
《高分子材料专业实验》课程实验教学大纲
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适用专业：  高分子材料与工程
一、本课程实验教学目的与要求
本实验课程包括高分子化学与高分子物理两部分。高分子化学是一门实践性很强的学科，其理论源于实践，它的每一个进步都离不开科学实验的支撑。高分子物理是一门对实验依赖很强的自然科学学科，研究高分子物理不能离开实验，也离不了实验。开设实验课程就是要培养学生的基本实验技能，学会如何去做高分子化学实验和高分子物理实验，并通过实验去更深入地、更真切地理解高分子化学和高分子物理理论知识。经过实验环节的训练，完善理论与实验的结合，为创新技能的获得奠定基础。
二、主要仪器设备及现有台套数

	1、常规玻璃仪器
	20
	10、结晶速率仪
	2

	2、分析天平及电子天平
	10
	11、电炉
	5

	3、电热锅
	10
	12、 双螺杆挤出机
	2

	4、搅拌马达与搅拌棒
	10
	13、切粒机
	2

	5、恒温水槽  
	10
	14、高速混合机
	1

	6、熔体流动速率仪
	2
	15、注塑机
	1

	7、差示扫描量热仪
	1
	16、平板硫化机
	1

	8、乌氏粘度计
	10
	17、双辊混炼机
	1

	9、偏光显微镜
	4
	18、万能拉力机
	1


三、实验课程内容和学时分配

	序号
	实验项目名称
	目的要求
	学时分配
	实验类型
	每组人数
	必开、
选开

	1
	高分子化学实验、高分子物理讲座
	全面介绍高分子物理和高分子化学实验的基本要求和实验技术，所需仪器的认知和使用方法及注意要点
	6
	实验理论课
	
	必开

	2
	苯乙烯自由基悬浮聚合
	了解自由基悬浮聚合的方法和配方中各组分的作用，了解分散剂，升温速度，搅拌形式与搅拌速度对悬浮聚合的重要性。
	4
	基础性

	2
	必开

	3
	聚醋酸乙烯酯的溶液聚合
	通过本实验掌握聚醋酸乙烯酯PVAc的溶液聚合方法；了解溶液聚合原理
	4
	基础性

	2
	必开

	4
	醋酸乙烯酯的乳液聚合
	掌握乳液聚合方法，了解乳液聚合机理及乳液聚合中各个组分的作用
	4
	基础性

	2
	必开

	5
	膨胀计法测定甲基丙烯酸甲酯本体聚合反应速率
	掌握膨胀计法测定聚合物反应速率的原理和方法；验证聚合速率与单体浓度间的动力学关系。
	4
	基础性

	2
	必开

	6
	聚乙烯醇缩甲醛的制备
	通过聚乙烯醇的缩醛化制备胶水，掌握PVA缩醛化的实验技术与反应原理。
	4
	基础性

	2
	必开

	7
	甲基丙烯酸甲酯本体聚合制有机玻璃板
	了解自由基本体聚合的特点和实验方法
	6
	基础性

	2
	必开

	8
	粘度法测定聚合物粘均相对分子量
	掌握粘度法测定粘均相对分子量的实验方法
	4
	基础性

	2
	必开

	9
	光学解偏振光法测定聚合物的结晶速率
	了解光学解偏振光法测定聚合物结晶速率的原理；掌握测定聚合物等温结晶速率的方法
	4
	基础性

	2
	必开

	10
	热塑性塑料熔体流动速率的测定
	了解热塑性塑料熔体流动速率的实质及其测定意义
	4
	基础性

	2
	必开

	11
	差示扫描量热法
	了解DSC的基本原理，通过DSC测定聚合物的加热及冷却图谱
	4
	基础性

	2
	必开

	12
	密度法测定聚合物结晶度
	了解测定聚合物结晶度的原理和方法，及比重瓶的正确使用方法
	4
	基础性

	2
	必开

	13
	偏光显微镜法观察聚合物球晶形态
	了解偏光显微镜的基本结构和原理
	4
	基础性

	2
	必开

	14
	双螺杆挤出实验
	了解双螺杆的工作原理及注意事项
	6
	综合性

	4
	必开

	15
	塑料成型及拉伸试验
	理解聚合物材料力学性能测试方法及原理
	8
	综合性

	4
	必开

	16
	实验考试
	综合测评
	2
	考核
	
	必开


四：实验项目的内容和要求
实验一、 高分子化学实验、高分子物理讲座
给学生讲解本组安排的系列实验的内容、原理及操作注意事项，在保证安全的前提下，做好实验，把书本上的理论知识与实践相结合。
实验二、 苯乙烯自由基悬浮聚合

（一）实验内容
        （1）搭好仪器后，分别将0.3gBPO和16ml苯乙烯加入到100ml锥形瓶中，待溶解后加入到250ml的三口瓶中；

         (2) 再将7-8ml的0.3%PVA溶液和130ml去离子水冲洗锥形瓶及量筒后加入到250ml三口瓶中开始加热搅拌；

（3）半小时内，将温度慢慢加热到85-90℃，并保持此温度聚合反应2小时后，用吸管吸少量反应液于含冷水的表面皿中观察，若聚合物颗粒变硬可以结束实验；

（4）将反应液冷却至室温后，过滤分离，反复水洗后，用50℃以下温风干燥后，称重。

（二）实验要求
                   悬浮聚合实质上是借助于较强烈的搅拌和悬浮剂的作用，通常是将不溶于水的单体分散在介质水中，利用机械搅拌，将单体打散成直径为0.01～5mm的小液滴的形式进行本体聚合。在每一小液滴内，单体的聚合过程和机理与本体聚合相似。悬浮聚合解决了本体聚合中不易散热的问题，产物容易分离，清洗可以得到纯度较高的颗粒状聚合物。
实验三、 聚醋酸乙烯酯的溶液聚合

（一）实验内容
            （1）搭好装置

            （2）在250ml三口烧瓶中加入20g乙醇，40g醋酸乙烯酯以及0.05g偶氮二异丁腈，开始搅拌


     （3）引发剂完全溶解后开始升温，温度控制为60℃

     （4）反应进行3h后，结束反应，将聚合体从反应瓶中取出，清理试验台

（二）实验要求
                  本实验采用自由基溶液聚合反应。之所以选用乙醇作溶剂，是由于PVAc能溶于乙醇，而且聚合反应中活性链对乙醇的链转移常数较小。在反应过程中，要严格控制温度，控制好温度，温度高容易使引发剂失去活性，温度低则引发剂的引发效果低，聚合物分子量降低。
实验四、 醋酸乙烯酯的乳液聚合

（一）实验内容
            （1）搭好试验装置
            （2）在四口烧瓶中加入去离子水90克，聚乙烯醇5克，5克OP-10，搅拌，水浴加热，80---90℃使其溶解
（3）降温到70℃，停止搅拌，加入十二烷基苯磺酸钠1g以及碳酸氢钠0.26g后，开启搅拌，再加入7g醋酸乙烯酯，最后加入0.4g过硫酸铵，开始反应。
（4）反应体系出现蓝光，说明聚合开始，开始15min之后再加入剩余单体，在两个个小时内完成实验
（二）实验要求
                   乳液聚合是以水为分散介质，单体在乳化剂的作用下分散，并使用水溶性的引发剂引发单体聚合的方法，所生成的聚合物以微细的粒子状分散在水中呈白色乳液状。

                  乳化剂的选择对乳液聚合的稳定十分重要，起降低溶液表面张力的作用，使单体容易分散成小液滴，并在乳液粒表面形成保护层，防止乳胶粒凝聚。

                  由于醋酸乙烯酯聚合反应放热较大，反应温度上升显著，一次投料法想要获得高浓度的稳定乳液比较困难，故一般采用分批加入引发剂或者单体的方法。由于醋酸乙烯酯在水中有较高的溶解度，而且容易水解，产生的乙酸会干扰聚合；同时，醋酸乙烯酯自由基十分活泼，链转移反应显著。因此，除了乳化剂，醋酸乙烯酯乳液中一般还加入聚乙烯醇来保护胶体。
实验五、 膨胀剂法测定甲基丙烯酸甲酯本体聚合反应速率

（一）实验内容
（1） 用移液管将15ml甲基丙烯酸甲酯移入洗净烘干的25ml磨口锥形瓶中，在天平上成0.12g已精制的过氧化二苯甲酰放入锥形瓶中，摇匀溶解。

             (2) 在膨胀计毛细管的磨口处均匀涂抹真空油脂（磨口上沿往下1/3范围内）。将毛细管口与聚合瓶旋转配合，检查是否紧密，防止泄漏，再用橡皮筋把上下两部分固定好，用分析天平精称m1,另外备一个小称量瓶和1ml注射器仪器称量备用。
（3）取下膨胀计的毛细管，用注射器吸取已加入引发剂的单体溶液缓慢加入聚合瓶至磨口下沿网上1/3处（注意不要将磨口处的真空油脂冲入单体溶液中）,再将毛细管垂直对准聚合瓶，平稳而迅速的插入聚合瓶中，使毛细管中充满液体。然后仔细观察聚合瓶和毛细管中的溶液中是否残留气泡。如有气泡，必须取下毛细管并将磨口重新涂抹真空油脂再配合好，若没有气泡则用橡皮筋固定好，用滤纸把膨胀计上溢出的单体吸干，再用分析天平称量，记为m2。

（4）将膨胀计垂直固定再夹具上，记下部容器浸于已恒温的（50±0.1）℃水浴中，水面在磨口上沿以下。此时膨胀计毛细管中的液面由于受热而迅速上升，这是用刚才备好的1ml的注射器将毛细管刻度以上的溶液吸出，放入同时备好的称量瓶中。仔细观察毛细管中液面高度的变化，当反应物与水浴温度达到平衡时，毛细管液面不再上升。准确调至零点，记录此刻液面高度，即为反应的起始点。将抽出的液体称量（即抽液后注射器+称量瓶质量-抽液前注射器+称量瓶质量），记为m3。

（5）当液面开始下降时，聚合反应开始，记下起始时刻和此时的刻度，以后每隔5分钟记录一次，随着反应的进行，液面高度与时间呈线性关系，1h后结束读数。

（6）清洗实验用具

（二）实验要求
应用膨胀剂法测定聚合物反应速率及简单又准确，需要注意的是此法只适用于测量转化率在10%反应范围内的聚合反应速率。在使用毛细管的时候不可将毛细管倾斜，注意密封性，毛细管中不可进入气泡。
实验六、 聚乙烯醇缩甲醛的制备

（一）实验内容
（1）搭好装置
（2）在250ml三口瓶中加入90ml去离子水和17gPVA，搅拌下升温溶解

（3）升温到90℃，PVA完全溶解后降温到85℃，加入3m甲醛搅拌15min，低价1：4的盐酸溶液，控制反应体系pH值在1到3之间，保持反应温度在90℃。

（4）继续搅拌，反应体系举荐变稠。体系中出现气泡或者絮状物时，立即迅速加入1.5ml8%的NaOH溶液，调节pH为8到9，冷却、出料，得到产物

（二）实验要求
聚乙烯醇缩甲醛是利用聚乙烯醇与甲醛在盐酸的催化作用下制成。高分子链上的羟基未必能全部进行缩醛化反应，会有一部分羟基残留下来。本实验是合成水溶性聚乙烯醇缩甲醛胶水，反应过程中需控制较低的缩醛度，使产物保持水溶性。如若反应过于猛烈，则会造成局部高缩醛度，导致不溶性物质存在于胶水中，影响胶水质量，因此在反应过程中，要特别注意严格控制催化剂用量、反应温度、反应时间及反应物比例等因素。
实验七、 甲基丙烯酸甲酯本体聚合制有机玻璃板

（1） 实验内容
（1） 制模

（2） 预聚合

（3） 灌浆

（4） 聚合

（5） 脱模

（二） 实验要求

制模时要保持密封，为了便于脱模，在制模之前在玻璃的表面涂上一层硅油，控用量；由于本体聚合散热困难，易产生凝胶效应，采用分段聚合的方式，要注意对预聚合时间的把握，在粘度形成薄浆时要迅速冷却到室温；灌浆时应缓慢进行，灌浆后要赶走气泡，然后密封、加热聚合。
实验八、 粘度法测定聚合物粘均相对分子量

（1） 实验内容

（1） 安装粘度计

（2） 测定溶液流出时间

（3） 按比例加入溶剂，并测定其流出时间

（4） 测定溶剂流出时间

（5） 结束工作

（2） 实验要求
乌氏粘度计要竖直安装在恒温水浴槽中，少有倾斜便会对实验的结果造成极大的影响，已配好的溶液和溶剂均应在恒温水浴槽中预热，保持温度；添加溶剂后，要使溶液充分混合均匀之后再进行时间的测定；反复测量溶液的流出时间，确保连续三次误差不超过0.2s。
实验九、 光学解偏振光法测定聚合物的结晶速率

（一）实验内容

（1）将一盖玻片放在熔融炉平台上，然后将样品粒子置于盖玻片上熔融，并盖上另一盖玻片，压平对齐，制作试验样品，并将制好的样品迅速放入结晶炉内
（2）在恒温状态下样品开始结晶，记录仪记录结晶曲线

（3）实验结束后取出样品

（二）实验要求
处在熔融状态下的聚合物，其分子链是无序排列的，在光学上表现出各向同性，而聚合物晶区中的分子链是有序排列的，在光学上是具有各向异性，具有双折射性质。将样品置于两正交的偏正片之间，测定投射光强度的变化，就可以跟踪聚合物的结晶过程，研究聚合物的结晶动力学，并测定结晶速率。手不要熔融炉和结晶炉，以免被灼伤；被熔融的样品必须完全融化，否则会影响样品的结晶速率及其曲线；熔融样品放入结晶炉内要迅速。
实验十、热塑性塑料熔体流动速率的测定

（一） 实验内容
（1）开启仪器，调节各项参数
（2）将料筒、毛细管口模装好，和活塞管一同置于炉体内，恒温10—15min

（3）温度平衡后取出活塞杆，加入称量好的树脂，压实

（4）预热5min后，在活塞杆顶部装上选定砝码，出料

（5）剪去开始挤出约为15cm的料头，然后开始计时，每隔60s切取一个料段，。连续取5个
（6）对每个样品进行平行测试

（7）测试完毕，趁热清理仪器

（二）实验要求

     仪器的各部件尺寸精密，光洁度高，实验时始终要小心谨慎，严禁落地及碰撞等导致弯曲变形，清洗时不可用强力，以防擦伤；加料时尽量压实，减少空隙，去除样品中的空气，含有气泡的料段要舍去；实验和清洗时要带手套，防止烫伤；实验结束后挤出余料时，切忌以强力施加在砝码上，防止仪器的损坏。
实验十一、 差示扫描量热法

（一）实验内容
（1）开机后预热30min；然后取10mg左右聚合物放入坩埚中，置于测试杆上（样品池），另一侧放置参比坩埚。
（2）打开测试软件，建立测试窗口和测试文件；设定测量参数。
（3）设定程序温度；定义测试文件名。

（4）按下start键开始升温实验；到设定温度后，实验结束，处理图谱，储存实验数据；降温后退出程序，关机。

（二）实验要求

     在实验之前，必须很详细低了解DSC的基本原理。在实验过程中，放置样品坩埚和参比坩埚时位置不能颠倒；设定程序温度时需要根据实验目的而定；每一组实验升温后的降温过程比较缓慢，操作者需要耐性等候，用冷却水强制降温时，要注意必要发生漏水现象；初始化条件一定要达到要求，不可操之过急。处理数据过程中，要用随机软件处理。
实验十二、 密度法测定聚合物结晶度

（一）实验内容

（1）准备工作：筛选聚合物试样、洗净并烘干比重瓶、开启电子天平。

（2）在试管中加入95%乙醇15mL，然后加入1-2粒PE试样，用滴管加入蒸馏水，同时上下搅拌，时液体混合均匀，直至样品悬浮静止在混合液中部保持数分钟，此时混合液的密度即聚合物样品的密度。

（3）混合液体的密度测定。

（4）按照相关公式计算聚合物的结晶度。

（二）实验要求


      在实验之前，必须很详细低了解密度法测定结晶度的基本原理。在实验准备时，要挑选颗粒均匀适中的聚合物颗粒；在实验过程中，乙醇和水两种溶液要充分搅拌均匀。
实验十三、 偏光显微镜法观察聚合物球晶形态
（一）实验内容
（1）在结晶速率仪的热台上将盖玻片上的PP颗粒样品充分熔融，盖上另一个盖玻片，轻轻压成一透明薄片；再熔融1min后迅速转移至结晶炉内结晶待用。
（2）选择合适的放大倍数的目镜和物镜。
（3）将结晶好的聚合物样品放置到载物台上，在正交偏振条件下观察球晶形态，计算球晶尺寸。
（二）实验要求

     在做结晶样品时，务必将样品压薄至透明，然后去除外力再熔融1min；样品中不可以存在气泡；在结晶炉中的结晶温度不宜低，PP设定在120℃/1小时为佳；调试偏光显微镜时，要选择合适的目镜和物镜，至显微尺清晰为止。
实验十四、 双螺杆挤出实验

（一）实验内容

（1）预热机器，等仪表显示机器温度到达设定温度后准备挤出实验，设定进料速度和主机的转速，打开冷却水。
（2）将配好的样品初步混合后，再经混合机进一步共混均匀，然后加入到双螺杆挤出机的料仓，开始进料。
（3）将挤出的聚合物熔体小心地引入水槽，冷却固化后引入切粒机进行切粒，然后将其烘干至成品。
（二）实验要求


     在预热机器时，要考虑到不同聚合物样品的热力学性质差异而设定实验温度，同样设定主机转速和进料速度时叶要考虑聚合物的流变学特性；挤出的聚合物熔体引入冷却水水槽时要避免彼此粘连；切粒机的速度要与挤出机的挤出速度协调，争取切出的聚合物颗粒大小均匀。
实验十五、 塑料成型及拉伸实验
（一）实验内容

（1）根据实验目的，选择合适的模具，在注塑机上制备出标准形状和尺寸的标准塑料试条。

      （2）测定样品试条的详细尺寸。
（3）打开试验机的主机，进入试验软件；选择夹具，夹紧样品试条；点击“运行，开始自动实验至拉断为止。
（4）重复实验5-8次后，去除作废数据后，软件显示实验结果，打印实验报告。

（二）实验要求


    在制样品试条时需要选择合适的模具及设定合适的注射工艺条件；塑料颗粒原料要预处理（颗粒均匀、含水率低、没有杂质等）；拉伸实验时选择合适的夹具，一定要夹紧试条，以免打滑；开始拉伸试验自动进行后，不要随便按其它按键，以免影响试验结果。
五、考核方式

1、实验报告：在做每一个实验之前，每位同学要做好预习报告；实验结束后要及时处理实验数据，按时上交实验结果报告。
2、考核方式 ：按平时实验（70％）、考试实验（30％）结合进行总评。
评分标准：
1）平时实验：态度20％、操作40％、报告10％、结果30％
2）考试实验：态度10％、操作20％、报告10％、结果60％。
每组学生有专门的成绩记录册，对每个学生的每次实验都按评分标准记录实验成绩。每次实验要求学生把原始数据及时记录到专门的原始数据记录册，由指导实验的老师签字并进行计算核对，培养学生严谨的科学态度。
六、实验教材、参考书

教材：    
韩哲文，《高分子科学实验》，华东理工大学出版社，2009年

参考书：

          1. 潘祖仁，《高分子化学》，化学工业出版社，2002

2. 金日光、华幼卿，《高分子物理》，化学工业出版社，2000年

3. 魏无际、俞强、崔益华等《高分子化学与物理基础》，化学工业出版社，2005年

4. 史子瑾，《聚合反应工程基础》，化学工业出版社，1991年

5. 申开智，《塑料成型模具》，中国轻工业出版社，2002年

6. 徐佩弦 编著，《塑料制品与模具设计》，北京：轻工业出版社，2001年

PAGE  
4

