
 高海涛：聚合时间、分散介质的配比对聚苯乙烯高分子微球表征的影响 5 

聚合时间、分散介质的配比对聚苯乙烯 

高分子微球表征的影响
1
 

高海涛，马小华 

（北方民族大学，宁夏 银川 750021） 

高海涛：聚合时间、分散介质的配比对聚苯乙烯高分子微球表征的影响 

摘  要：本文采用分散聚合法制备聚苯乙烯（PS）高分子微球，通过正交实验对其表征进行研究，从而得

出聚合时间、分散介质的配比对聚苯乙烯微球的粒径、分子量的影响。扫描电镜结果表明：制得的聚苯乙

烯微球的平均粒径为 2.24μm；黏度法测定聚苯乙烯高分子微球的平均分子质量为 4.25×105；实验结果

表明，聚合时间和分散介质配比对聚苯乙烯高分子微球的粒径和分子量有较大的影响。 
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前言 

聚苯乙烯微球有吸附性强、比表面积大、力学性能好、

反应性强、表面活性大和可回收等优点，微米级并且颗粒度

均匀的聚合物微球，可以作为高分子材料，大量应用在生物

化学、标准计量、分析化学、生物化学、免疫医学以及某些

高新技术领域中。 

乳液聚合法和悬浮聚合法是制备聚合物微球的传统方

法。乳液聚合法制备的高分子微球的粒径小，通常在

0.1~0.7 微米，这种方法制备步骤复杂且产物中留有乳化剂

等杂质难以完全除净，在生物医药领域的应用受到限制；悬

浮聚合适宜制备粒径较大的高分子微球，粒径分布的较宽，

一般在 100~1000μm。用此法制备磁性高分子微球时，磁性

粒子在高分子微球中分布不均匀，比较容易制得不含磁性粒

子的空白高分子微球；分散聚合是一种特殊形式的沉淀聚

合，反应开始前为均相体系，单体、引发剂和分散稳定剂都

溶解在反应介质中，当聚合物链增长到临界链长时，聚合物

即从反应介质中沉析出来，并借助于分散稳定剂的作用悬浮

于反应介质中形成小颗粒。分散聚合反应可以一步获得微米

级粒度均匀的聚合物微球，并且适用于不同类型单体的聚合

反应[2]。本文以苯乙烯为聚合单体，偶氮二异丁腈为引发

剂，聚乙烯吡咯烷酮为分散剂，乙醇水溶液为分散介质合成

聚苯乙烯微球，通过正交实验研究聚合时间、无水乙醇和水

的配比对合成聚苯乙烯微球表征的影响规律，寻找最佳聚合

条件。 

1  实验 

1.1  实验试剂及仪器（略） 

1.2  实验方法 

1.2.1  正交实验设计 

本实验采用 L16(45)正交实验设计方案 

（1）正交实验的表头设计 

 

表 1 正交实验表头 

序号 聚合时间/h 分散介质配比 引发剂用量/g 分散剂用量/g 单体比 

1 3 2.5 1.2 0.02 0.3 

2 4 3 1.4 0.03 0.4 

3 5.5 3.5 1.6 0.04 0.5 

4 7 4 1.8 0.05 0.6 
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1.2.2  聚苯乙烯高分子微球的合成 

（1）在配有搅拌装置和球形冷凝管的四个三口瓶中，

分别加入 0.1883g、0.3653g、0.6247g、0.9057g 的聚乙烯

吡咯烷酮，95ml、114ml、133ml、152ml 的无水乙醇和 30ml

蒸馏水，在 85℃下预分散 30min。 

（2）分别把 1.2g、1.4g、1.6g、1.8g 的偶氮二异丁腈

放到 10ml、13ml、17ml、20ml 对的苯乙烯中，放到 60℃水

浴中溶解。 

（3）把溶有偶氮二异丁腈的苯乙烯单体加入到滴液漏

斗中，缓慢滴加到三口瓶中。单体滴加完毕后，保持一定的

搅拌速度，在 85℃下反应 3h，即得聚合物乳液。 

（4）将乳液放置到试剂瓶中，取少量放到离心试管里，

放到离心机中离心，转速大约为 4000r/min，离心 10min，

取出后用无水乙醇洗涤下层微球两次，然后放置到蒸发皿

中。放到 60℃烘箱中干燥 2h。 

1.2.3  聚苯乙烯高分子微球表征方法 

（1）黏度法测定聚苯乙烯高分子微球的平均分子量

（略） 

（2）扫描电镜观察聚苯乙烯高分子微球粒径 

通过扫描电镜对聚苯乙烯微球的粒径进行检测，方法如

下：将乳白色的聚苯乙烯分散液用滴管吸出，滴入 50ml 小

烧杯一滴，用蒸馏水稀释 20 倍，用振荡器调至 100 转速振

荡 2.5 小时，直至澄清，然后滴在盖玻片上，常温干燥。用

电镜扫描测量，测量前需喷金处理，扫描电镜工作电压 

1.00kv。 

2  结果与讨论  

2.1  扫描电镜测定聚苯乙烯高分子微球的粒度分布 

所得的微球在扫描电镜放大 5000 倍的情况下得到的图

片，如图所示。 

 

 

图 1 3#聚苯乙烯高分子微球 

 

图 2 5#聚苯乙烯高分子微球 

 

扫描电镜测得的平均粒径为 2.24μm。 

2.2  聚苯乙烯高分子微球平均分子量的测定 

通过计算，得出聚苯乙烯高分子微球的平均分子量是

4.25×105，附和粘度法测平均分子量的范围（104～107）。 

2.3  聚合时间、分散介质的配比对高分子微球表征的影响

分析 

2.3.1  聚合时间、分散介质配比对高分子微球粒径的影响 

（1）根据正交实验直观分析可得，影响因素的主次关

系为：聚合时间>分散剂用量>引发剂用量>分散介质配比>

单体比。 

（2）根据实验结果得出，开始随着聚合时间的增加微

球的粒径逐渐减小，到了 4h 以后，随着聚合时间的增加粒

径逐渐增大。符合分散聚合的反应机理，随着反应时间的增

长，单体在胶核上不断反应并不断增大，从而导致粒径的增

大。到了 5.5h 以后，粒径有下降趋势。 

（3）实验结果可以看出，分散介质的配比和粒径成折

线关系。 

2.3.2  聚合时间、分散介质配比对高分子微球平均分子量

的影响 

（1）通过正交实验直观分析，可以得出影响分子量因

素的主次关系为：分散剂用量>分散介质配比>引发剂用量>

单体比>聚合时间。 

（2）通过实验结果可以得出，随着聚合时间的增加高

分子微球的分子量也在增加，直至接近 5h 时达到最大值，

然后随着时间的增加，分子量逐渐下降。 

（3）通过实验结果可以得出，随着分散介质配比的增

加分子量在增加，当配比达到 3：1时高分子微球的分子量

最大，然后随着配比的增加分子量逐渐下降。 
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所以选择的接箍波个数越多，计算的平均接箍长度就越

精确，从而计算出的音速、动液面也就越精确。 

（2）由于同一口井内井口处音速最大，是因为它离声

源近，所以为提高计算精确率尽量选择曲线上接近液面波的

中后部清晰、连贯的接箍波。 

（3）在用节箍法计算液面深度时，要正确和准确选择

选择 “节箍波 1”的起点位置和“节箍波 2”的终点位置，

只有这样才能算准声速，从而算准液面深度。 

2.3  液面波的选取 

准确选择“液面波”的起始位置，要选择液面波下降

沿。选择液面波时要区分其周围的杂波，判断方法如下：一

是看井口波到液面波之间的距离是否与液面波到反射波之

间的距离相等，二是如果未测到反射波时查看前后两张曲线

所算出的动液面深度是否一致，如果相差太多，应查找原因

重新计算选择液面波。 

2.4  特殊资料的处理方法 

一是液面在井口的井经现场证明后，不算液面做特殊井

处理。液面到井口的井除打开闸门即出油外，均要有资料为

依据。二是液面深度小于 50m 时接箍波不明显的井，可用地

区平均音速计算。  

3  结论 

（1）通过对动液面资料影响因素及解决方法的研究，

解决了在低压测试操作及生产管理中影响资料准确性的各

类因素，提高了液面录取全准率。 

（2）通过实施动液面判断曲线的“三要素”，掌握抽

油井生产动态及判断井下设备的工作状况，并为泵况分析及

下步方案制定提供依据。 
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3  结论 

（1）采用分散聚合法制备出了聚苯乙烯高分子微球。 

（2）随着聚合时间的增加聚苯乙烯微球的粒径逐渐减

小，大约在 4h 时达到最小值，然后随着时间的增加又逐渐

增加；随着聚合时间的增加，高分子微球的分子量呈现出先

增加后减小的趋势。 

（3）分散介质的配比和粒径的关系成折线关系，在反

应时间为 3h 时达到最大值，在 3.5h 达到最小值；随着分散

介质配比的增大，分子量逐渐增大，直至配比为 3：1时达

到最大，然后逐渐减小。 
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