
实验九、淀粉的低度交联及接枝聚丙烯腈
一、实验目的

了解对多糖类天然高分子进行交联及接枝改性的反应原理及方法。制备出接枝聚丙烯腈改性的低交联玉米淀粉，为下一个实验制备高分子超级吸水剂作前体原料的准备。
二、实验原理
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淀粉浆经加热糊化后加入环氧氯丙烷进行交联反应，使淀粉变成低度交联的体型聚合物：

通过设定环氧氯丙烷和淀粉的质量比及反应温度和时间，可控制淀粉的交联度在2%~3%之间。

淀粉分子内存在1,2-二醇的结构，容易在酸性条件下与Ce4+ 进行氧化还原反应，主链上生成活性自由基，以此为活性种引发烯烃单体进行接枝聚合，其反应原理为：
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三、主要仪器和试剂

1. 实验仪器

250ml三颈烧瓶一个

电动搅拌及恒温装置一套

冷凝管一支

100ml三角瓶一个

2. 试剂药品

    玉米淀粉 8g

Ce(NO3)4 2.5g

2.0mol/L HNO3 20ml

环氧氯丙烷 0.5g

丙烯腈15.0g

甲醇50ml

乙醇120ml

四、实验步骤

在250ml三口烧瓶中加入100ml去离子水，8.0g玉米淀粉，开动搅拌并逐渐升温至75℃令淀粉糊化，之后加入环氧氯丙烷0.5g并令其迅速分散均匀，采用胶头滴管滴加2mol/L的硝酸溶液调节pH值至1-2之间，升温至80反应1.5小时，之后降温至50℃。取2.0mol/L的硝酸1ml与去离子水19ml混合配制成0.1mol/L硝酸稀溶液20ml并以此溶解2.50g Ce(NO3)4,在三口烧瓶中加入15g丙烯腈单体，在其中一个瓶口上装上分液漏斗，把之前配好的Ce(NO3)4/稀硝酸混合溶液转入分液漏斗中缓慢滴加到三口瓶中，控制在0.5h内滴完，之后继续恒温反应1.5h。停止加热并冷却至室温。然后把三口瓶中的反应物料转入500ml的烧杯中，加入甲醇50ml和乙醇120ml，充分搅拌令淀粉接枝聚丙烯腈沉淀析出，经过滤后、再用酒精洗涤、过滤、干燥，计算所得产物的产量。所得接枝产物留作下一个实验使用。
五、思考题

1. 淀粉为何先糊化后再进行接枝聚合？

2. 为什么要用硝酸进行酸化处理？

3. 为什么所采用的接枝共聚体系生成的丙烯腈均聚物极少？
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