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微波合成均分散胶体高分子微球
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1 9 4 7 年美国密西根大学的研究人员在电子显微镜下首次发现
,

聚苯乙烯胶乳粒子是理想的

均分散微球
.

很快地
,

这些颗粒成为大家公认的电子显微镜内标物
,

并开发出许多其它用途
,

如

标定仪器
、

测定膜厚
、

孔隙
、

血管管径
、

填充色谱柱
、

检验电泳方法
,

以及用于蛋白质分离
、

检

测脑膜炎
、

妊娠等 l[]
.

微波辐照对于许多有机化学反应有着明显的加速作用
.

与传统的方法相比
,

具有高效
、

节能
、

无环境污染等优点 zI[
.

M u r r
ay 等人 阎 首次报导了用微波辐照的方法制备均分散胶体高分子微

球
.

合成反应的时间由传统方法的 6 个小时缩短到不足 1 小时
.

然而
,

他们在实验中使用的反应

器是密闭的
,

体系承受较高的压力
.

本文将报导在常压下
,

用微波法合成聚苯乙烯和聚 (苯乙烯
一

共
一

顺丁烯二酸 ) 均分散胶乳粒子
.

方法简便易行
·

1 实验
微波反应器为本实验室自己研制

·

微波源的频率为 2 4 50 M H z ,

最大输出功率为 165 W
,

反

应器上装有冷凝管
、

机械搅拌装置
、

通氮气管
、

取样 口和测温装置
.

反应在常压下进行
,

具体实

验步骤如下述
.

制备聚苯乙烯胶体微球之前
,

先将苯乙烯单体 (化学纯 ) 经 10 % 苛性钠溶液和重蒸水洗涤

后在氮气氛中减压蒸出
,

以除去阻聚剂
,

低温避光保存备用
.

将过硫酸钾 (化学纯 ) 溶入一定量

的水中
,

然后
,

倒入盛有苯乙烯
一

水乳浊液的三颈烧瓶中
,

再放入微波反应器里
.

加热前
,

先通

氮气并充分搅拌
,

使之混合均匀
.

微波辐照是间断的
,

每隔 4 0 秒钟辐照一次
,

每次持续 2 0 秒

钟
,

总的反应时间为 1 小时
.

在辐照间隙中测定体系的温度
.

这样
,

体系的温度可保持在 70 ℃

左右
.

提高输出功率则体系温度升高
.

反应结束后
,

将所得的胶乳在氮气氛中减压蒸馏
,

以除去

残余的苯乙烯单体
.

再用混合阴阳离子交换树脂反复处理乳液
,

直至电导率不再减少为止
,

制备聚 (苯乙烯
一

共
一

丁烯二酸 ) 胶体微球时
,

方法基本同上
·

先将苯乙烯
、

丁烯二酸醉 (分

析纯 )
、

水
,

按重量比 :2 :1 8 混合均匀
,

然后加入引发剂
,

再进行微波反应
·

胶乳粒子的大小和分布用 A L A
一

5 0 0 0 型激光散射仪 (德国 ) 进行测定
·

光源为 A D L A S D P

Y 42 5H 型固体激光器
,

波长 5 32
n m

,

输出功率 400 m w
.

粒子流体动力学半径的计算见文献 [’1 ,

用 H
一

6 0 0 型透射电镜观察胶乳粒子的形状
.

为了确证粒子的结构
,

将胶乳在 5 0一 6 0 ℃下蒸干
,

取出残留固体物
,

与 K B r
共研磨成粉末

压片后
,

在 I--R 4 0 8 型红外光谱仪上测定其红外光谱
.
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