
实验七、强酸型阳离子交换树脂的制备
一、实验原理

经悬浮聚合得到的苯乙烯－二乙烯苯交联白珠体经洗涤，干燥后，便可用浓硫酸作磺化剂进行磺化反应，把磺酸基引入到聚合物的苯环上，实现大分子功能化，从而制得交联聚苯乙烯磺酸树脂。磺化反应分为两步，首先是浓硫酸电离出磺酸根阳离子和氢氧根阴离子，然后磺酸根阳离子亲电取代苯环上邻位或对位上的氢离子，一般来说每个苯环最多只能接上一个磺酸基，其反应式为：

[image: image1]
二、实验目的
    用交联聚苯乙烯白珠体通过与浓硫酸的磺化反应，在聚合物苯环上引入磺酸基，制备出强酸性阳离子交换树脂。认识聚合物通过高分子化学反应进行化学改性而实现功能化的原理和方法，了解制备磺酸树脂的反应条件及其作用，并认识磺酸树脂的阳离子交换功能。
三、主要药品和仪器

交联St－DVB珠体                            15g

浓硫酸                                       58mL
1,2－二氯乙烷                                 5mL

氯化钠                                        0.5g

三颈瓶（250 mL）                             1个

冷凝管                                       1个

温度计（量程150℃或以上）                    1支

恒温加热装置                                 1套
搅拌装置                                     1套

四、实验步骤

在干燥的250mL三颈烧瓶中先倒入15g经过洗涤干燥和筛选的交联聚苯乙烯白珠体，然后加入58mL浓硫酸（一定要注意小心操作），缓缓启动搅拌，同时装上回流冷凝管、插入温度计，待缓慢搅拌均匀后，加入5mL 1,2－二氯乙烷（溶胀剂）。调节加热套电压，加热升温至90℃，恒温一小时，此时把回流冷凝管改装成蒸馏装置，以把溶胀剂蒸馏出反应体系外，同时加热升温至100℃，恒温1小时，再加热至120℃恒温2小时。此后停止加热，保持搅拌使三口瓶内物料较快冷却。
阳离子交换树脂性质的检验：待物料温度降至80℃以下时用胶头滴管吸取少量珠体产物于干净小烧杯中，用去离子水反复多次冲洗至pH值大于6.0，然后加入约0.5g的NaCl，轻轻摇动待氯化钠溶解后用pH试纸测其pH值，记录其结果。
产物处理：三口瓶中余下的浓酸和磺酸树脂在继续搅拌中缓慢滴入自来水，同时须注意观察温度，防止超过100℃，滴水至接近满瓶时即可停止搅拌，卸下三口瓶，将物料转移到500ml大烧杯中，待树脂沉底后把上层废酸液倒去，再加入自来水洗涤，如此反复几次直至洗涤水的pH值达到5.5以上。然后把所得磺酸树脂收集到指定位置。
思考

1. 实验中加入二氯乙烷的作用是什么？

2. 磺化剂为什么要采用浓硫酸，能不能用较低浓度的硫酸来代替浓硫酸？

3. 磺化反应的温度为何要设在120℃左右，把温度设在100℃以下或140℃以上好不好？

4. 磺化反应的速率随时间的变化会是怎么样的？
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