综合实验四  高分子材料的合成与加工

实验4.1 高分子材料的合成

实验学时：4                             实验类型：综合、设计型

前修课程名称：材料工程基础

适用专业：材料类本科生
一、实验目的与任务：

1、 通过实验了解乳液聚合的特点，了解乳液聚合中各组分的作用，尤其是乳化剂的作用；

2、 掌握制备聚苯乙烯乳胶的方法。

二、实验原理：

乳液聚合体系主要包括：单体，分散介质（水），乳化剂，引发剂，pH缓冲剂，氧化还原体系及电介质等其它辅助试剂。
乳化剂是乳液聚合中的重要组分，当乳化剂水溶液超过临界胶束浓度时，开始形成胶束，链引发与链增长绝大部分在胶束中发生。乳液聚合的反应速度和产物分子量与反应温度、单体浓度、引发剂浓度和单体体积内聚合物颗粒数有关，而体系中最终有多少单体－聚合物颗粒主要取决于乳化剂的种类和用量。

三、实验要求：

了解乳液聚合实验原理；

掌握乳液聚合的方法；

在指导教师的启发下自己动手动脑，并通过交流与协作顺利完成实验任务。
四、仪器与试剂：

1、仪器  聚合装置如图所示，主要由三口瓶、球形冷凝管、电热锅、表面皿、吸管、移液管、搅拌机、水浴、布氏漏斗等组成。

2、试剂  新洗涤苯乙烯、十二烷基硫酸钠、过硫酸钾、氢氧化钠、蒸馏水
五、实验配方与操作步骤：

1、实验配方

苯乙烯                10 ml

十二烷基硫酸钠        0.6g
过硫酸钾              0.1g
氢氧化钠              10%水溶液

蒸馏水                55ml
2、操作步骤

（1）洗涤苯乙烯除去阻聚剂 在10ml量筒内取苯乙烯10ml，放入250ml分液漏斗中，用少量5％NaOH洗涤，以除去单体中的阻聚剂对苯二酚。单体和5％NaOH摇均后再分层，放掉NaOH溶液，直到NaOH溶液不发红为止，然后用蒸馏水洗到单体呈中性。水洗后的单体如不澄清透明，可用水氧化钙干燥片刻。
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（2）聚苯乙烯胶乳的制备  反应在装有搅拌器、温度计、冷凝管的三口瓶中进行，先加入蒸馏水，然后加入乳化剂，在温水浴中搅拌，待其完全溶解后，加入过硫酸钾及氢氧化钠（10％，0.6ml），搅拌均匀后，观察其乳化情况是否良好，测pH值（pH值控制在11～12），再加入洗涤过的苯乙烯单体，维持反应温度在85～90℃，约每隔15min测一次pH值。反应1～1.5小时后，停止加热及搅拌，除去热水浴，待其冷至室温后，再将三颈瓶中的乳液倾入一清洁烧杯内，加入80ml 10％的食盐水，并用玻璃棒搅拌，使乳液开始损坏，聚合体即析出，在布氏漏斗中过滤，用热水（35℃左右）洗涤2～3次，再干燥烘干，放于表面皿中，并在50～60℃烘箱中烘干后称重。

六、思考题：
1、 结合乳液聚合机理说明配方中各组分的作用。

2、 为什么要除去苯乙烯中的阻聚剂？

3、 氮气在乳液聚合反应中的作用？
实验4.2 高分子材料加工
实验学时：4                             实验类型：综合、设计型

前修课程名称：材料工程基础

适用专业：材料类本科生
1、 实验目的与任务：

1、 简单认识双螺杆挤出机的结构组成；

2、 了解双螺杆挤出机的工作原理；

3、 掌握双螺杆挤出塑料成型的简单操作。
二、实验内容：

高分子材料的热性能及加工条件；

高聚物的加工。
三、实验要求：

了解双螺杆挤出机原理；

掌握塑料加工条件及其特性。
四、实验步骤：
1）准备机组开机后必须使用的工具和物品，如：剪刀、铲刀等等。

2）检查总电源和主机控制柜电源是否打开，电控柜显示是否正常。

3）预热升温：按工艺要求对各加热区温控仪表进行参数设定。设定后继续
恒温20min，同时进一步确定各段温控仪表和电磁阀工作是否正常。

4）恒温期间将冷却水槽中加入冷却水，准备好原料，多种材料要预先混合均匀。

5）用手盘动主电机连轴器，保证螺杆沿正常方向至少转动三转。（正常方向是指：从电机端视之，应为顺时针旋转）将主机调速按钮设置在零位，启动主电机，逐渐升高主螺杆转速，在不加料的情况下空转，转速应不高于20r/min，时间不大于1分钟，检查主机空载电流是否稳定。

6)主机转动弱无异常，低速启动主喂料机，开始加料。

7)注意整个机组运转情况。如有异常应及时停车处理。

8)切粒机转速根据拉出样条速度调整。

9)停车步骤：

a、 停止喂料机

b、 逐渐降低主螺杆转速，尽量排尽机筒内残余物料。物料排完后停止双螺杆主机。即转速调至零位，按下主电机停止按钮。

c、 依次停止冷却风机、油泵，断开电控柜上各段加热器电源开关。

d、 停止切粒机等辅助设备。
五、思考题：

1、 什么是热塑性和热固性？常见的热塑性塑料都有哪些？

2、 热固性塑料能否用双螺杆挤出机挤出成型加工？

