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摘　要　为了制备相变调温抗静电复合材料,以正十八烷和正十六烷为芯材,密胺树脂为壁材,原位聚合法制备

相变调温微胶囊,然后以浸轧工艺将其与石墨烯共同对涤棉织物进行整理.采用差示扫描量热法和扫描电镜等手段

对相关性能进行测定.结果表明:经整理后的涤棉织物相对温度缓冲系数为１􀆰１６,熔融热为６３􀆰２０J/g,凝固热为

－６２􀆰５６J/g,抗静电性能达到B级标准.
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Abstract　In orderto prepare phasechangetemperatureＧregulating antistaticcomposites,phasechange
thermostatmicrocapsules wereprepared byinＧsitu polymerization withnＧoctadecaneandnＧhexadecaneascore
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Keywords　insitupolymerization,relativetemperaturebufferingcoefficient,meltingheat,solidificationheat,

compositematerial

基金项目:咸阳市重大科技计划项目(２０１７KJＧ２０９)

作者简介:郑云龙(１９９４Ｇ),男,硕士研究生,主要从事功能纺织材料的制备与性能研究.

联 系 人:王进美.

　　相变材料是指能够在其相变温度附近发生相变

并且伴随着大量能量的吸收或释放的材料[１],在其

相变过程中,相变材料的体积变化很小,其温度保持

恒定状态或变化很小,所以具有良好的调温功能.
微胶囊技术是将微量的固体、气体、液体包覆起来,
以达到保护芯材的目的.相变微胶囊就是将两者结

合起来,相变材料包覆于微胶囊之中一是使芯材处

于稳定的环境中,减少外界环境的影响;二是可以缓

解相变材料的腐蚀及泄露问题.童晓梅等[２]采用界

面聚合法制备了石蜡/P(MMAＧcoＧAA)的相变储热

微胶囊.研究表明:耐酸碱性强、耐久性好、调温效

果明显.将制备好的相变调温微胶囊用于整理涤棉

织物,利用相变材料所特有的储能放热功能,将涤棉

织物制成相变调温复合材料.
原位聚合法是制备微胶囊的一种重要方法,其

原理是把反应性单体(或其可溶性预聚体)与催化剂
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全部加入分散相.由于单体(或预聚体)在单一相中

是可溶的,而其聚合物在整个体系中是不可溶的,所
以聚合反应在分散相芯材上发生.反应开始,单体

预聚,预聚体聚合,当预聚体尺寸逐步增大后沉积

在芯材物质的表面.原位聚合法在节能建筑、温
控纺织品和其他蓄热储能等方面有着巨大的应用

前景[３Ｇ７].
由于涤纶纤维属于疏水性纤维,极易产生静电,

人体静电多数时候很难得到及时泄漏[８],除了一般

危害外,纺织品和服装的静电现象也可引发重大事

故[９Ｇ１０],防 静 电 服 装 需 求 量 剧 增,应 用 越 来 越 广

泛[１１].石墨烯因其独特的结构,具有良好的导电

性[１２Ｇ１５]和导热性,将石墨烯用于涤棉织物整理可改

善其抗静电性能.杜敏芝等[１６]将纳米石墨烯应用

于涤棉织物抗静电剂研究,发现当石墨烯添加量为

０􀆰５％(质量分数)时,其表面电阻率为３􀆰９８×１０－４

Ω􀅰m.Wang等[１７]以石蜡为相变材料,成功地将石

墨烯与聚合物微胶囊化形成杂化复合壳层.差示扫

描量热法测试表明,随着热传导速率的提高,微相变

材料的潜热性能得到提高.陈阳等[１８]采用直接浸

渍法得到氧化石墨烯处理织物,再用柠檬酸钠还原.
结果表明最终得到的石墨烯负载棉织物的电荷面密

度为０􀆰０２８μC/m２,他们认为石墨烯负载棉织物具

有良好的防静电性能.
本研究以正十八烷和正十六烷相变材料,将其

微胶囊化再结合石墨烯整理到纺织品上,从而使织

物获得具有蓄热调温抗静电的功能.采用差示扫描

量热法、扫描电镜等手段对织物的相对温度缓冲系

数、相变温度以及表面形态和抗静电性能等进行检

测,研究其相变调温和抗静电的优良性.

１　实验部分

１􀆰１　材料与仪器

涤棉织物(涤∶棉＝３５％∶６５％,１１０g/m２),宏达

织布厂;石墨烯、去离子水,自制;正十八烷(９９％)、
正十六 烷 (AR,９８％)、聚 苯 乙 烯Ｇ马 来 酸 酰 钠 盐

(SMA),上海阿拉丁生化科技股份有限公司;三聚

氰胺、甲醛、聚丙二醇２０００(PPG)、氢氧化钠、冰乙

酸(AR)、水性聚氨酯,天津市天力化学试剂有限

公司.
精密电子天平(FA１００４型),上海良平仪器仪

表有限公司;循环水真空泵[DHZＧD(Ш)型]巩义市

英峪华玉仪器厂;真空干燥箱(DZＧ２A 型),天津市

泰斯特仪器有限公司;电子强力机(YG０２６DＧ１０００

型),温州方圆仪器有限公司;数字式织物厚度仪

(YG１４１D型)、数字式透气量仪(YG４６１型),宁波

纺织仪器厂;玻璃反应釜(SF１Ｇ２１型),郑州杜甫仪

器厂;场 发 射 扫 描 电 镜 (SEM,QuantaＧ４５０ＧFEG
型),FEI公 司;高 剪 切 混 合 乳 化 机 (BME１００LX
型),上海威宇机电制造有限公司;笔式pH 计,杭州

奥立龙仪器有限公司;超高电阻测试仪(ZC３６型),
上海亨美电气有限公司;差示扫描量热仪(DSC,

PyrisＧ６型),PerkinElmer公司;温度显示巡检仪

(KYLDS型),上海亚度电子科技有限公司.

１􀆰２　相变调温微胶囊的制备

将三聚氰胺、甲醛、去离子水以一定比例配制成

溶液,在７０℃,pH＝８􀆰５的条件下,反应１h,得到三

聚氰胺Ｇ甲醛树脂预聚体.然后取适量正十六烷与

正十八烷混合分散均匀后倒入SMA 溶液中,７０℃
反应一定时间后加入少量PPG,以８０００r/min的速

度剪切２０min成乳液.将已制备好的预聚体滴加

到芯材乳液中,搅拌均匀用乙酸溶液调整其pH 至

６,在７０℃条件下交联４h,得到相变微胶囊悬浮

液[１９].冷却后用 NaOH 溶液调整 pH 至７,一段

时间后.充分洗涤后真空干燥得到相变调温微胶

囊粉体.

１􀆰３　涤棉织物相变调温抗静电处理

取少量自制石墨烯、适量微胶囊粉体、少量水性

聚氨酯混合配成溶液,采用浸轧(二浸二轧)工艺处

理涤棉织物(浴比１∶３０),整理完毕用去离子水清洗

烘干.具体实验方案见表１.
表１　涤棉织物抗静电整理正交实验

因素
浸轧时间/

min

微胶囊

含量/％

粘合剂

含量/％

石墨烯含量/

(mg􀅰mL－１)

实验１ ２０ １０ ３ ０􀆰３

实验２ ２０ ２０ ４ ０􀆰５

实验３ ２０ ３０ ５ ０􀆰７

实验４ ４０ １０ ４ ０􀆰７

实验５ ４０ ２０ ５ ０􀆰３

实验６ ４０ ３０ ３ ０􀆰５

实验７ ６０ １０ ５ ０􀆰５

实验８ ６０ ２０ ３ ０􀆰７

实验９ ６０ ３０ ４ ０􀆰３

１􀆰４　表征与测试

采用SEM 对处理后的涤棉织物进行表观结构

表征,经处理后的织物剪成小块用导电胶粘在样品

台上进行真空喷金处理;对试样进行 DSC分析,每
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次剪取大约７mg样品盛装于 Al２O３ 的陶瓷坩埚中,

N２,５０mL/min 的 速 率 持 续 吹 扫,测 试 温 度 范 围

－１５~６５℃之间,以５℃/min的升降温速率循环１
次,同时在－１５℃和６５℃下分别保温５min;利用温

度显示巡检仪对织物的温度缓冲性能进行测试,将
温度显示巡检仪的触头用织物包覆,在０~４０℃的

温度区间内对织物随时间变化的升温及降温情况进

行测试[２０],相对温度缓冲系数按式(１)计算.

相对温度缓冲系数 ＝
∫

４０

０

T１dt

∫
４０

０

T０dt
×１００％ (１)

　　 式中,T１ 为整理后织物表面随时间变化温

度,℃;T０ 为未整理织物表面随时间变化温度,℃.
按照标准 GB１２０１４—２００９[２１Ｇ２２],采用超高电阻

测试仪测量织物点对点电阻,织物点对点电阻技术

要求[２３]见表２;按照标准 GB/T５４５３—８５,采用 Y
数字式透气量仪测织物透气率,测试压差１００Pa,测
试面积２０cm２,喷嘴号４号,测１０次取平均值;采用

电子强力机,根据 GB/T３９２３􀆰１—２０１３«纺织品织

物拉伸性能»每个试样经纬向各测５次,取其平均

值;采用电子强力机,根据 GB/T３９１７􀆰３—２００９«纺
织品织物撕破性能»通过梯形试样法测量织物撕破

强力,每个试样经纬向各测５次,取其平均值;按照

国家标准 GB３８２０—１９９９,采用数字式织物厚度仪

测试试样的厚度,棉织物取压脚面积５０mm２,压力

５０cN/cm２,待压时间１０s,测１０次取其平均值.
表２　织物点对点电阻技术要求

测试项目
技术要求

A级 B级

点对点电阻/Ω １×１０５~１×１０７ １×１０７~１×１０１１

２　结果与讨论

２􀆰１　SEM 分析

图１为经整理后织物的SEM 图.

图１　经整理后织物的SEM 图

由图可见,经过整理后的涤棉织物表面有许多

相变调温微胶囊附着,其中,微胶囊呈规整圆球形,
表面光滑.这表明经浸轧工艺处理后,相变调温微

胶囊被施加到涤棉织物上.

２􀆰２　DSC分析

相变调温抗静电织物的DSC曲线见图２.

图２　相变调温抗静电织物 DSC曲线图

由图可知,相变调温抗静电织物表面的调温范

围为１９􀆰９６~３０􀆰６３℃,且峰值在２５􀆰１３℃,凝固温度

范围为１０􀆰４６~１９􀆰４６℃,恰好在人体舒适温度范围

内.此外,相变调温抗静电织物熔融热为６３􀆰２０J/g,
凝固热为－６２􀆰５６J/g,具有较大的储能作用,说明制

备的复合织物具有良好的调温性能.

２􀆰３　织物温度缓冲系数分析

织物的温度缓冲系数测试结果见图３.

图３　织物随时间变化升温曲线图

由图可知,在０~２０℃范围内,未整理织物的升

温速率明显高于整理后织物的升温速率,在２０℃之

后,未整理织物的升温变化速率减缓,整理后织物在

２５℃左右升温速率减缓导致出现一段阶梯形曲线,
未整理织物的升温曲线中不存在这一阶梯段曲线.
表明整理到织物表面的相变调温微胶囊起到了相变

调温的效果.由式(１)计算得相对温度缓冲系数为

１􀆰１６,整理后织物的相对温度缓冲系数大于１􀆰００,
说明整理后织物在升温过程中的温度缓冲性能得到

提高.

２􀆰４　织物表面电阻分析

织物的表面电阻测试结果见表３.
将表３中的测试数据对比点对点测试技术要
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求,９组实验结果均满足 B级要求.表明整理后织

物达到了抗静电织物的标准.直观分析可得出抗静

电整理最优方案为:浸轧时间６０min,微胶囊含量

２０％,粘合剂含量５％,石墨烯含量为０􀆰５mg/mL,
主次因素为粘合剂含量→石墨烯含量→浸轧时间→
微胶囊含量.

表３　织物表面电阻测试结果

因素
浸轧时间/

min

微胶囊

含量/％

粘合剂

含量/％

石墨烯含量/

(mg􀅰mL－１)

实验结果/

MΩ

实验１ ２０ １０ ３ ０􀆰３ １６４

实验２ ２０ ２０ ４ ０􀆰５ １４８

实验３ ２０ ３０ ５ ０􀆰７ １４０

实验４ ４０ １０ ４ ０􀆰７ １５０

实验５ ４０ ２０ ５ ０􀆰３ １４９

实验６ ４０ ３０ ３ ０􀆰５ １５６

实验７ ６０ １０ ５ ０􀆰５ １３２

实验８ ６０ ２０ ３ ０􀆰７ １４６

实验９ ６０ ３０ ４ ０􀆰３ １５７

２􀆰５　织物透气性、厚度分析

织物的透气性和厚度测试结果见表４.
表４　织物透气性、厚度测试结果

涤棉织物 透气性(均值)/(mm􀅰s－１) 厚度(均值)/mm

整理前 ３０３􀆰１ ０􀆰２５６

整理后 ２８１􀆰４ ０􀆰２６７

由表４可知,涤棉织物经相变调温微胶囊与石

墨烯混合整理后透气率较整理前略微下降,厚度较

整理前略微增大,造成织物透气率下降和厚度增大

是由于微胶囊和石墨烯吸附在织物表面上造成的,
这点从织物SEM 图可以看出.从服用角度来看,
对织物的服用性能几乎没有影响.

２􀆰６　织物强力分析

织物强力测试结果见表５.
表５　织物强力测试结果

涤棉

织物

断裂强力

(均值)/N

断裂伸长率

(均值)/％

撕破强力

(均值)/N

经向 纬向 经向 纬向 经向 纬向

整理前 ２８０􀆰４ １５０􀆰３ １２􀆰５ ２５􀆰８ １８􀆰８５ １５􀆰６５

整理后 ２９６􀆰５ １７２􀆰１ １０􀆰４ ２３􀆰４ ２０􀆰０６ １８􀆰３４

由表５可知,涤棉织物经相变调温微胶囊与石

墨烯混合整理后断裂强力及撕破强力较整理前略微

增大,造成织物断裂强力及撕破强力增大是由于粘

合剂水性聚氨酯将微胶囊和石墨烯吸附在织物表面

上形成一层有张力的薄膜所造成.从服用角度来

看,对织物的服用性能几乎没有影响.

３　结语

(１)以正十八烷和正十六烷为芯材,密胺树脂为

壁材,采用原位聚合法成功制备了相变调温微胶囊,
其粒径均匀,表面光滑.以浸轧工艺将其与石墨烯

共同对涤棉织物进行整理用以制备相变调温抗静电

复合材料.结果表明,整理后织物的相对温度缓冲

系数为１􀆰１６,相变调温抗静电织物表面的调温范围

为１９􀆰９６~３０􀆰６３℃且峰值在２５􀆰１３℃,凝固温度范

围为１０􀆰４６~１９􀆰４６℃,相变调温抗静电织物熔融热

为６３􀆰２０J/g,凝固热为－６２􀆰５６J/g,具有较大的储

能作用;抗静电性能达到 B级标准,说明制备的复

合织物具有良好的调温抗静电性能.
(２)经整理后的涤棉织物在透气性、厚度、强力

等方面与未整理织物相比,差异较小,对服用性能几

乎无影响.
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