胺泡沫的掉渣率。
创新点4：含氟聚酰亚胺泡沫工艺装备技术（学科分类：【430.35】材料合成与加工工艺）
4.1低功率密度微波真空固化技术

相关专利：ZL 201410304400.1。
泡沫材料制备的后处理过程需要加热使亚胺化反应完全，以消除收缩、变形、并泡、裂泡等缺陷。采用烘箱热处理聚酰亚胺泡沫材料内部存在温度梯度，尤其生产厚大型泡沫制品时，处理周期长，材料产生较大内应力，切割时容易变形。项目技术创新采用低功率密度真空微波熟化发泡技术方案及装置，使凝胶熟化的泡沫材料均匀吸收微波能量，避免熟化过程中产生的“烧芯”现象，制备的聚酰亚胺泡沫力学性能稳定均匀。
高性能聚酰亚胺的亚胺化一般采用烘箱加热高温固化交联，先脱除溶剂再高温300℃亚胺化，导致溶剂不易脱出、泡孔形成不均匀导致机械性能分散性过大，并且溶剂挥发影响环境。通过自行设计真空微波热亚胺化装置，能使溶剂回收和亚胺化同步进行。
4.2废气处理技术

相关专利：ZL201420347713.0
聚酰亚胺废气处理装置能有效的提高对生产废气中的DMF、N,N-二甲基乙酰胺（DMAC）等高沸点溶剂溶解吸收程度，降低聚酰亚胺生产对环境造成的排放污染，使生产满足环评要求。吸收塔体里内特殊的封隔板设计，通过增大位于不同封隔板上的桶体结构间的距离，以增加废气在塔体内的流动行程，进一步提高对废气中的溶剂的水溶率和吸收率。结构简单操作方便，所需要的组成部件数量较少。

	客观评价：
1 环控系统用聚酰亚胺泡沫性能验证

2016年5月，西北工业大学对德固赛AC-530和中天胜两家单位的聚酰亚胺泡开展材料性能对比评定，同时对中天胜公司的聚酰亚胺泡沫生产稳定性进行评定，为飞机材料选用提供试验依据。对比测试结论：中天胜生产的PI泡沫与德固赛生产的AC530型PI泡沫在物理性能、力学性能、加速老化后的性能变化以及燃烧性能相近。

2 中天胜聚酰亚胺泡沫装机评审意见
2016年5月25日，空装航空装备科研局与中航工业防务工程部在西安阎良联合主持召开了“中天胜聚酰亚胺泡沫”装机评审会。形成主要评审意见如下：提交的文件资料齐全完整,数据翔实可靠，符合装机评审要求。评审组一致同意中天胜聚酰亚胺泡沫装机使用。
3 软质聚酰亚胺泡沫柔韧性改进评审意见
2020年11月19日，航空工业一飞院在西安阎良联合主持召开了软质聚酰亚胺泡沫柔韧性改进评审会。形成主要评审意见如下：
经第三方试验验证，改进软质聚酰亚胺泡沫性能满足YMS2323标准要求；经西飞公司验证，改进后软质聚酰亚胺泡沫性能有较大提升，能满足型号绝热层的制造及安装工艺要求；自贡中天胜完善了相关工艺，生产过程可控，可满足后续型号生产需求。评审组同意软质聚酰亚胺泡沫柔韧性改进通过评审。
4 聚酰亚胺泡沫隔热材料鉴定试验的说明
2018年10月26日，根据海装舰［2017］1号文《舰船隔热材料研制要求》和《舰船隔热材料鉴定试验大纲》要求，自贡中天胜新材料科技有限公司的ZTS-PMS聚酰亚胺泡沫隔热材料（芯材）和ZTS聚酰亚胺泡沫隔热材料（三明治结构）通过了海装舰艇局组织的鉴定审查。
ZTS-PMS聚酰亚胺泡沫隔热材料（芯材）的性能满足《舰船隔热材料研制要求》，可用于水面舰船和潜艇。
ZTS聚酰亚胺泡沫隔热材料（三明治结构）的性能满足《舰船隔热材料研制要求》，可用于水面舰船。
5 成果评价
2021年04月08日，四川工信科技技术评估有限责任公司在成都组织专家对自贡中天胜新材料科技有限公司完成的“多应用环境国防用高性能聚酰亚胺泡沫研制及产业化”项目进行了科技成果评价，评价委员会听取了项目工作总结和技术研究报告，审阅了相关资料，经质询讨论，形成评价意见：
项目整体技术处于国内领先水平，产品部分指标达到国际先进水平。

6 查新结论
2021年3月1日，四川省科学技术信息研究所对“多应用环境国防用高性能聚酰亚胺泡沫研制及产业化”项目进行查新。除本项目查新单位及合作单位发表文献外，国内外未见文献报道。

7 验收意见

2015年4月，“年产200吨航空用聚酰亚胺泡沫产业化改扩建项目”得到四川省军民结合产业发展专项资金支持，川财建［2015］52号。项目于2018年4月3日通过验收，川工办发［2018］83号。验收结论合格。
2019年5月，中国制造2025四川行动资金项目“民航用PI-Ⅲ型聚酰亚胺泡沫研发项目”通过验收，川重装验备字［2019］22号。同意该项目通过验收。
2019年11月26日，四川省科技计划转移支付项目“舰船用防火、隔热、吸音降噪、透波隐形聚酰亚胺轻质材料的研究”通过验收，项目编号：2016GZYZF0011。同意该项目通过验收。


	推广应用情况
1．应用情况（限2页）

项目技术成果在自贡中天胜新材料科技有限公司、自贡天龙化工有限公司应用，应用情况如下：
序号

单位名称

应用的技术

应用对象及规模

应用起止时间

单位联系人/电话
1
自贡中天胜新材料科技有限公司
含氟聚酰亚胺合成与泡沫制备
5000吨/年含氟聚酰亚胺合成、1000吨/年含氟聚酰亚胺泡沫产业化生产装置
2015.01-至今
黄勇/
13550767871
2
自贡天龙化工有限公司
含氟聚酰亚胺单体合成与精制
双酚AF、含氟二胺、含氟二酐合成与精制产业化装置
2009.10-至今
程大军/
13881445252
（1）含氟聚酰亚胺合成及泡沫产业化
含氟聚酰亚胺合成及泡沫产业化由自贡中天胜新材料科技有限公司完成，是2015年四川省筛选的加快推进“56个重大产业项目”之一。项目技术攻克了聚酰亚胺泡沫生产过程中单体合成与精制、前体树脂合成、溶剂回收再利用、微波发泡与固化、泡沫密度调节、亚胺化程度控制等关键工艺技术，解决了泡沫产品发脆、掉渣、密度不均匀等难题，掌握了聚酰亚胺泡沫工业化生产的全套核心关键技术，形成了自主知识产权，能够实现连续、稳定生产，具备批量供货能力，成果填补了国内空白，促进了国内特种聚酰亚胺材料产业的发展。建成了年产特种聚酰亚胺泡沫材料及系列泡沫产品5000吨/年的工业化生产线，满足国内军事工业及民用市场的需求。泡沫产品具有卓越的防火阻燃、吸音隔热、透波隐形等综合特性，2015年应用至今陆续通过了海军、空军的检测和认证，批量化应用于国内航母、舰船和军机的隔热保温，极大促进国防科技的发展。
（2）含氟单体合成与精制
含氟单体合成与精制在自贡天龙化工有限公司应用，2009年自贡天龙化工有限公司开发了含氟二胺单体2,2-双(3-氨基-4-羟基苯基)六氟丙烷，采用L-半胱氨酸螯合剂除去金属离子，使金属离子含量≤1ppm，取得单体制备的发明专利，2015年自贡天龙化工有限公司科技人员与自贡中天胜新材料科技有限公司合作开发了六氟二酐升华纯化装置，利用含氟化学品易升华的特性精制单体，不引入杂质，避免通常采用的结晶纯化方法溶剂使用对环境的影响，同时降低了操作难度和生产成本，解决了单体纯化过程余料回收难题，提高了单体收率，可用于多种含氟单体的纯化。以上技术成果的实施使单体总收率≥90%，纯化后单体纯度99.99%，满足高性能聚酰亚胺合成及泡沫制品生产要求。
目前自贡天龙化工有限公司提供的高纯度双酚AF、六氟二酐、六氟二胺等多种含氟单体用于自贡中天胜新材料科技有限公司聚酰亚胺合成及软、硬泡沫材料生产，取得了良好经济效益。
（3）推广使用情况
含氟聚酰亚胺泡沫产品2015年产业化以来，上海三人禾实业有限公司、四川特聚新材料科技有限公司、宁波明荣新材料科技有限公司等10余家用户，至今已使用6年。用户主要使用意见如下：产品符合质量技术指标；满足用户的耐高温、防火阻燃、隔热、吸音、减震使用要求；密度低、韧性好、易加工，裁剪时不掉渣；耐久性好，使用3-6年保持原始状态、无损坏无需更换；替代进口，降低了客户生产成本。
项目泡沫产品主要应用在军用舰船、飞机、坦克装甲车领域。主要用户包括：中航飞机股份有限公司、中航飞机股份有限公司汉中飞机分公司、成都飞机工业（集团）有限责任公司、大连船舶重工集团有限公司、武昌船舶重工集团有限公司等。


	主要知识产权证明目录
知识产权（标准）类别

知识产权（标准）具体名称

国家
（地区）

授权号（标准编号）
授权（标准发布）日期
证书编号
（标准批准发布部门）
权利人（标准起草单位）
发明人（标准起草人）
发明专利（标准）有效状态
发明专利
一种发泡含氟聚酰亚胺及其泡沫制备方法
中国
ZL201410304400.1
2016.04.20
2034212
自贡中天胜新材料科技有限公司

程杰, 程大军, 黄勇

有效
发明专利
一种增强增韧自固化硬质聚酰亚胺泡沫及其制备方法
中国
ZL201710035692.7
2019.12.01
3242203
自贡中天胜新材料科技有限公司

李超, 程杰, 黄勇, 贺进进

有效
地方标准
聚酰亚胺泡沫技术规范
四川省
DB51/T2883
2020.08.01
四川省市场监督管理局
自贡中天胜新材料科技有限公司
罗利波，黄勇,程大军
有效
发明专利
一种2,2-双(3-氨基-4-羟基苯基)六氟丙烷的制备方法
中国
ZL200910164249.5
2012.09.26
1048871
自贡中天胜新材料科技有限公司
程大军
有效
发明专利
一种热固性复合含氟聚酰亚胺树脂及其制备方法
中国
ZL201210288861.5
2013.11.06
1300631
自贡中天胜新材料科技有限公司
程杰
有效
实用新型
一种用于六氟二酐升华纯化装置
中国

ZL201520565787.6
2015.12.09
4830986
自贡中天胜新材料科技有限公司
程杰, 程大军, 黄勇
有效

实用新型
一种聚酰亚胺废气处理装置
中国

ZL201420347713.0
2014.11.26
3935180
自贡中天胜新材料科技有限公司
程杰, 程大军, 黄勇
有效

企业标准
聚酰亚胺泡沫
自贡市
Q/91510311073958009B.2

2018.04.28
自贡市场监督管理局
自贡中天胜新材料科技有限公司

罗利波
有效


	主要完成人情况
1 程杰，排名1，研究员，工作单位：自贡中天胜新材料科技有限公司

项目负责人，揭示聚酰亚胺泡沫分子结构与性能的关系，提出了通过分子设计合成聚酰亚胺树脂的技术原理。创新采用含氟单体合成聚酰亚胺树脂并开发泡沫前体溶液，实现了软硬质含氟聚酰亚胺泡沫产业化。解决了单体纯化、废气处理工艺技术及设备难题，提出微波发泡工艺技术路线。攻克回弹性、柔韧性、发泡均匀性等技术壁垒，使含氟聚酰亚胺泡沫产品打破国外封锁，满足我国飞机、舰船、特种车辆用高性能阻燃隔热、隔音降噪材料领域急需。

2 黄勇，排名2，工程师，工作单位：自贡中天胜新材料科技有限公司

负责项目研发过程的管理，设计了聚酰亚胺泡沫产品的工艺路线，进行了小试、中试和产业化生产，解决了一步法发泡成型、密度控制工艺等关键技术难题。完成单体升华纯化、废气处理设备的制造与应用，带头研发了聚酰亚胺泡沫系列产品，通过了海军和空军装备局测试和鉴定，开展测试并确定了地方标准技术指标，满足了国内舰船和航空领域对隔热保温、增强和减重需求。
3 罗利波，排名3，工程师，工作单位：自贡中天胜新材料科技有限公司

负责项目聚酰亚胺泡沫产品质量管理，参与本项目的设计开发过程和产品的实现，负责生产质量检测检验、质量保证、标准化、质量管理体系（国标和国军标）、装备承制单位资格认证、产品的鉴定评审工作。主持并完成聚酰亚胺泡沫标准的制（修）定工作，编制的《聚酰亚胺泡沫技术规范》填补了高性能泡沫材料领域的空白。

4 李科，排名4，讲师，工作单位：四川轻化工大学
通过分子设计，采用PABZ等多种单体合成了含氟聚酰亚胺，提高聚酰亚胺的阻燃性、力学性能及耐热性，解决了含氟单体活性低聚合时间长，残余单体含量高分子量低、强度低韧性差等技术难题，理论上克服了聚酰亚胺泡沫的抗压性、回弹性缺陷，降低了聚酰亚胺泡沫的掉渣率。

5余启钰，排名5，讲师，工作单位：四川轻化工大学
攻克了聚酰亚胺的难溶性难题，从而解决了聚酰亚胺无法在溶液态加工的问题，简化了泡沫加工工艺，提高了生产效率。开展泡沫材料组成、结构、加工及性能的测试工作，揭示单体、树脂对泡沫材料性能的影响关系，为提升泡沫性能提供理论依据。

6 程大军，排名6，工程师，工作单位：自贡天龙化工有限公司

合成了高纯度2,2-双(3-氨基-4-羟基苯基)六氟丙烷含氟二胺单体，开创性采用有机螯合剂去除金属杂质，并提出单体升华提纯方案，实现多种含氟单体工业化生产。在单体及聚合物合成中优化废气处理装置，做到环保生产。参与含氟聚酰亚胺泡沫材料的研发工作，通过单体的选择为提高聚合物分子量、反应速度和力学性能做出了重要贡献。参与《聚酰亚胺泡沫技术规范》及泡沫材料企业标准的编制工作，根据单体特性通过改进的聚合工艺提升泡沫产品放气性、烟密度等性能，使泡沫产品满足安全卫生使用要求。
7 程源其，排名7，助理工程师，工作单位：自贡中天胜新材料科技有限公司

负责泡沫产品生产和应用技术服务，开展放大试验及工业生产性研究，优化生产工艺条件和提出多项工艺设备改进方案。研究放大生产对聚酰亚胺泡沫材料结构与性能的影响，为柔性泡沫产品批次稳定性做出重要贡献。
7 余旭田，排名8，工程师，工作单位：自贡中天胜新材料科技有限公司

负责项目过程管理和市场推广，根据市场及认证要求提出柔性聚酰亚胺泡沫材料具体改进意见，配合飞行器、车辆舰船用户完成相应装备制造工程，解决现场装配过程中的耐候、耐腐蚀及加工等技术难题。

	主要完成单位及创新推广贡献
1 自贡中天胜新材料科技有限公司

聚酰亚胺是国家新材料十三五规划重点产品，属于新材料的塔尖位置，是当今公认的、可实际应用的顶尖材料，被世界各国列为争相研发的对象。聚酰亚胺泡沫具有卓越的耐温阻燃、隔音绝热、透波等综合特性，适用于航空、航天、航海等国防军工行业及高铁、汽车、石油化工、电子等高端民用行业。
公司攻克了聚酰亚胺泡沫生产过程中前体树脂合成、溶剂回收再利用、微波发泡与固化、泡沫密度调节、亚胺化程度控制等关键工艺技术，解决了泡沫产品发脆、掉渣、密度不均匀等难题，掌握了含氟聚酰亚胺及其泡沫产品工业化生产的全套核心关键技术，形成了自主知识产权，能够实现连续、稳定生产，具备批量供货能力，成果填补了国内空白，促进了国内特种聚酰亚胺材料产业的发展。

项目建成了含氟聚酰亚胺材料及系列泡沫产品5000吨/年的工业化生产线，满足国内军工市场的需求，泡沫产品通过了海军、空军的检测和认证，批量化应用于国内航母、舰船和军机的隔热保温，极大促进国防科技的发展。
含氟聚酰亚胺泡沫产品2015年产业化以来，已应用在舰船、飞机及交通电子等民用领域。近3年含氟聚酰亚胺及泡沫材料累计销售收入20744.7万元，累计新增利税2272.8万元。
2 四川轻化工大学

为提高泡沫材料性能，开展了含氟聚酰亚胺合成研究，采用六氟二酐（6FDA）、2-(4-氨基苯基)-5-氨基苯并咪唑（PABZ）、2,2'-双(三氟甲基)-4,4'-二氨基联苯（TFMB）合成了可溶性聚酰亚胺，通过分子设计、单体选择、合成工艺参数控制解决了含氟单体低活性、分子量低、强度低韧性差等难题。保障聚酰亚胺优良阻燃性、耐热性的同时，提高了聚酰亚胺泡沫的抗压性、回弹性，降低了聚酰亚胺泡沫的掉渣率。攻克了聚酰亚胺的难溶性难题，从而解决了聚酰亚胺无法在溶液态加工的问题，简化了泡沫加工工艺，提高了生产效率。开展了包括聚酰亚胺泡沫材料化学组成、聚集态结构、力学性能的大量测试工作，为泡沫材料生产、工程应用提供了理论依据和数据支撑。学校所属材料腐蚀与防护四川省重点实验室配合企业完成了聚酰亚胺及其泡沫材料的耐腐蚀性能研究，共同提出了耐腐蚀性能的测试方法和具体指标。

研究不同的温度、压力、介质条件等应用场景下含氟聚酰亚胺泡沫材料的适用性，进行泡沫材料工程应用方案设计，解决泡沫材料在装备制造过程中出现的加工、装配、使用寿命问题，为泡沫材料的科学使用做出了创造性贡献。

3自贡天龙化工有限公司
2009年自贡天龙化工有限公司开发了含氟二胺单体2,2-双(3-氨基-4-羟基苯基)六氟丙烷，采用用L-半胱氨酸螯合剂除去金属离子，使金属离子含量≤1ppm。2015年自贡天龙化工有限公司科技人员与自贡中天胜新材料科技有限公司合作开发了六氟二酐升华纯化装置，利用含氟化学品易升华的特性精制单体，不引入杂质，避免通常采用的结晶纯化方法溶剂使用对环境的影响，同时降低了操作难度和生产成本，解决了单体纯化过程余料回收难题，提高了单体收率，可用于多种含氟单体的纯化。以上技术成果的实施使单体总收率≥90%，纯化后单体纯度99.99%，满足聚合及高性能泡沫制备要求。
目前自贡天龙化工有限公司提供的高纯度双酚AF、六氟二酐、六氟二胺等多种含氟单体用于自贡中天胜新材料科技有限公司聚酰亚胺合成及软、硬泡沫材料生产。近3年含氟聚酰亚胺单体累计销售收入23995.9万元，累计新增利税4623.6万元。

	完成人合作关系说明：
项目由自贡中天胜新材料科技有限公司、四川轻化工大学、自贡天龙化工有限公司共同完成。项目主要完成人如下: 程杰、黄勇、罗利波、李科、余启钰、程大军、程源其、余旭田。

高性能含氟聚酰亚胺合成及泡沫制备技术，由程杰、黄勇、罗利波、程大军、程源其、余旭田共同完成。

增强增韧自固化硬质聚酰亚胺泡沫及其制备技术，由程杰、黄勇、罗利波共同完成。

含氟聚酰亚胺合成技术。其中单体合成，由程杰、黄勇、程大军、共同完成；热固性复合含氟聚酰亚胺树脂的制备，由程杰独立完成；高性能可溶聚酰亚胺合成，由李科、余启钰共同完成。
含氟聚酰亚胺泡沫工艺装备技术，由程杰、程大军、黄勇共同完成。
完成人合作关系情况汇总表
序号
合作方式
合作者
合作时间
合作成果
1
共同知识产权

共同参与制订标准规范
论文合著

产业合作
程杰、黄勇、罗利波、程大军、程源其、余旭田
2016.04.20-至今
高性能含氟聚酰亚胺合成及泡沫制备技术：1）一种发泡含氟聚酰亚胺及其泡沫制备方法；2）聚酰亚胺泡沫技术规范。
2
共同知识产权

共同参与制订标准规范
程杰、黄勇、罗利波
2018.04.28-至今
增强增韧自固化硬质聚酰亚胺泡沫及其制备技术：1）一种增强增韧自固化硬质聚酰亚胺泡沫及其制备方法；2）聚酰亚胺泡沫企业标准。
3
共同知识产权

产业合作
程杰、黄勇、程大军
2012.09.26-至今
单体合成技术：1）一种2,2-双(3-氨基-4-羟基苯基)六氟丙烷的制备方法；2）一种用于六氟二酐升华纯化装置。
4
产业合作
程杰
2013.11.06-至今
一种热固性复合含氟聚酰亚胺树脂及其制备方法。
5
论文合著
李科，余启钰

2017.07.01-至今
高性能可溶聚酰亚胺合成。
6
共同知识产权
程杰、黄勇、程大军
2014.11.26-至今
一种聚酰亚胺废气处理装置。



