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羟丙基甲基纤维素高吸水性树脂制备与性能表征
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摘要：以羟丙基甲基纤维素为骨架材料，丙烯酸为接枝共聚单体，过硫酸铵 亚硫酸氢钠为引发剂，聚乙二醇 ２００二

丙烯酸酯为交联剂，在微波辐射的条件下通过接枝聚合反应制备高吸水性树脂，并对高吸水性树脂的吸液倍率、吸

液速率、保水性能以及红外光谱、热稳定性、表观形态进行表征。结果表明，羟丙基甲基纤维素与丙烯酸质量比为

１／７、中和度为 ６５％、引发剂与丙烯酸质量分数为 １％、交联剂与丙烯酸质量分数为 ０４％、反应时间为 ４５ｍｉｎ是较

优的制备方法，该条件下制备的羟丙基甲基纤维素高吸水性树脂吸水倍率可达 ４９７１３ｇ／ｇ，吸盐倍率为 ６１７０ｇ／ｇ；

３５℃条件下，该高吸水性树脂可保水 ４８ｈ以上；重复使用 ６次后，该高吸水性树脂仍具有较高的吸液倍率。
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０　引言

我国是世界上 １３个人均水资源占有量贫困国

家之一，水资源的短缺严重地影响了我国农业发展，

据统计我国所需灌溉农业种植面积中用水缺口已超

过３００多亿立方米［１］
。高吸水性树脂是一种功能型



高分子材料，具有大量亲水基团，可以吸收自身几百

甚至上千倍的水分，并在一定的条件下将水分缓慢

释放。将高吸水树脂施用在土壤中可以提高土壤保

水性能、增加土壤孔隙度，提高土壤微生物活性、增

加土壤有机质含量、减少肥料淋失，有利于促进作物

正常生长
［２－３］

并减少水资源的浪费
［４］
。林健等

［５］

以弱淋溶土为试验土壤，测定对比了不同添加量下

两种吸水树脂对土壤的影响，结果表明，施用两种吸

水树脂均可改善土壤的持水、保水性，并提高土壤渗

透性能和温度缓解能力。ＣＡＯ等［６］
将高吸水树脂

施用于黄土高原梯田中，并模拟人工降雨，测定分析

吸水树脂对土壤及植物生长状况的影响，结果表明，

吸水树脂的施用可以减少降雨造成的地表径流和养

分流失，提高土壤抗水侵蚀能力和保肥能力，改善土

壤温湿度环境，提高生物量、植被覆盖率及植物种

类。岳征文等
［７］
通过整体法将尿素、磷酸铵和氯化

钾与吸水树脂复合制备复合营养长效保肥吸水树

脂，并通过黑小麦栽培试验对比探究了复合吸水树

脂对黑小麦的影响，结果显示，施用适量复合吸水树

脂可提高黑小麦的株高和生物量，也可提高对 Ｎ和
Ｐ的表观利用率，有利于减少肥料使用量。

高吸水树脂按原料来源可分为 ３类［８－１２］
，包括

天然高分子类、合成聚合类和有机 无机复合类。其

中，天然高分子类高吸水树脂是指以淀粉
［１３］
、纤维

素
［１４－１６］

、蛋白质
［１７－１８］

、腐殖酸
［１９］
、果胶

［２０］
、壳聚

糖
［２１－２２］

、海藻酸
［２３－２４］

、高岭土
［２５］
等天然有机高分

子及其衍生物为原料，通过与丙烯酸、丙烯酰胺等具

有亲水基团的单体进行接枝共聚反应制得的吸水树

脂。天然分子类高吸水树脂因具有原料来源广、可

再生、产物可降解、污染小、耐盐性较好、成本低等优

点，已成为目前开发研究的重点。高吸水树脂的制

备方法主要包括本体聚合法、溶液聚合法、反相悬浮

聚合法、反相乳液聚合法和辐射法，其中辐射法中的

微波辐射法
［１９－２４］

具有效率高、速度快、清洁无污染

等特点，是目前高吸水树脂制备方法研究的重点方

向。与纤维素基高吸水性树脂相比，蛋白质类高吸

水性树脂原料预处理复杂，玉米淀粉、马铃薯淀粉等

淀粉类高吸水性树脂原料需取自粮食作物，不易于

大量生产，壳聚糖、果胶等原料价格与纤维素相比较

高。因此，纤维素基高吸水树脂是目前天然高分子

类高吸水性树脂的主要研究方向
［２６－３１］

。

目前，纤维素基高吸水树脂主要以羧甲基纤维

素为主。鲍莉等
［３２］
以羧甲基纤维素为骨架材料，丙

烯酸为聚合接枝单体，制备了高吸水性树脂，最佳吸

蒸馏水倍率达 ４０１ｇ／ｇ，吸生理盐水倍率达 ５３ｇ／ｇ。
张春涛等

［３３］
通过水溶液聚合法制备羧甲基纤维素

钠接枝 ＡＡ／ＡＭ／ＳＳＳ高吸水性树脂，吸水 ９７ｍｉｎ后
可达到吸水饱和状态，最大吸水倍率达 ９８０ｇ／ｇ。赵
晓坤等

［３４］
采用溶液聚合法制备羧甲基纤维素 淀粉

丙烯酸超强吸水树脂，吸水 ２ｈ后达到饱和状态，最
大吸水倍率达６００ｇ／ｇ。昝丽娜等［３５］

制备的羧甲基

纤维素 丙烯酰胺高吸水树脂最佳吸水倍率达

５１３ｇ／ｇ，重复１次吸水倍率达４７５６ｇ／ｇ。以羧甲基
纤维素为骨架材料的高吸水性树脂存在吸水倍率低

或吸 水 速 率 小 等 问 题，羟 丙 基 甲 基 纤 维 素

（Ｈｙｄｒｏｘｙｐｒｏｐｙｌｍｅｔｈｙｌｃｅｌｌｕｌｏｓｅ，ＨＰＭＣ）属于非离子
型纤维素醚，与阴离子型的羧甲基纤维素相比具有

较好的耐盐性，且保水性和 ｐＨ值稳定性均优于羧
甲基纤维素，具有制备高吸水性树脂的潜力和优势。

本文以羟丙基甲基纤维素为骨架材料，丙烯酸为接

枝共聚单体，采用高效清洁的微波辐射法制备羟丙

基甲基纤维素高吸水性树脂。通过单因素试验及正

交试验筛选出较优的制备工艺，并对所制备的高吸

水树脂进行性能测定及结构形态表征，以期制备出

成本低、吸水率高、耐盐性好、保水性强的羟丙基甲

基纤维素高吸水性树脂。

１　材料与方法

１１　试验材料及仪器
羟丙基甲基纤维素：采购。丙烯酸（分析纯）、

氢氧化钠（分析纯）、过硫酸铵（分析纯）、亚硫酸氢

钠（分析纯）、聚乙二醇 ２００二丙烯酸酯（分析纯）、
无水乙醇（分析纯）：采购。

美的微波炉（最大功率７００Ｗ，频率２４５０ＭＨｚ）、电
子天平（梅特勒 托利多仪器（上海）有限公司）、干

燥箱（上海福玛实验设备有限公司）。

１２　羟丙基甲基纤维素高吸水树脂的制备
取适量质量分数为５０％的丙烯酸溶液，冰水浴

条件下用质量分数为 ３０％的氢氧化钠溶液中和至
适宜中和度。中和反应充分后，滴加适量过硫酸铵

亚硫酸氢钠引发剂溶液及适量聚乙二醇２００二丙烯
酸酯交联剂，混合均匀后加入适量羟丙基甲基纤维

素，使之均匀分散于溶液中，得到混合反应体系。将

混合反应体系置于微波炉中于 ７０Ｗ 功率下活化
１ｍｉｎ，之后将活化后的粘稠状液态混合物置于微波
炉中于 ２１０Ｗ功率下反应适当时间，得到初产物。
将反应得到的初产物用无水乙醇洗涤２～３次，浸泡
２～３ｈ，过滤取出后置于 ５０～６０℃干燥箱中干燥至
恒定质量，粉碎过８０目筛得到羟丙基甲基纤维素高
吸水树脂。

１３　单因素及正交试验设计
为了探究制备条件对羟丙基甲基纤维素高吸水
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树脂吸水倍率的影响，选取单体丙烯酸的质量比、中

和度、引发剂与丙烯酸单体的质量比、交联剂与丙烯

酸单体的质量比和反应时间这５种制备条件进行单
因素试验，初始条件设为羟丙基甲基纤维素与丙烯

酸单体的质量比为１／６，中和度为５５％，引发剂与丙
烯酸单体的质量分数为 １％，交联剂与丙烯酸单体
的质量分数为０３％，反应时间为５５ｍｉｎ。

根据单因素试验结果，对羟丙基甲基纤维素与

丙烯酸质量比（Ａ）、中和度（Ｂ）、引发剂与丙烯酸质
量比（Ｃ）、交联剂与丙烯酸质量比（Ｄ）和反应时间
（Ｅ）这５个因素分别选取 ３个水平进行正交试验，
进一步优化制备工艺，以制备出吸水倍率较高的羟

丙基甲基纤维素高吸水树脂。正交试验表选用７因
素３水平正交试验表，其中２个因素列设为空白列。
１４　性能测定及表征
１４１　吸液倍率测定

高吸水性树脂的吸液能力一般用吸液倍率来表

示，即单位质量高吸水性树脂吸水或 ０９％ＮａＣｌ溶
液至饱和时所吸收液体的质量或者体积与未吸液前

高吸水性树脂的质量之比，用符号 Ｑ表示，单位为
ｇ／ｇ或 ｍＬ／ｇ，本试验采用吸液前后树脂质量比表示
吸液倍率。将一定质量的高吸水性树脂置于过量去

离子水或０９％ＮａＣｌ溶液中浸泡，吸液饱和后，置于
２００目尼龙网袋中过滤至无液滴滴下，称量吸液饱
和后的高吸水性树脂质量，吸液倍率计算式为

Ｑ＝
ｍ２－ｍ１
ｍ１

（１）

式中　ｍ１———高吸水性树脂吸液前质量，ｇ
ｍ２———高吸水性树脂吸液饱和后质量，ｇ

１４２　吸液速率测定
吸液速率是指单位质量的高吸水性树脂在单位

时间内所吸收液体的质量或者体积。称取一定量的

高吸水性树脂，浸泡在过量的去离子水或 ０９％
ＮａＣｌ溶液中，浸泡过程中，每５ｍｉｎ进行一次吸液倍
率的测定，直至吸液饱和。以吸液倍率为纵坐标，吸

液时间为横坐标，绘制高吸水性树脂吸液倍率随时

间变化的曲线图，曲线斜率可反映高吸水性树脂吸

液速率的大小。

１４３　保水率测定
高吸水性树脂的保水性能是指在环境变化的条

件下，其对水分的保持能力
［３６］
，可用保水率衡量。

保水率指吸水饱和后的高吸水树脂在一定环境条件

下存放一定时间后，仍保存于高吸水性树脂内的水

分占初始总吸水量的百分比。本试验主要对不同温

度下羟丙基甲基纤维素高吸水树脂的保水率进行测

定，称取相同质量的已吸水饱和的高吸水性树脂，分

别置于 ３个大小相同的培养皿中，之后分别放入
３５、５５、７５℃的干燥箱中，分别每隔 ３０、６０、８０ｍｉｎ称
取各培养皿中高吸水树脂质量，保水率计算式为

Ｒ＝
ｍ３－ｍ１
ｍ２－ｍ１

×１００％ （２）

式中　Ｒ———保水率，％
ｍ３———恒温保存一定时间后的高吸水性树

脂质量，ｇ
１４４　重复吸液率测定

重复吸液率反映高吸水性树脂可重复利用的能

力，具体表现为吸水树脂经过多次吸液 干燥 再吸

液这一反复过程后吸液倍率的变化情况。取一定质

量的羟丙基甲基纤维素高吸水性树脂，浸泡在过量

的去离子水或 ０９％ＮａＣｌ溶液中至吸液饱和，测定
其吸液倍率，然后将其放入 ５０～６０℃的干燥箱中干
燥至恒定质量，冷却至室温（２５℃）后再次测定其吸
液率，重复吸液６次，计算每次干燥后吸液倍率与最
初吸液倍率的比值，公式为

ｑｉ＝
Ｑｉ
Ｑ０
×１００％　（ｉ＝１，２，３，４，５，６） （３）

式中　ｑｉ———重复吸液率，％
Ｑｉ———第 ｉ次重复吸液倍率，ｇ／ｇ
Ｑ０———初始吸液倍率，ｇ／ｇ

１４５　热稳定性测定
利用热重分析仪对羟丙基甲基纤维素高吸水性

树脂的热稳定性进行测试，测试条件为空气气氛，升

温速度为１０℃／ｍｉｎ，温度范围为３０～６００℃。
１４６　结构及形貌表征

通过傅里叶变换红外光谱仪对羟丙基甲基纤维

素高吸水性树脂的结构进行表征，扫描范围 ４００～
４０００ｃｍ－１

，分辨率为 ４ｃｍ－１
。利用扫描电子显微

镜对羟丙基甲基纤维素高吸水性树脂的表观形貌进

行表征。

２　结果与分析

２１　单因素试验分析
２１１　交联剂用量对吸水倍率的影响

固定其他变量，只改变交联剂用量（交联剂与

丙烯酸单体的质量分数为 ０１％、０２％、０３％、
０４％、０５％），比较分析不同交联剂用量对吸水树
脂吸水倍率的影响，结果如图 １所示。随着交联剂
用量的增加，高吸水性树脂的吸水倍率呈先增加后

减少的趋势，在交联剂用量为 ０３％时，吸水倍率达
到最大，为３０６２４ｇ／ｇ。当交联剂用量较低时，交联
点数量较少，形成的三维网络结构较大，对吸收进网

络内的水分子阻滞作用小，吸水倍率低。随着交联
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剂用量的增加，交联点增多，三维网络数目增多且规

格适宜，吸水树脂吸水倍率逐渐提高。此时，交联剂

用量进一步增加导致产物结构中交联点数目过多，

交联密度过大，吸水树脂内部的网络结构空间变小

且不易扩展，对水分子的吸收造成阻碍，高吸水树脂

吸水倍率开始下降。由试验结果可知，较优的交联

剂用量范围为０２％ ～０４％。

图 １　交联剂用量对吸水倍率的影响
Ｆｉｇ．１　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｃｒｏｓｓｌｉｎｋｅｒｃｏｎｔｅｎｔｓｏｎｗａｔｅｒａｂｓｏｒｐｔｉｏｎ

　

２１２　引发剂用量对吸水倍率的影响

固定其他变量，只改变引发剂用量（引发剂与

丙烯酸单体的质量分数为 ０５％、１０％、１５％、
２０％、２５％），比较分析不同引发剂用量对高吸水
树脂吸水倍率的影响，结果如图 ２所示。随着引发
剂用量的增加，吸水树脂吸水倍率呈先增大后减小

的趋势，当引发剂与丙烯酸单体质量分数为 １５％
时，吸水树脂吸水倍率达到最大值 ３６７５８ｇ／ｇ。当
引发剂用量较小时，引发得到的自由基数量少，接枝

聚合反应受到限制，所以吸水倍率较低。随着引发

剂用量的增加，自由基数目增加，接枝聚合反应得以

正常进行，吸水倍率逐渐提高。当引发剂用量过大

时，自由基数目较多，接枝聚合反应较剧烈，甚至会

引起爆聚现象，导致生成的聚合物分子量较低，无法

形成三维网络结构，进而造成吸水倍率下降。由试

验结果可知，较优的引发剂用量范围为 １０％ ～
２０％。

图 ２　引发剂用量对吸水倍率的影响

Ｆｉｇ．２　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｄｏｓａｇｅｏｆｉｎｉｔｉａｔｏｒｏｎｗａｔｅｒａｂｓｏｒｐｔｉｏｎ
　
２１３　中和度对吸水倍率的影响

固定其他变量，只改变丙烯酸中和度（４５％、

５５％、６５％、７５％、８５％），比较分析不同中和度对高
吸水树脂吸水倍率的影响，结果如图 ３所示。随着
中和度的增大，高吸水性树脂的吸水倍率呈先增加

后降低的趋势。当中和度较低时，反应体系中

—ＣＯＯＨ基团浓度较大，聚合反应迅速，不易形成长
链和三维网络结构，所以吸水倍率较低。随着中和

度的增加，聚合物中具有较强亲水性能的—ＣＯＯＮａ
基团数量增加，三维网络中离子浓度增加，聚合物渗

透压也增加，所以吸水倍率提高。而当中和度过大

时，聚合物网状结构中 Ｎａ＋离子浓度过大，离子与水
分子间形成的氢键数量增加，彼此间相互作用增强，

干扰聚合物链的自由运动和对外界水分子的进一步

吸收，导致吸水倍率下降。当中和度为 ５５％时，高
吸水性树脂的吸水倍率可达 ３７５１５ｇ／ｇ。由试验结
果可知，较优的中和度范围为４５％ ～６５％。

图 ３　中和度对吸水倍率的影响

Ｆｉｇ．３　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｎｅｕｔｒａｌｉｚａｔｉｏｎｄｅｇｒｅｅｏｎｗａｔｅｒａｂｓｏｒｐｔｉｏｎ
　
２１４　羟丙基甲基纤维素用量对吸水倍率的影响

固定其他变量不变，只改变羟丙基甲基纤维素

用量（羟丙基甲基纤维素与丙烯酸单体的质量比为

１／４、１／５、１／６、１／７、１／８），分析比较不同羟丙基甲基
纤维素用量对高吸水树脂吸水倍率的影响，结果如

图４所示。随着羟丙基甲基纤维素占丙烯酸单体质
量比的减小，吸水树脂吸水倍率呈先增大后减小的

趋势，当羟丙基甲基纤维素质量与丙烯酸质量比为

１／６时吸水倍率最大，可达３８５４９ｇ／ｇ。当反应体系
中羟丙基甲基纤维素与丙烯酸单体质量比较大时，

体系中丙烯酸含量相对较小，接枝聚合反应速率慢，

形成聚合物分子量低，不宜形成三维网络结构，所以

吸水倍率较低。随着羟丙基甲基纤维素与丙烯酸单

体质量比的降低，丙烯酸单体含量相对增加，接枝聚

合反应顺利进行，有利于三维网络吸水结构的形成，

吸水倍率逐渐增大。而随着羟丙基甲基纤维素与丙

烯酸单体质量比的进一步降低，丙烯酸单体含量过

大，使得接枝共聚反应剧烈进行，链转移和链终止速

度加快，聚合物分子量再次降低，不利于三维网络的

形成，导致吸水倍率降低。由试验结果可知，较优的

羟丙基甲基纤维素与丙烯酸质量比范围为１／７～１／５。
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图 ４　羟丙基甲基纤维素用量对吸水倍率的影响

Ｆｉｇ．４　ＥｆｆｅｃｔｏｆｄｏｓａｇｅｏｆＨＰＭＣｏｎｗａｔｅｒａｂｓｏｒｐｔｉｏｎ
　
２１５　反应时间对吸水倍率的影响

固定其他变量，只改变活化后微波反应时间

（４５、５５、６５、７５、８５ｍｉｎ），比较分析不同反应时
间对高吸水树脂吸水倍率的影响，结果如图５所示。
吸水倍率随着反应时间的增加呈先升高后降低的趋

势，当加热时间为 ５５ｍｉｎ时，吸水倍率最大，达到
３７６１６ｇ／ｇ。当反应时间较短时，接枝聚合反应进
行不彻底，反应不完全，可溶性产物多且无法形成三

维网络结构，所以吸水倍率低。随着反应时间的延

长，反应进行彻底，吸水网络逐渐完善，吸水倍率增

大。而当反应时间过长时，反应不会进一步进行，但

继续接受微波辐射会破坏高吸水树脂骨架结构，使

得吸水倍率下降。由试验结果可知，较优的反应时

间范围为４５～６５ｍｉｎ。

图 ５　反应时间对吸水倍率的影响

Ｆｉｇ．５　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｒｅａｃｔｉｏｎｔｉｍｅｏｎｗａｔｅｒａｂｓｏｒｐｔｉｏｎ
　
２２　正交试验

依据单因素试验结果设计的正交试验因素水平

如表１所示，正交试验结果及分析如表２所示，表中
ｘ１、ｘ２、ｘ３、ｘ４、ｘ５分别表示羟丙基甲基纤维素与丙烯
酸质量分数、中和度、引发剂与丙烯酸质量分数、交

联剂与丙烯酸质量分数和反应时间的水平值。

如表２所示，根据 Ｒ可知，５种因素对羟丙基甲
基纤维素高吸水树脂吸水倍率影响由大到小依次为

Ｅ、Ｃ、Ａ、Ｂ、Ｄ。通过 Ｆ检验对正交试验结果进行分
析，进一步分析５种因素之间的差异性，方差分析如
表３所示。

如表３所示，５种因素中反应时间对羟丙基甲

表 １　正交试验因素与水平

Ｔａｂ．１　Ｆａｃｔｏｒｓａｎｄｌｅｖｅｌｓｏｆｏｒｔｈｏｇｏｎａｌｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔ

水平
因素

Ａ Ｂ／％ Ｃ／％ Ｄ／％ Ｅ／ｍｉｎ

１ １／５ ４５ １０ ０２ ４５

２ １／６ ５５ １５ ０３ ５５

３ １／７ ６５ ２０ ０４ ６５

基纤维素高吸水性树脂的吸水倍率具有显著影响，

而其他４种因素无显著影响，其原因可能是该试验
自由度较小，检验的灵敏度低，掩盖了考察因素的显

著性。根据表２中 ｔｉ值可知，羟丙基甲基纤维素与
丙烯酸质量比为１／７、中和度为６５％、引发剂与丙烯
酸质量分数为 １％、交联剂与丙烯酸质量分数为
０４％、反应时间为４５ｍｉｎ是较优的制备方案，以此
制备方案制备的羟丙基甲基纤维素高吸水性树脂吸

水倍率可达４９７１３ｇ／ｇ，吸盐倍率可达６１７０ｇ／ｇ。
２３　吸水性能表征
２３１　吸液速率分析

优化条件下制备的羟丙基甲基纤维素高吸水树

脂吸液速率如图６所示，由图可知，羟丙基甲基纤维
素高吸水树脂的吸水速率和吸盐速率均呈先快后慢

的趋势，具体可分为快速上升、缓慢增加和吸水饱和

３个阶段。由图６吸水速率曲线可知，０～１０ｍｉｎ为
快速上升阶段，吸水速率最大，吸水 １０ｍｉｎ后的吸
水倍率达到 ４３４９４ｇ／ｇ；１０～３０ｍｉｎ为缓慢增加阶
段，这一阶段高吸水性树脂持续吸水但吸水速率较

小；在吸水３０ｍｉｎ后，吸水倍率几乎不再变化，为吸
水饱和阶段，吸水倍率为 ４９７１３ｇ／ｇ。由图 ６吸盐
速率曲线可知，０～２０ｍｉｎ为快速上升阶段，此阶段
的吸盐速率较大，２０ｍｉｎ时吸盐倍率达到 ５９２７ｇ／ｇ；
２０～３０ｍｉｎ为缓慢增加阶段，此阶段吸盐倍率持续
增加，但增速缓慢；３０ｍｉｎ后为吸盐饱和阶段，此时
吸盐速率基本稳定，吸盐倍率达６１７０ｇ／ｇ。

试验制得的羟丙基甲基纤维素高吸水树脂吸水

速率较快，吸水饱和时间约为 ２５ｍｉｎ，与张春涛
等

［３３］
制备的羧甲基纤维素钠接枝 ＡＡ／ＡＭ／ＳＳＳ高

吸水性树脂和赵晓坤等
［３４］
制备的羧甲基纤维素 淀

粉 丙烯酸超强吸水树脂相比，吸液速率大大加快。

２３２　保水能力分析
图 ７是羟丙基甲基纤维素高吸水树脂在 ３５、

５５、７５℃下的保水率曲线，由图可知，温度对高吸水
树脂保水性能影响较大，随着环境温度的增加，高吸

水树脂的保水率下降速度逐渐增大，保水时间逐渐

缩短。在３５℃环境条件下，高吸水性树脂的保水时
间最长，吸水饱和后 ４８ｈ时保水率仍达 ２７８％；在
５５℃环境条件下，高吸水性树脂的保水率下降迅速，
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　　　 表 ２　正交试验结果与分析

Ｔａｂ．２　Ｏｒｔｈｏｇｏｎａｌｔｅｓｔｒｅｓｕｌｔｓａｎｄａｎａｌｙｓｉｓ

试验号 ｘ１ ｘ２ ｘ３ ｘ４ ｘ５ 空白列１ 空白列２ 吸水倍率／（ｇ·ｇ－１）

１ １ １ １ １ １ １ １ ３５０２７

２ １ ２ ２ ２ ２ ２ ２ ３３３９２

３ １ ３ ３ ３ ３ ３ ３ ２４７５０

４ ２ １ １ ２ ２ ３ ３ ３４０４０

５ ２ ２ ２ ３ ３ １ １ ２７４７２

６ ２ ３ ３ １ １ ２ ２ ４０４２０

７ ３ １ ２ １ ３ ２ ２ ２８３８５

８ ３ ２ ３ ２ １ ３ ３ ２９７６８

９ ３ ３ １ ３ ２ １ １ ４７２０９

１０ １ １ ３ ３ ２ ２ ２ ２４８１２

１１ １ ２ １ １ ３ ３ ３ ２８９３０

１２ １ ３ ２ ２ １ １ １ ４０２４６

１３ ２ １ ２ ３ １ ３ ３ ３８０３３

１４ ２ ２ ３ １ ２ １ １ ２９６５８

１５ ２ ３ １ ２ ３ ２ ２ ２７６０７

１６ ３ １ ３ ２ ３ １ １ ２９８１１

１７ ３ ２ １ ３ １ ２ ２ ４６１７３

１８ ３ ３ ２ １ ２ ３ ３ ３４１６９

Ｔ１ １８７１５７ １９０１０８ ２１８９８６ １９６５８９ ２２９６６７ ２０９４２３ １７８８５５

Ｔ２ １９７２３０ １９５３９３ ２０１６９７ １９４８６４ ２０３２８０ ２００７８９ ２１７７９５

Ｔ３ ２１５５１５ ２１４４０１ １７９２１９ ２０８４４９ １６６９５５ １８９６９０ ２０３１５２

ｔ１ ３１１９３ ３１６８５ ３６４９８ ３２７６５ ３８２７８ ３４９０４ ２９８０９

ｔ２ ３２８７２ ３２５６６ ３３６１６ ３２４７７ ３３８８０ ３３４６５ ３６２９９

ｔ３ ３５９１９ ３５７３４ ２９８７０ ３４７４２ ２７８２６ ３１６１５ ３３８７５

Ｒ ４７２６ ４０４９ ６６２８ ２２６４ １０４５２ ３２８９ ６４９０

　　注：Ｔｉ（ｉ＝１，２，３）表示各因素同一水平吸水倍率之和；ｔｉ表示各因素同一水平吸水倍率的平均值；Ｒ表示第 ｊ列中所对应的 ｔｉ的极差。

表 ３　正交试验方差分析

Ｔａｂ．３　Ｏｒｔｈｏｇｏｎａｌｔｅｓｔｖａｒｉａｎｃｅａｎａｌｙｓｉｓ

变异来源 平方和 自由度 均方 Ｆ Ｆ００５

Ａ ６８８８７９ ２ ３４４４４０ １４９

Ｂ ５４４１０３ ２ ２７２０５１ １１８

Ｃ １３２５３２５ ２ ６６２６６２ ２８７ ４７４

Ｄ １８２３２６ ２ ９１１６３ ０３９

Ｅ ３３０４７６４ ２ １６５２３８２ ７１５

误差 １６１６７５６ ７ ２３０９６５

总变异 ６０４５３９７ １７

图 ６　吸液速率曲线

Ｆｉｇ．６　Ｒａｔｅｏｆｌｉｑｕｉｄａｓｐｉｒａｔｉｏｎ
　
吸水饱和后 ２４０ｍｉｎ时保水率为 ４２２％，吸水饱和

图 ７　保水率曲线

Ｆｉｇ．７　Ｃｕｒｖｅｓｏｆｗａｔｅｒｒｅｔｅｎｔｉｏｎｒａｔｅ
　
后６ｈ时已失去所有吸收的水分；在 ７５℃环境条件
下，高吸水性树脂的保水率下降更为迅速，吸水饱和

后２ｈ时保水率已下降至 ４４１２％，５ｈ时保水率几
乎为０。
２３３　重复吸液能力分析

由图 ８可知，羟丙基甲基纤维素高吸水性树脂
的重复吸液率随着重复使用次数的增加而下降，且

吸盐倍率下降较吸水倍率下降程度明显。羟丙基甲

基纤维素高吸水性树脂干燥 １次后再次吸水，重复
吸水率达 ９９５３％，高于昝丽娜等［３５］

制备的羧甲基

纤维素 丙烯酰胺高吸水树脂，且经 ６次重复使用
后，羟丙基甲基纤维素高吸水性树脂的吸水倍率仍
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可达到初始吸水倍率的 ６９７％，吸盐倍率仍可达到
初始吸盐倍率的 ４４２％。羟丙基甲基纤维素高吸
水性树脂的结构在吸水和干燥的重复过程中发生变

化，三维网络结构可能遭到破坏，使得重复吸液率逐

渐降低。而重复吸盐率降低程度较明显可能是因为

在干燥过程中水分蒸发后，盐溶液中的部分盐分留

存于吸水树脂内部或表面，当再次吸收盐溶液时，除

吸水树脂结构的变化会影响吸液能力外，留存的盐

离子也会对吸液过程造成影响，进而使得重复吸盐

率下降更快。

图 ８　重复吸液率曲线

Ｆｉｇ．８　Ｃｕｒｖｅｓｏｆｒｅｐｅａｔｅｄｌｉｑｕｉｄａｂｓｏｒｐｔｉｏｎｒａｔｅ
　

图 ９　羟丙基甲基纤维素和羟丙基甲基纤维素高吸水性树脂扫描电镜

Ｆｉｇ．９　ＳＥＭｉｍａｇｅｓｏｆＨＰＭＣａｎｄＨＰＭＣｂａｓｅｄｓｕｐｅｒａｂｓｏｒｂｅｎｔｒｅｓｉｎ

２４　高吸水性树脂的结构性表征

２４１　扫描电镜（ＳＥＭ）分析
图９为羟丙基甲基纤维素和羟丙基甲基纤维素

高吸水性树脂的扫描电镜图，从图中可以看出，两种

材料的表面形态存在明显差异。羟丙基甲基纤维素

呈长短不一的棒状形态，表面结构较致密，断面处也

较为平滑，表面和断面处均无明显孔隙结构。羟丙

基甲基纤维素高吸水性树脂形状呈不规则碎块状，

表面无明显孔隙，但其表面存在丝条状褶皱，断面处

凸凹不平，存在大量包状突起，使其具有较大的比表

面积，对液体的吸收和保存有一定的促进作用。

２４２　红外光谱（ＦＴＩＲ）分析
图１０是羟丙基甲基纤维素和羟丙基甲基纤维

素高吸水性树脂的红外光谱图。由图 １０ａ可看出，
３４４３ｃｍ－１

附近的吸收带是由—ＯＨ键的伸缩振动
引起的，２９０１ｃｍ－１

处是—ＣＨ２—的伸缩振动特征

峰，１０４８ｃｍ－１
处为伯仲羟基上—ＣＯＣ—和—ＣＯ的

伸缩振动特征吸收峰，１４５２、１３７３、１３１４、９４６ｃｍ－１

处分别为—ＣＨ３的非对称变形振动、对称变形振动、
面内和面外弯曲振动特征吸收峰。由图 １０ｂ可看
出，产物仍有羟丙基甲基纤维素具有的 ３３８３ｃｍ－１

附近的—ＯＨ伸缩振动特征峰、２９３１ｃｍ－１
附近的

—ＣＨ２—的伸缩振动特征峰、１０４２ｃｍ
－１
附近的

—ＣＯＣ—和—ＣＯ的伸缩振动特征吸收峰，且在
１６８９ｃｍ－１

附近出现丙烯酸中— Ｃ Ｏ基吸收峰，在
１４０２ｃｍ－１

处出现丙烯酸中—ＯＨ基的弯曲振动吸
收峰，以及１５５６ｃｍ－１

和１４５４ｃｍ－１
附近的丙烯酸钠

的—ＣＯＯ－的反对称伸缩振动吸收峰和对称振动吸
收峰。以上特征说明丙烯酸及丙烯酸钠均成功地接

枝在羟丙基甲基纤维素上，经过接枝聚合反应生成

了羟丙基甲基纤维素高吸水性树脂。

２４３　热重（ＴＧ）分析
图１１是羟丙基甲基纤维素高吸水性树脂的热

重曲线。由曲线可以看出，羟丙基甲基纤维素高吸

水性树脂在 １００℃起开始出现较明显的失重现象，
３３０～４５０℃间出现了最大幅度的失重现象，５５０～
６００℃间出现了第３次较为明显的失重现象。１００～
２００℃间，羟丙基甲基纤维素高吸水性树脂失重约
４５％，主要是聚合物中自由水和结合水的脱去；３３０～
４５０℃间该高吸水性树脂失重约 ４８０３％，是吸水树
脂主要失重阶段，主要是聚合物链断裂以及羟丙基
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图 １０　红外光谱图

Ｆｉｇ．１０　ＦＴＩＲｓｐｅｃｔｒａ
　

图 １１　羟丙基甲基纤维素高吸水性树脂热重曲线

Ｆｉｇ．１１　ＴＧｃｕｒｖｅｓｏｆＨＰＭＣｂａｓｅｄｓｕｐｅｒａｂｓｏｒｂｅｎｔｒｅｓｉｎ
　

甲基纤维素骨架的裂解。结果表明羟丙基甲基纤维

素高吸水性树脂具有较好的热稳定性，可使用于较

高的温度环境中。

３　结论

（１）以羟丙基甲基纤维素为骨架材料，丙烯酸
为接枝聚合单体，过硫酸铵 亚硫酸氢钠为引发剂，

聚乙二醇 ２００二丙烯酸酯为交联剂，采用清洁高效
的微波辐射法，合成了羟丙基甲基纤维素高吸水性

树脂。正交试验结果表明，羟丙基甲基纤维素与丙

烯酸质量比为 １／７、丙烯酸中和度为 ６５％、引发剂
　　

与丙烯酸质量分数为１％、交联剂与丙烯酸质量分数
为０４％、反应时间为４５ｍｉｎ是较优的制备方法，该
条件下制备的羟丙基甲基纤维素高吸水性树脂吸水

倍率可达４９７１３ｇ／ｇ，吸盐倍率可达６１７０ｇ／ｇ。
（２）优化条件下制备的羟丙基甲基纤维素高吸

水性树脂可在 ３０ｍｉｎ内吸液饱和，吸液速率较快；
在３５℃下该高吸水性树脂可保水４８ｈ以上，５５℃下
可保水６ｈ，７５℃下可保水 ５ｈ；经过 ６次重复使用
后，该高吸水性树脂吸水倍率仍可达到初始吸水倍

率的 ６９７％，吸盐倍率仍可达到初始吸盐倍率的
４４２％，具有较好的可重复利用性能；热重测试表
明，该高吸水性树脂在 ３３０℃以下具有良好的稳
定性。

（３）优化条件下制备的羟丙基甲基纤维素高吸
水性树脂具有较高的吸液倍率、较快的吸液速率、较

稳定的保水能力以及较优的重复利用性能，与现有

羧甲基纤维素接枝丙烯酸类高吸水树脂相比具有更

大的吸液倍率、更快的吸液速率及更优的重复吸液

率，与合成聚合类高吸水性树脂相比减少了丙烯酸

类化合物的用量，降低了生产成本。
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