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摘
!

要
!

以福建龙岩高岭土为主要原料!用沉降的方法得到平均粒径为
#'<=

$

A

的沉降高岭土$用
[Y-U

插层高岭土!后用苯乙烯单体取代前驱体中的
[Y-U

分子!产物经四氯化碳洗涤后!在马弗炉中
"<,W

本

体聚合
"Q

得到高岭土,聚苯乙烯复合物$红外在
#>=!

!

#>EE

和
#+,+/A

B#的吸收振动峰证明了聚苯乙烯

的存在$

gb[

结果显示高岭土层间距
,'<#"5A

!苯乙烯聚合后片状结构已经被剥离$热重显示聚苯乙烯占

复合物质量的
>,O

!还有约
=O

的未除去
[Y-U

和
>';O

的羟基!估算出高岭土
`

聚苯乙烯
V#'!<=̀ #

%质

量比&$扫描电镜也验证了这种剥离$
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最近几十年来!纳米层状硅酸盐材料引起了科学工作者

的广泛关注*

#

+

!其中蒙脱土的研究已经取得了一定的进展!

但是资源更丰富!成本低廉的高岭土!却因为层间离子交换

量低被人们所忽视$高岭土具有典型的层状硅酸盐结构!其

晶体结构是由硅氧四面体片层和铝氧八面体片层在
Z

轴方

向上作周期性交替排列而形成的层状结构!其层间作用力较

强!可交换的阳离子少!无膨胀性!所以与蒙脱土比其较难

与有机物发生插层反应$目前仅有醋酸钾"尿素"肼"二甲

基亚砜%

[Y-U

&等少数几种化合物可以直接插入高岭土层

间!其他分子如)丙二醇"聚乙二醇等则只能通过夹带或者

取代高岭土层间的小分子来实现*

"

+

$

高岭土的二次插层近年来也取得了一定的进展$

\&H%L&

等分别以
[Y-U

和
(YN

为前驱体成功将环状酰亚胺插入高

岭土层间!层间距由
,'<"5A

扩大到
#'"!5A

*

!
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$张生辉等

同样以
[Y-U

为前驱体将苯甲酰胺熔融插层到层间!间距

由
,'<#<5A

膨胀到
#'>!<5A

*
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本实验采用福建龙岩高岭土!先按照
-0%L.2

定律沉降纯

化高岭土$然后用沉降土制备高岭土,
[Y-U

前驱体!再用

苯乙烯%

-0

&取代高岭土层间的
[Y-U

!并实现苯乙烯在高岭

土层间的原位聚合$

#
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实验部分

('(

!

主要原料

高岭土)工业级!未煅烧
#"=,

目!福建龙岩高岭土有

限公司(二甲基亚砜%

[Y-U

&)分析纯!国药集团化学试剂

有限公司(苯乙烯%

-0

&)分析纯!国药集团化学试剂有限公

司!减压蒸馏除去阻聚剂$
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高岭土的纯化

按照
-0%L.2

定律
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!假设粒子做匀速运动
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!得出半径为
-

的粒子沉降
9

的深度需要的时

间
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称取
",,

J

高岭土原土和
>@

水放入反应釜中!搅拌
;Q

后移入
=@

窄口瓶中!沉降
#"Q

!取液面下
#,/A

的液体$

抽滤!干燥!研磨后得理论粒径为
"

$

A

沉降高岭土$
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!

聚苯乙烯插层高岭土的制备

#'!'#

!

高岭土!
[Y-U

前驱体的制备

称取
#,

J

沉降高岭土!悬浮于
#",A@

的
[Y-U

和
#"

A@

去离子水的混合溶液中!

E,W

下超声
>Q

!抽滤!产物于



+,W

烘干
>;Q

!制得高岭土,
[Y-U

插层复合物$

#'!'"

!

高岭土!
-0

的制备

称取
#

J

预插层体和苯乙烯混合!室温磁力搅拌
!Q

!过

滤!将固体用
",A@

四氯化碳浸泡!磁力搅拌
!,A85

以除去

高岭土表面吸附的苯乙烯分子$过滤后得到高岭土,
-0

$

#'!'!

!

高岭土!
K-

的制备

将高岭土,
-0

置于烘箱中!

"<,W

加热原位聚合
"Q

!得

到高岭土,聚苯乙烯插层复合物$
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测试表征
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!

激光粒度测试

采用济南微纳公司产
f855.1",,,k

智能激光粒度仪!

M.*(.

激光器%
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&!量程使用
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!以去离

子水为分散介质$
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测试

使用美国
K.1L85*\&A.1

公司的
@4AH64E,,

傅里叶红外

光谱仪!

aT1

压片!扫描范围
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"
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B#

$
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射线衍射分析"
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#

采用日本理学公司
Y858N&.IXX

型
g

射线衍射仪!

Z:a

2

射线!管电压
>,L$

!管电流
",A7

!扫描角度
=q

"

+,q

!扫

描速度
"W

'

A85

B#

$

#'>'>
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热分析测试"

C

J

#

采用美国
C7

公司
-[CD+,,

热重分析仪!在氮气保护

下!升温速率
#=W

'

A85

B#

!测量范围室温到
;,,W

$

#'>'=

!

场发射扫描电镜测试"

-\Y

#

采用捷克
N\X\&./01%5U

)

08/2T'$

公司生产的
(%S4

(45%-\Y"!,

场发射扫描电子显微镜!对样品表面真空镀

金后!观察表面形貌$
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结果与讨论
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!

激光粒度测试

图
#

是龙岩高岭土原土和纯化高岭土的粒度分析$结果

显示高岭土原土的粒径范围是
,';>

"

>E'>!

$

A

!平均粒径

='+E

$

A

$经过纯化后高岭土的粒径范围变成
,'+E

"

=';+

$

A

!平均粒径
#'<=

$

A

$这说明经过纯化以后高岭土的粒径

变小!范围变窄!粒径分布均一$
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红外光谱分析

图
"

为高岭土和
[Y-U

插层后高岭土的红外谱图$可以

看出
[Y-U

插层后高岭土的内表面羟基
!+E;/A

B#的强度

大幅度减弱!同时在
!=!;

和
!=,=/A

B#处出现两个新峰$

在
!,"=

和
"E!;/A

B#出现
Z

-

M

键的对称伸缩振动峰和反

对称伸缩振动峰(在
#>!"

和
#!#+/A

B#出现
Z

-

M

键的变

形振动峰$在
#,!;/A

B#出现
''

- U

键的伸缩振动峰$这些

都说明
[Y-U

分子已经插入高岭土层间*

>

+

$

!!

图
!

为高岭土和聚苯乙烯原位聚合插层后高岭土的红外

谱图$在
#!;#

和
"E",/A

B#出现了-

ZM

!

和-

ZM

"

的吸收

峰!它们是苯乙烯中的基团(此外还出现了苯环的特征吸收

峰
#>=!

!

#>EE

和
#+,+/A

B#

"苯环的
Z

-

M

面外弯曲振动

吸收峰
+E;/A

B#
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分析

高岭土的层状结构是由硅氧四面体和铝氧八面体延
!

轴

方向堆砌而成!
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中的
6,,#

值可以直接反映层间距的变

,,#
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化$图
>

%

4

&中的
0

,,#

是
,'<#"5A

!经过
[Y-U

插层过后其层

间距扩大为
#'#",5A

$表明插入
[Y-U

后!高岭土的层间

距变大(原始高岭土与
[Y-U

插层后的高岭土
0

,,#

面的衍射

角分别为
"

,

V#"q

和
"

,

V;q

!根据布拉格方程!衍射角变小!

$%

&

'8

!

bL!@

B

.-*+5/0.

B

,+%0%.6M5/?%2

!

0M:!P)"

!

4M:)*526%M:Q)

也表明层间距增大(其
0

,,#

面衍射峰尖锐!表明
[Y-U

分子

在高岭土层间高度定向排列!这与
P416%&852L8

等的报道一

致*

=

+

$经过苯乙烯置换后
"

,

角向右偏移
0

,,#

变为
#'#,,5A

!

原位聚合过后!基本无衍射峰存在!说明片状结构已经被剥

离$

<'8

!

热分析

在图
=

%

4

&中可以看出沉降高岭土只有一个明显的失重

台阶位于
=,,

"

+,,W

之间!这是高岭土失去层间的结晶水!

失重率为
#"O

$在
#,,W

左右有一个微小的失重!是由于吸

附水未除净$在图
=

%

H

&中可以看出在
#<"

和
>E+W

有两个明

显的吸热峰!

#<"W

的吸收峰主要是脱去
[Y-U

!失重率为

#>O

(

>E+W

的吸收峰为脱羟基阶段!失重率为
##O

$由图
=

%

/

&可以看出复合物在
>,,W

有一个强烈的失重台阶!失重

率
>,O

!这是插入高岭土层间的聚苯乙烯分解所致$另外还

有约
=O

的
[Y-U

未除去和
>';O

的羟基$可估算出高岭

土
`

聚苯乙烯
V#'!<=̀ #

%质量比&$
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扫描电镜观察

图
+

是未插层高岭土和经过聚苯乙烯插层后的高岭土的

$%

&

'X

!

=>.)OPF%-+/

B

>/*/

&

+5

B

>@/0

B

,+%0%.6

M5/?%2

%

5

&

526M:Q)

%

C

&

扫描电镜照片$可以看出!与未插层高岭土对比经过聚苯乙

烯插层后的高岭土粒度变小而且均一性好!高岭土片层间距

离增大!片层变薄!层厚达到纳米级别$这说明聚苯乙烯已

经插入高岭土层间$

!

!

结
!

论

!!

%

#

&经过沉降可以得到粒径分布均匀!平局粒度为
#'<=

$

A

的高岭土$

%

"

&以
[Y-U

为前驱体可以将苯乙烯插入高岭土层间

0

,,#

V#'#,,5A

$苯乙烯原位聚合后可以实现高岭土的剥离$

%

!

&由热重可以算出聚苯乙烯插层高岭土复合物中苯乙

烯和高岭土的质量比为
#̀ #'!<=

$

#,#
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