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摘要!以端羟基聚丁二烯"

NAI]

#液体橡胶$环氧氯丙烷和
0_&&Z

的三甲胺水溶液为原料!

三氟化硼乙醚络合物为催化剂!采用酸催化法合成大分子聚丁二烯液体橡胶季胺盐"

NAI]-

QR>

#&研究了物料物质的量之比$催化剂用量$开环时间$开环温度及闭环时间对
NAI]

羟基转

化率的影响!红外光谱"

LA-Wa

#与核磁共振谱图"

+

N-'Xa

#表明成功地合成了
NAI]-QR>

!羟基

最大转化率为
C($,Z

&采用溶液法和静置法将
NAI]-QR>

插层钠基蒙脱土!制得聚丁二烯液体

橡胶
-

蒙脱土纳米复合材料"

NAI]-OXXA

#&

\

射线衍射"

\a[

#$小角
\

射线散射"

>R\>

#$热重

分析"

AJR

#和透射电子显微镜"

A4X

#分析结果表明!

NAI]-QR>

成功插入钠基蒙脱土片层中!

并且复合材料热稳定性得到明显提高&
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期 胡美玲%等#聚丁二烯季铵盐的合成及其对蒙脱土的插层与表征

!!

蒙脱土广泛应用于聚合物添加剂%有毒物质吸

附剂以及催化剂+涂层剂等领域%被誉为.万能材

料/&然而%天然蒙脱土层间含有大量无机离子%使

其表现为亲水疏油性%不利于其在聚合物中的分

散%因此使用前要进行有机改性&近年来%由于聚

合物能够有效地改变蒙脱土的表面性质%被认为是

蒙脱土最有效的有机化改性方法之一)

+

*

&与一般的

小分子改性剂相比%聚合物如聚丁二烯液体橡胶+

液体丁腈橡胶等既能提高蒙脱土与聚合物基体的

相容性%又能避免加入蒙脱土会对聚合物基体韧

性+热稳定性等造成不利影响)

)

*

&传统方法制备液

体橡胶$蒙脱土纳米复合材料一般是先将钠基蒙脱

土经小分子有机化改性%再通过原位聚合或直接混

合等方式将液体橡胶引入)

&-(

*

&原位聚合法反应条

件苛刻%中间过程难以控制'直接混合的主要缺点

是橡胶分子链和蒙脱土之间通过范德华力结合%相

互作用力比较弱)

C

*

%不利于复合改性剂协同作用的

发挥&针对以上问题%可结合不同方法的优点%先

对带有端官能团的液体橡胶进行端基改性合成大

分子季铵盐%利用其层状的受限空间%在片层中原

位引入纳米尺度的聚合物相%得到以化学键结合的

有机无机纳米结构复合材料)

,-E

*

&

本文采用酸催化法对端羟基聚丁二烯!

NAI]

"

液体橡胶进行端基氨基化改性%合成大分子聚丁二

烯液体橡胶季铵盐!

NAI]-QR>

"%采用
LA-Wa

+

+

N-

'Xa

表征中间体及
NAI]-QR>

的结构'再通过溶

液法和静置法将
NAI]-QR>

插层到钠基蒙脱土层

间中%通过
\a[

+

AJR

和
>4X

表征复合材料聚丁

二烯液体橡胶
-

蒙脱土!

NAI]-OXXA

"的结构%并

研 究 了
NAI]-QR>

的 添 加 量 及 制 备 方 法 对

NAI]-OXXA

结构与性能的影响&

+

!

实验部分

CDC

!

实验原料

端羟基聚丁二烯!

NAI]

"#工业品%山东淄博齐

龙化工有限公司%羟值
*$DDCHH"#

$

B

'环氧氯丙烷

!

47N

"+对羟基苯甲醚!

X4NQ

"#上海阿拉丁生化

科技有限公司'三氟化硼乙醚!

]L

&

,

46

)

O

"+二甲

苯+四氢呋喃!

ANL

"+甲醇#上海国药集团试剂有限

公司'氢氧化钠!

'2ON

"#上海凌峰化学试剂有限公

司'三甲胺水溶液!

AXR

%

0_&&Z

"#永华化学科技

!江苏"有限公司'钠基蒙脱土#浙江丰虹新材料有

限公司%阳离子季铵交换容量!

747

"为
E*HH"#

$

+**

B

'去离子水#自制&

CDE

!

仪器与表征

+

N-'Xa

谱图采用
]0/G<0

公司的
%** XNV

核磁共振谱仪测定%四甲基硅烷!

AX>

"做内标'聚

合物的红外光谱采用
'9?"#<6

公司的
'9?"#<6C,**

傅里叶光谱仪测定'

\

射线衍射测试采用
a9

B

2G/

公

司的
[

$

H2T)((*!

型
\

射线衍射仪'小角
\

射线

测试采用奥地利
R16"1I220

公司的
>R\><55H?)

型
\

射线散射仪!

>R\>

"%样品中蒙脱土层间距用

]02

BB

方程计算'热失重分析!

AJR

"采用美国
AR

公司生产的
Q(**

型热重分析仪测定%温度范围为

&*

"

C**`

%

'

)

保护%升温速率
+*`

$

H91

'

A4X

分

析采用日本
.4OK

公司的
.4X-)+**

型透射式电子

显微镜&

CDI

!

WJ$;0

V

?.

的合成

+$&$+

!

概述
!

由于
NAI]

与
47N

进行开环反应

时%

NAI]

上消耗一个羟基的同时会生成一个新的羟

基%无法直接测定
NAI]

中羟基的转化率%并且在温

度
%*`

以及
'2ON

溶液条件下很容易闭环完全%重

新形成环氧基&因此%本实验采用间接测量法%即先

使聚丁二烯
-

氯丙醇!

NAI]-7[II

"中的氯丙醇环化

生成端环氧基聚丁二烯液体橡胶!

NAI]4

"%再测定

反应后环氧基的含量%间接确定
NAI]

中羟基的转

化率!

+

"%计算方法如式!

+

"所示&

+

I

+

*

L

+

+

+

*

!

+

"

其中%

+

*

+

+

+

分别为
NAI]

开环反应前+后分子链

上的环氧基含量%

HH"#

$

B

&

三氟化硼乙醚!

]L

&

,

46

)

O

"络合物具有催化活

性较高+操作简单及反应过程容易控制等优点%两

步法合成缩水甘油醚时多以此为催化剂)

+*

*

&本实

验选取
]L

&

,

46

)

O

作为
NAI]

与
47N

开环合成

反应的催化剂%反应流程如图
+

所示&

+$&$)

!

NAI]-7[II

的合成
!

将
NAI]

和
]L

&

,

46

)

O

溶入适量二甲苯后加入三口烧瓶中%升温至设

定温度后滴加
47N

&控制滴加速度%保温反应
+8

&

减压蒸馏除去大部分溶剂及
47N

%搅拌下缓慢加入

大量甲醇中%生成乳白色黏稠物%并沉于底部&除

去上层液体%用甲醇继续洗涤
(

"

C

次&

C*`

真空

干燥
)%8

%得到
NAI]-7[II

&

+$&$&

!

聚丁二烯环氧化物"

NAI]4

#的合成
!

取一

定质量由
+$&$)

节制得的
NAI]-7[II

溶于适量

二甲苯后加入三口烧瓶中%升温至
%*`

%缓慢滴加

0_%*Z '2ON

水溶液%使
'2ON

与
NAI]-7[II

的物质的量之比为
+$(P+

%恒温反应
+)8

&趁热抽

滤%除去反应生成的
'27#

%其他步骤同
+$&$)

节%得

&&C
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卷

到
NAI]4

&

+$&$%

!

NAI]-QR>

的合成
!

将制得的
NAI]-

7[II

和
X4NQ

以
+***P&

的质量比溶于适量二

甲苯中%浓盐酸调节体系至中性%升温至
C*`

后逐

滴加入
0_&&Z AXR

水溶液%使
AXR

与
NAI]-

QR>

中环氧基的物质的量之比为
+$)P+

%

C*`

反

应
% 8

&按
+$&$)

节 方 法 所 示 处 理 后 得 到

NAI]-QR>

&

图
+

!

NAI]-QR>

的合成流程图

L9

B

$+

!

>

=

168<5950"/6<"3NAI]-QR>

CDN

!

环氧基含量的测定

按照
J]

$

A%C+)

-

)**D

测定
NAI]4

的环氧

指数!

)

4

"%进而确定
NAI]

中羟基的转化率&环氧

指数
)

4

的计算方法如式!

)

"所示#

)

4

I

!

"

+

L

"

*

"

V

+

L

G

L

G

5

! "

+***

;

7

!

)

"

其中#

"

+

+

"

*

分别为样品+空白实验所消耗的盐酸标

准液体积%

HK

'

;

为高氯酸标准溶液的浓度%

H"#

$

K

'

7

为样品质量%

B

'

G

为反应温度%

G

5

为室温%

`

&

CDO

!

WJ$;0">>J

纳米复合材料的制备方法

+$($+

!

溶液法
!

在带有冷凝及搅拌装置的三口烧

瓶中加入钠基蒙脱土!

'2-XXA

"及
(*HK

去离子

水%

C*`

下搅拌+过夜%制成悬浮液%逐滴加入
+**

HKANL

继续搅拌
)8

&将一定质量
NAI]-QR>

溶于
)*HKANL

中%逐滴加入悬浮液%

C*`

搅拌处

理
)%8

&将得到的混合液在
E***0

$

H91

下离心处

理%去除上层清液%沉淀反复用
ANL

及
ANL

$去离子

水混合溶剂!

"

ANL

P"

N

)

O

_,P&

"洗涤%直至无游离

7#

c

!

*$+H"#

$

KR

B

'O

&

检测"&甲醇洗涤固体粗产物

&

次%

C*`

真空干燥
)%8

%研磨%放入干燥器中备用&

+$($)

!

静置法
!

将一定质量
'2-XXA

和
NAI]-

QR>

手动搅拌
+*H91

左右至宏观均匀%再超声处

理
+8

&将混合物于
C* `

下静置处理
%D8

%得到

NAI]-OXXA

复合凝胶&

)

!

结果与讨论

EDC

!

WJ$;

与
G1W

开环反应影响因素研究

)$+$+

!

单因素对羟基转化率的影响
!

各单因素对

NAI]

羟基转化率的影响结果如图
)

所示&本文

所使用的因素指标大小与羟基转化率成正比%因此

采用因素指标表示羟基转化率随不同单因素的变

化关系&从图
)

!

2

"可知%因素指标随
'

!-

ON

"

P

'

!

47N

"增大而迅速上升%当比值为
+P%

时达到最

大值%继续增大物料物质的量之比对因素指标几乎

无影响&这是因为
47N

用量较少时%

NAI]

中的

羟基不能反应完全%但若
47N

过量太多%反应产物

NAI]-7[II

会继续与
47N

发生反应%生成多氯

丙烷缩水甘油醚%导致羟基转化率反而减小&羟基

转化率随催化剂添加量的变化关系如图
)

!

S

"所示&

因素指标随催化剂质量分数增加而增大%当催化剂

添加质量分数为
&Z

时因素指标达到最大值%继续

增加催化剂添加量导致反应过于剧烈%副反应增

加%从而使因素指标快速减小&图
)

!

?

"研究了温度

对开环反应的影响%在
%*

"

C*`

内%因素指标随温

度升高缓慢增加%

D*`

时达到最大值&从图
)

!

@

"可

以看出%开环时间对羟基转化率影响较小&最后研

究了闭环时间对羟基转化率的影响%如图
)

!

<

"所

%&C



第
(

期 胡美玲%等#聚丁二烯季铵盐的合成及其对蒙脱土的插层与表征

示&因素指标随闭环反应时间延长而逐渐增加%

%8

后略有下降趋势&这是因为适当延长闭环时间能

使氯丙基闭环完全%继续反应则会导致生成的端基

甘油醚在碱性环境下水解)

++

*

&

图
)

!

不同反应因素对
NAI]

与
47N

开环反应中羟基转化率的影响

L9

B

$)

!

433<?65"3@933<0<160<2?69"132?6"05"168<?"1;<059"1026<"38

=

@0"T

=

#

B

0"/

M

9168<"

M

<1#""

M

0<2?69"1"3NAI]21@47N

)$+$)

!

正交试验测试结果与分析
!

高分子链的端羟

基较之小分子脂肪醇而言%羟基的含量及反应活性都

较低%因此与
47N

发生开环反应较为困难&为了最

大程度提高羟基转化率%同时考虑到各因素之间可能

存在交互作用%采用正交设计法安排试验%考察了不

同因素的综合影响&针对
(

种单因素选取
%

种水平%

按照
K

+C

!

%

(

"正交表进行一系列预试验%结果如表
+

所示&从该表中可看出%不同因素对羟基转化率的影

响大小顺序为#

R

'

7

'

4

'

]

'

[

&工艺条件为

R

%

]

)

7

&

[

+

4

)

与
R

)

]

&

7

%

[

+

4

)

时%羟基转化率分别为

(&$)Z

和
()$DZ

%二者较为接近&结合
)$+$+

节中的

单因素影响规律%并经过补充试验验证%得出最佳工

艺条件为#

]L

&

,

46

)

O

质量分数为
&Z

%开环温度

D*`

%

'

!-

ON

"

P'

!

47N

"

_+PD

%

%*`

下闭环
%8

+

开环
+8

%此时羟基转化率为
C($,Z

&

EDE

!

WJ$;0

V

?.

结构表征与分析

)$)$+

!

NAI]-QR>

的
LA-Wa

表征
!

图
&

为

NAI]

+

NAI]-7[II

和
NAI]-QR>

的红外光谱

图&

++*E?H

c+处为
7

-

O

-

7

伸缩振动吸收峰%说

明-

ON

与
47N

进行开环反应生成
NAI]-7[II

&

谱线
?

中
&)C,

+

&%%D?H

c+和
&(CC?H

c+处为
&

种

不同种类醇羟基的伸缩振动%其中
&(CC?H

c+处为

新生 成 的 羟 基 峰%

+ )*+ ?H

c+ 处 的 峰 则 为

7N

)

'

d

!

7N

&

"

&

7#

c基团
7

-

'

键的伸缩振动吸收峰%

说明成功合成了大分子季铵盐
NAI]-QR>

)

+)-+&

*

&

图
&

!

NAI]

!

2

"%

NAI]-7[II

!

S

"和
NAI]-QR>

!

?

"的红外光谱图

L9

B

$&

!

LA-Wa5

M

<?602"3NAI]

!

2

"%

NAI]-7[II

!

S

"

21@

NAI]-QR>

!

?

"

)$)$)

!

NAI]-QR>

的+

N-'Xa

表征
!

图
%

为

NAI]

+

NAI]-7[II

及
NAI]-QR>

的核磁共振谱

图&

&

_%$*D

处的峰表示
NAI]

的羟基
N

%谱线
S

+

?

相同位置处谱峰显著变弱%即
NAI]

上大部分的

端羟基已参与反应%而
&

为
&$E%

"

%$*+

处的峰表示

羟基与环氧基开环反应后新生成的羟基上的
N

%说

明
NAI]

与
47N

发生开环反应&

&

_)$EE

处的峰

表示
'

d

!

7N

&

"

&

7#

c上的甲基
N

'

&

为
&$(C

"

&$CC

和
&

为
&$C,

"

&$D*

处的峰为
a

-

O

-

7

上取代亚甲

基的峰)

+%

*

%说明成功合成
NAI]-QR>

&

(&C
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表
+

!

NAI]

羟基转化率正交试验结果

J(32&+

!

O068"

B

"12#6<560<5/#65"368<?"1;<059"1"3NAI]8

=

@0"T

=

#

B

0"/

M

5

a/1

'

!-

ON

"

P'

!

47N

"

!

R

"

0

!

]L

&

,

46

)

O

"$

Z

!

]

"

G

$

`

!

7

"

C

+

$

8

!

[

"

C

)

$

8

!

4

"

)

4

$!

B

,

HH"#

c+

"

+ +P) *$( %* + + *$*+CD

) +P) + (* ) ) *$+*&,

& +P) & C* & % *$)DDD

% +P) ( ,* % C *$)%D+

( +P% *$( (* & C *$&()C

C +P% + %* % % *$&CCD

, +P% & ,* + ) *$%C,D

D +P% ( C* ) + *$))+(

E +PC *$( C* % ) *$)*E+

+* +PC + ,* & + *$%)*E

++ +PC & %* ) C *$&)CE

+) +PC ( (* + % *$&(*E

+& +PD *$( ,* ) % *$%+,&

+% +PD + C* + C *$%,%E

+( +PD & (* % + *$)E&&

+C +PD ( %* & ) *$)&)+

%

+

*$+C% *$)%E *$)&C *$&)D *$)&D

&

)

*$&() *$&%) *$),( *$)C, *$)(&

'

&

*$&), *$&%% *$)EE *$&)% *$&(C

(

%

*$&(% *$)C& *$&DE *$),E *$&(+

H *$+E* *$*E( *$+(& *$*C+ *$++D

G

#

a91

B

-"

M

<191

B

0<2?69"16<H

M

<026/0<

'

C

+

#

a91

B

-"

M

<191

B

0<2?69"169H<

'

C

)

#

a91

B

-?#"591

B

0<2?69"169H<

图
%

!

NAI]

!

2

"%

NAI]-7[II

!

S

"和
NAI]-QR>

!

?

"的+

N-'Xa

谱图

L9

B

$%

!

+

N-'Xa5

M

<?602"3NAI]

!

2

"%

NAI]-7[II

!

S

"

21@NAI]-QR>

!

?

"

EDI

!

WJ$;0">>J

纳米复合材料的结构表征

)$&$+

!

NAI]-QR>

添加量对
NAI]-OXXA

的影

响
!

溶液法制备
NAI]-OXXA

复合材料%采用

\a[

研 究 了
NAI]-QR>

添 加 量 !以
NAI]-

OXXA

分子上的季铵基团是
'2-XXA

上阳离子

可交换数量!

747

%

HH"#

$

+**

B

"的倍数表示"对蒙

脱土层间距的影响%如图
(

和表
)

所示&当
NAI]-

QR>

添加量较小!

(

+$*747

"时%蒙脱土层间距!

F

"

随液体橡胶添加量的增加而增大%当
NAI]-QR>

添

加量为
+$*747

时%

F

达到最大值
+$(%1H

!根据布拉

格方程
)F591

'

_

(

计算%其中
'

为入射角%

(

为入射波

长"%继续增加
NAI]-QR>

添加量%则蒙脱土层间距

略有缩小的趋势&这是由于蒙脱土上阳离子交换达

到饱和后%继续增加
NAI]-QR>

添加量%蒙脱土颗粒

表面开始吸附并造成絮凝沉淀%阻碍橡胶分子链进入

蒙脱土片层间%从而影响插层效果)

+(

*

&

)$&$)

!

NAI]-OXXA

制备方法对蒙脱土层间距

的影响
!

采用溶液法和静置法两种不同的方法制

备
NAI]-OXXA

纳米复合材料%分别用
\a[

与

>R\>

表征溶液法和静置法对插层效果的影响%如

图
C

所示&当
NAI]-QR>

添加量均为
)$*747

时%溶液法中蒙脱土层间距为
+$()1H

'静置法中未

出现明显散射峰%只在
)

'

_*$Dm

附近出现很微弱的

C&C
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图
(

!

NAI]-QR>

添加量不同时钠基蒙脱土的
\a[

谱图

L9

B

$(

!

\a[5

M

<?602"3'2-XXAU968@933<0<16

2@@969"12H"/165"3NAI]-QR>

表
)

!

蒙脱土层间距随
NAI]-QR>

添加量的变化

J(32&)

!

7821

B

<"3H"16H"09##"196<916<0#2

=

<05

M

2?91

B

NAI]-QR>U968NAI]-QR>2@@969"12H"/16

R@@969"12H"/16

$!

HH"#

,

+*

c)

B

c+

"

F

$

1H

)

F

$

1H

* +$)&

-

*$%747 +$&& *$+*

*$C747 +$%( *$))

*$D747 +$(& *$&*

+$*747 +$(% *$&+

+$(747 +$(& *$&*

)$*747 +$() *$)D

图
C

!

!

2

"溶液法的
\a[

谱图'!

S

"静置法的
>R\>

谱图

L9

B

$C

!

!

2

"

\a[5

M

<?602"35"#/69"1-916<0?2#2691

B

H<68"@

'!

S

"

>R\>5

M

<?602"356269?-

M

#2?91

B

H<68"@

.包子/峰%说明大部分蒙脱土片层实现了剥离%剩

余小部分蒙脱土层间距也较大&

对比两种方法可知%复合材料制备方法不同%

NAI]-QR>

分子链在蒙脱土片层中的排布方式也

不同&有机阳离子替换蒙脱土层间无机阳离子后%

在片层间以平卧单层+平卧双层+半倾斜排列及脂

肪链复合物等形式存在)

+C

*

&凝胶渗透色谱法

!

JI7

"测得
NAI]-QR>

的数均分子量为
))&,

%经

计算可知%分子链厚度为
*$),1H

左右%长度在

+(

"

)*1H

内%因此溶液法中
NAI]-QR>

在蒙脱

土片层中形成单层平躺结构'静置法中
NAI]-QR>

分子链以半倾斜方式存在%或
NAI]-QR>

分子链

一端连接在蒙脱土片层上%且蒙脱土片层以剥离态

存在&这可能是因为以溶液法制备时%聚丁二烯分

子链呈舒展状%在蒙脱土层间距很小时%分子链只

能以平躺的方式进入片层'静置法制备时%蒙脱土

分散在
NAI]-QR>

凝胶中%

NAI]-QR>

以复杂的

团簇状结构存在%该种结构有助于片层的剥离%因

此能产生更好的插层效果)

+,

*

&

)$&$&

!

NAI]-OXXA

的
LA-Wa

表征
!

采用
LA-

Wa

对
'2-XXA

+

NAI]-QR>

和
NAI]-OXXA

进

行结构表征%如图
,

所示&

NAI]-OXXA

谱线同

时包含
'2-XXA

和
NAI]-QR>

的特征吸收峰#

+*&D?H

c+及
%**

"

D**?H

c+处为蒙脱土的特征吸

收峰)

+D-+E

*

'除此之外%

)E)(

+

+D)(?H

c+处为长链烷

基特征吸收峰%

+)&+?H

c+及
+%%(?H

c+处为季铵

盐有机基团吸收峰&结合
\a[

曲线可知%

NAI]-

QR>

分子链已插入蒙脱土层间&

)$&$%

!

A4X

分析
!

为进一步验证钠基蒙脱土经

NAI]-QR>

插层后的效果%采用
A4X

观察了
'2-

XXA

和
NAI]-OXXA

的微观结构%结果如图
D

所示&从图
D

!

2

"可看出%

'2-XXA

在乙醇中的分

散性比较差%整体呈直径
+**1H

左右的团聚体&

经
NAI]-OXXA

插层处理后%蒙脱土初级粒子的

厚度约
)*1H

%以独立的形式分散于聚丁二烯液体

橡胶基体中!蒙脱土周围白色及灰色区域"&有机

蒙脱土
NAI]-OXXA

的片层虽未完全撑开%但在

高放大倍数下%仍能看出蒙脱土层间距有所增大%

为
NAI]-QR>

插入蒙脱土片层提供了有力证据&

,&C
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图
,

!

'2-XXA

!

2

"%

NAI]-QR>

!

S

"和
NAI]-

OXXA

!

?

"的
LA-Wa

谱图

L9

B

$,

!

LA-Wa5

M

<?602"3'2-XXA

!

2

"%

NAI]-QR>

!

S

"

21@NAI]-OXXA

!

?

"

EDN

!

WJ$;0

V

?.

对
WJ$;0">>J

热稳定性的影响

采用
AJR

表征
NAI]-QR>

不同添加量对

NAI]-OXXA

纳米复合材料热稳定性的影响%如

图
E

所示&从图
E

!

2

"中可看出%

NAI]-QR>

出现

两个失重阶段#第
+

阶段为
)E(

"

%** `

%这是

NAI]

某些较弱的键断裂%同时出现分子间的反应

活性中心%导致失重'第
)

阶段为
%**

"

(+(`

%第
+

阶段所形成的活性中心不断引发%短时间内传遍整

个高分子链%使之裂解成小分子碎片%进一步热分

解而失重)

)*

*

&从图
E

!

S

"中可看出%

NAI]-OXXA

的初始失重阶段为
&*

"

+**`

%应为吸附水和未除

尽的溶剂)

)+

*

%并且只在
(+(

"

(D(`

出现一个热分

解阶段%比
NAI]-QR>

对应阶段提高
++(`

左右&

NAI]-QR>

插入到
'2-XXA

片层间后%分子链与

蒙脱土片层以化学键结合%

NAI]-QR>

分子链上较

弱的键也因此增强%分解需消耗更多能量%从而起

始分解温度升高&同时%

NAI]-OXXA

最大热分

解速率及其所需温度均随
NAI]-QR>

添加量的增

加而提高!见图
E

!

S

""%说明
NAI]-QR>

有利于提

高复合材料的热稳定性&

图
D

!

A4X

图#!

2

"

'2-XXA

'!

S

"

NAI]-OXXA

L9

B

$D

!

A4X"3

!

2

"

'2-XXA21@

!

S

"

NAI]-OXXA

2

-

NAI]-QR>

'

NAI]-QR>2@@969"12H"/16

$!

HH"#

,

+*

c)

B

c+

"#

S

-

*

'

?

-

*$D747

'

@

-

+$*747

'

<

-

+$(747

'

3

-

)$*747

图
E

!

NAI]-QR>

添加量对
NAI]-OXXA

复合材料热稳定性的影响

L9

B

$E

!

433<?6"3NAI]-QR>2@@969"12H"/16"168<68<0H2#562S9#96

=

"3NAI]-OXXA?"H

M

"596<5

D&C
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&

!

结
!

论

!

+

"以三氟化硼乙醚络合物!

]L

&

,

46

)

O

"为催

化剂%采用正交设计法安排试验%合成大分子聚丁

二烯液体橡胶季胺盐!

NAI]-QR>

"&环氧指数

!

)

4

"测试结果表明%

NAI]-QR>

最佳工艺条件为#

催化剂质量分数
&Z

+开环温度
D*`

+物料物质的

量之比
+PD

%

%*`

下闭环
%8

+开环
+8

%此时羟基

转化率为
C($,Z

&

!

)

"

\a[

+

>R\>

+

LA-Wa

及
A4X

测试结果表

明%

NAI]-QR>

成功插入钠基蒙脱土片层中&不同

NAI]-OXXA

制 备 方 法 对 蒙 脱 土 层 间 距 及

NAI]-QR>

分子链排布方式影响较大&

!

&

"

AJR

测试结果表明%与
NAI]-QR>

相比%

NAI]-OXXA

纳米复合材料初始热分解温度提高

++(`

'同时%复合材料最大热失重速率及其所需温

度均随
NAI]-QR>

添加量增加而逐渐增大或升

高%

NAI]-QR>

有利于提高复合材料的热稳定性&
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