
实验 12 纳米球形聚电解质刷的制备 

思考题 

（1）为什么要严格控制缓慢滴加光引发剂 HMEM 的速度？ 

（2）为什么要对体系抽真空充氮气？ 

（3） 所制备的 PAA 聚电解质刷在 pH 3.0 和 9.0 下的粒径有何不同，为什

么？ 

一、实验目的 

（1）掌握利用光乳液聚合法制备纳米球形聚电解质刷的方法； 

（2）了解光乳液聚合的基本原理。 

二、实验原理 

纳米球形聚电解质刷是指聚电解质分子链的一端以极高的接枝密度通过化

学键接枝于球形表面或界面而形成的一种具有明显核-壳结构的高分子组装纳米

胶体。纳米球形聚电解质刷的结构如下图1所示： 

 

 

 

 

 

 

 

图 1. 纳米球型聚电解质刷示意图 

在聚电解质的静电作用和Donnan效应影响下，纳米球形聚电解质刷的内部

微环境（如反离子浓度，pH值等）明显不同于外部环境，而且聚合物链的伸展程

度能由外部条件（如温度，pH值，离子浓度等）控制。这就为制备可控的纳米器

件，纳米金属复合粒子，纳米尺寸的酶（蛋白质）载体开辟了一条新途径。若聚

电解质刷上引入适当的功能团，这种纳米球形聚电解质刷将具有选择性吸附金属

离子，蛋白质（酶），药物和诊断基团等特性，可以作为一种新型纳米材料广泛

用于水中有害金属离子的去除，贵重金属离子的回收，纳米金属复合催化剂，生

物酶反应器的制备以及医疗诊断等领域。 

郭旭虹教授于1999年在德国Ballauff教授实验室首次采用光乳液聚合的方

法成功合成了具有较窄粒径分布的纳米球形聚电解质刷（Macromolecules 1999, 

32, 6043）。制备的主要步骤分为三步（如图2所示）。 

（1）用传统乳液聚合方法制备聚苯乙烯（PS）核乳液； 
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（2）在苯乙烯聚合反应终止前，滴加光引发剂 HMEM，即 2-[对-（2-羟基-

2-甲基丙烯酸苯氧基）]-乙烯基-乙二醇异丁酸酯使其覆盖在 PS 核表面上，形成

一接枝有光引发剂的薄壳层； 

（3）通过紫外光照射乳液，引发覆盖在PS核表面上的HMEM光分解产生自

由基，进而引发溶于水中的单体聚合形成聚电解质刷，如下图2和图3所示。 

 

图2. 纳米球形聚电解质刷合成过程 

 

 

 

 

 

 

 

 

图3. 光引发剂HMEM及其在引发过程中的分解 

 

第三步乳液聚合是在有如丙烯酸（AA）之类的水溶性单体存在的情况下完

成的。在核表面上的HMEM基团通过光引发形成自由基（1个HMEM可以产生2个

自由基，如图3所示），该自由基将引发水溶性单体的自由基聚合，聚丙烯酸（PAA）

链是通过化学键的方式接枝到聚苯乙烯球的表面上的，最终形成接枝有PAA链的

阴离子型纳米球形聚电解质刷。 

三、实验原料及装置 

1、实验原料： 

纯化后的丙烯酸（AA）和苯乙烯、过硫酸钾（KPS）、十二烷基苯磺酸钠

（SDS）、光引发剂（HMEM）、去离子水。 

2、实验仪器： 

光反应器 1 套，磁力搅拌器 1 个，磁力搅拌子 1 个，紫外灯 1 套，烧杯若

干。 

四、实验步骤 
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1、称取聚苯乙烯核乳液加入光反应器中，加水至所需的 150 mL 总反应液量，

加入相对于 PS-HMEM 量 150 wt%的丙烯酸； 

2、对光反应器 3 次抽真空充氮气，保证反应在氮气保护下进行；并用铝箔全面

避光处理，打开冷凝水和磁力搅拌器； 

3、接通光反应器的电源，反应 1 小时后关闭电源，反应结束； 

4、采用动态光散射（DLS）测试所合成的纳米球形聚电解刷在 pH 3.0 和 pH 9.0

时的粒径和分散性。 

 

图 4. 纳米球形聚电解质刷合成装置示意图 

 

五、实验注意事项 

使用药品时要避免接触皮肤和眼睛，若不慎接触，请立即用大量水冲洗并

报告老师。 

如发生化学品洒落，请用湿毛巾将化学品收集起来，并放置废液缸中待进

一步处理。 

附录：聚苯乙烯核乳液合成 

1. 聚苯乙烯核乳液合成实验步骤 

（1） 将 0.08g 十二烷基硫酸钠（SDS）和 0.24g 过硫酸钾（KPS）溶解在

20g 去离子水中，并将所得溶液加入 250 mL 三口烧瓶中； 

（2） 加入 4g 苯乙烯和 56g 去离子水，并以恒定的搅拌速率（300r/min）搅

拌； 

（3） 聚合反应在氮气气氛中于 80 ℃持续 2 h； 

（4） 将反应体系冷却至 70 ℃，然后以每 6-7 s 1 滴的速率将溶解于 3.2 g

丙酮中的 0.8 g 光引发剂 HMEM 加入反应体系中，维持“饥饿”状

态； 

（5） 在黑暗条件下继续反应 1 小时，以在聚苯乙烯（PS）核表面上形成光



引发剂的薄壳； 

（6） 过滤和透析以除去少量聚苯乙烯沉淀物和过量的表面活性剂，纯化获

得 PS 核乳液，采用动态光散射测试 PS 核的粒径大小； 

（7） 称取约 2g 左右聚苯乙烯核溶液，并在烘箱中快速干燥除去水分，称

量剩余固体的重量，计算乳液的固含量。 

聚苯乙烯核乳液合成装置示意图 
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