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悬浮聚合
高分子材料物理化学实验讲义

苯乙烯的悬浮聚合
一、实验目的

1、学习悬浮聚合的实验方法，了解悬浮聚合的配方及各组份的作用。
2、了解控制粒径的成珠条件及不同类型悬浮剂的分散机理、搅拌速度、搅拌器形状对悬浮聚合物粒径等的影响，并观察单体在聚合过程中之演变。
二、实验原理
悬浮聚合是将单体以微珠形式分散于介质中进行的聚合。从动力学的观点看，悬浮聚合与本体聚合完全一样，每一个微珠相当于一个小的本体。悬浮聚合克服了本体聚合中散热困难的问题，但因珠粒表面附有分散剂，使纯度降低。当微珠聚合到一定程度，珠子内粘度迅速增大，珠与珠之间很容易碰撞粘结，不易成珠子，甚至粘成一团，为此必须加入适量分散剂，选择适当的搅拌器与搅拌速度。由于分散剂的作用机理不同，在选择分散剂的各类和确定分散剂用量时，要随聚合物种类和颗粒要求而定，如颗粒大小、形状、树脂的透明性和成膜性能等。同时也要注意合适的搅拌强度和转速，水与单体比等。
苯乙烯（St）通过聚合反应生成如下聚合物。反应式如下：
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本实验要求聚合物体具有一定的粒度。粒度的大小通过调节悬浮聚合的条件来实现。

三、实验仪器及设备

搅拌电机、调压器、500ml、三口瓶、回流冷凝器、水浴、烧杯、吸滤瓶、抽气管、表面皿

四、实验药品

	名称
	试剂
	规格
	用量

	单体
	苯乙烯
	除去阻聚剂
	15g

	油溶性引发剂
	BPO
	AR
	0.3g

	分散剂
	聚乙烯醇
	1.5%水溶液
	20 mL 

	分散介质
	水
	去离子水
	130mL


五、实验步骤

1、安装仪器(如图)

2、加料：用分析天平准确称取0.3g过氧化二苯甲酰放入100mL锥形瓶中，再用移液管按配方取苯乙烯加入锥形瓶中，轻轻振荡，待过氧化二苯甲酰完全溶解后加入三口瓶中。再用量筒取20 mL1.5%的聚乙烯醇溶液加入三口烧瓶，最后用130 mL去离子水分别冲洗锥形瓶和量筒后加入三口烧瓶中。
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3、聚合 通冷凝水，启动搅拌并控制在一恒定转速，在20～30min内将温度升至85～90ºC，开始聚合反应。在反应一个小时以后，体系中分散的颗粒变得发黏，此时一定要注意控制好搅拌速度。在反应后期可将温度升至反应温度上限，以加快反应，提高转化率。当反应1.5～2h后，可用吸管取少量颗粒于表面皿中进行观察，如颗粒变硬发脆，可结束反应。

4、出料及后处理 停止加热，一边搅拌一边用冷水将三口烧瓶冷却至室温，然后停止搅拌，取下三口烧瓶。产品用布氏漏斗过滤，并用热水洗数次。最后产品在50ºC鼓风干燥箱中烘干，称重，计算产率。

六、实验注意事项

1、反应时搅拌要快，均匀，使单体能形成良好的珠状液滴。
2、80±1ºC保温阶段是实验成败的关键阶段，此时聚合热逐渐放出,油滴开始变粘易发生粘连，需密切注意温度和转速的变化。
3、如果聚合过程中发生停电或聚合物粘在搅拌棒上等异常现象，应及时降温终止反应并倾出反应物，以免造成仪器报废。
七、思考题 
1) 悬浮聚合成败的关键何在？

2) 如何控制聚合物粒度？

3) 试分析分散剂的作用是什么。

4) 聚合过程中油状单体变成粘稠状最后变成硬的粒子现象如何解释？
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图1 苯乙烯聚合装置图
1-搅拌器； 2-密封套； 3-温度计；4-温度计套管；
 5-冷凝管；6-三口瓶



