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微波法制备甘蔗渣/膨润土基高吸水树脂及性能研究
梁鸿霞　李　涛∗

(攀枝花学院,攀枝花６１７０００)

摘　要　以甘蔗渣、膨润土为原料,丙烯酸和丙烯酰胺为单体,N,NＧ亚甲基双丙烯酰胺(MBA)为交联剂,过硫酸

钾(KSP)为引发剂,采用微波加热和水溶液聚合法,合成甘蔗渣/膨润土复合高吸水性树脂.考察了单因素影响,并在

此基础上进行了正交试验,确定了最佳合成条件为:膨润土用量为６％,引发剂用量为１％,交联剂用量为０􀆰０２％,

AM/AA＝０􀆰４,中和度为６０％,辐射功率为３９０W,辐射时间为３min.此时,吸水倍率为４４２􀆰６g/g,吸盐水倍率为

１０１􀆰９g/g.测定树脂的保水性能及重复使用性能,结果表明:常温情况下,树脂放置１２d,水分基本释放完;重复吸水

测定结果显示,产品第５次使用时,吸水倍率为２８３􀆰８g/g,为第１次吸水倍率的６４􀆰１％,说明产品具有较好的保水性

与重复使用性.吸水动力学研究结果表明:吸水倍率与时间的方根呈线性关系.
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Studyonpropertyofbagasse/bentonitebasedsuperＧabsorbentresin
preparedbymicrowaveirradiation

LiangHongxia　LiTao

(PanzhihuaUniversity,Panzhihua６１７０００)

Abstract　Withacrylicacidandacrylamideasmonomers,N,NＧmethylenebisacrylamide(MBA)ascrosslinking
agentandpotassium persulfate (KSP)asinitiator,Thebagasse/bentonitecompositesuperＧabsorbentresin was
synthesizedby microwaveheating．Theoptimum synthesisconditionswereasfollows:bentonitedosagewas６％,

initiatordosagewas１％,crosslinkingagentdosage was０􀆰０２％,AM/AA＝０􀆰４,neutralizationdegree was６０％,

radiationpowerwas３９０W,radiationtimewas３min．Atthistime,thewaterabsorptionratewas４４２􀆰６g/g,andthesalt
uptakeratewas１０１􀆰９g/g．Thewaterretentionandreusabilityoftheresinweredetermined．Theresultsshowedthatthe
watercontentoftheresinwasbasicallyreleasedafter１２datroomtemperature．Therepeatedwaterabsorptiontest
showedthatthewaterabsorptionratewas２８３􀆰８g/g,６４􀆰１％ ofthefirstwaterabsorptionratewhentheproductwas
usedforthefifthtime．Whichindicatedthattheproducthadbetterwaterretentionandrepetition．Thestudyofwater
absorptionkineticsshowedthatthewaterabsorbencyhadalinearrelationshipwiththerootoftime．
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　　高吸水性树脂是一类高分子强吸水性材料,大
多都含有氨基、羧基、磺酸基和羟基等亲水性的官能

团,并且它是具有高分子交联网状的强吸水性聚合

物.目前化学合成类高吸水树脂存在不易被生物降

解、耐盐性差以及成本高等缺陷而导致其应用受限.
随着研究的深入,近年来以天然高分子(如纤维素

等)为基体进行高吸水树脂的复合研究越来越受到

学者的重视[１Ｇ２],出现淀粉系列和纤维素系列,但普

遍认为纤维素类高吸水树脂较淀粉类高吸水树脂,
具有吸水后形成的凝胶强度高、保水力强、良好的抗

霉能力、使用寿命长等优势[３].
甘蔗渣是天然纤维的一种,可再生、易降解、无

污染,另外结合攀枝花市川西南、滇西北的特殊地理

位置,甘蔗渣资源丰富.膨润土是一种以蒙脱石为

主要成分的无机硅酸盐黏土矿物,具有较高的阳离

子交换容量、膨胀性、吸附性和分散性[４Ｇ５],将其引入

到高吸水树脂的三维网格结构中,使网格多元化,增
强其稳定性,同时增加了交联密度,使吸液倍率增

加[６Ｇ７].微波辐射具有穿透能力强、受热均匀、反应

速度快和清洁等特点.本研究采用微波加热和水溶
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液聚合法以甘蔗渣和膨润土为原料制备了复合性高

吸水树脂,主要优化了制备条件,探讨了产品吸水速

率的控制因素、保水性能及重复使用性能.

１　实验方法

１􀆰１　试剂与仪器

丙烯酸(AA)、丙烯酰胺(AM)、N,NＧ亚甲基双

丙烯酰胺(MBA)、过硫酸钾(KSP),均为分析纯;膨
润土(BT,化学纯);甘蔗渣,攀枝花米易糖厂.

微波反应器(WBFYＧ１０１型),郑州科华仪器设

备有限公司;傅里叶红外光谱仪(FTＧIR,VERTEXＧ
７０型),德国Bruker公司.

１􀆰２　复合高吸水树脂的制备

１􀆰２􀆰１　甘蔗渣的预处理

甘蔗渣热水浸泡４h,除去糖分和蜡,洗涤,晾
干,粉碎,过５０目筛;加０􀆰１mol/L盐酸,８５℃水浴

加热１h,除去酸溶性果胶,抽滤,水洗;然后按液料

比３０∶１(质量比)加入４％(wt,质量分数,下同)

NaOH 和０􀆰７％ H２O２ 混合液,８５℃水浴加热反应

４h,脱除蔗渣中的木质素,抽滤;按液料比３０∶１加入

冰乙酸,８５℃水浴加热１h,中和残余的 NaOH.最

后用蒸馏水洗至中性,烘干,备用.

１􀆰２􀆰２　复合高吸水树脂的制备

称取预处理蔗渣１g放入５００mL烧杯中,在控

制 AA和 AM 总量为１０g的情况下,取适量的 AA,
用１０％ NaOH 溶液调中和度;冷却至室温后向其

中加入 AM,搅匀后一同倒入烧杯中,之后依次投加

膨润土、引发剂和交联剂(三者的投加量皆以与单体

总用量的比例为标准).搅拌均匀,放入微波反应

器,设定好相应的功率以及时间,反应完成后,６０℃
烘干,研磨成粉末,备用.

１􀆰３　复合型高吸水树脂的性能测定

１􀆰３􀆰１　吸(盐)水倍率的测定

称取１g(m１)产品,放入烧杯,倒入足量蒸馏水

(或０􀆰９％氯化钠溶液),浸泡产品８h以上,达吸水

平衡后,将其倒在放好滤纸的分液漏斗上,待多余水

分滤出后,称重记录为m２,按式(１)计算吸(盐)水
倍率.

Q ＝
m２ －m１

m１
(１)

　　式中,Q 为吸(盐)水倍率,g/g;m１ 为干树脂质

量,g;m２ 为吸(盐)水后树脂的质量,g.

１􀆰３􀆰２　保水率的测定

称取１００g充分吸水后的树脂,于表面皿上均匀

摊开,置于通风的室内,间隔一定的时间,测定树脂

的质量(m１),保水率可按式(２)计算.

B ＝
m１

m０
×１００％ (２)

　　式中,B 为保水率,％;m１ 为吸水树脂目前的

质量,g;m０ 为树脂的初始质量,g.

２　结果与讨论

２􀆰１　单因素实验

２􀆰１􀆰１　AM/AA 比例

在中和度７０％,引发剂 KSP用量１％,交联剂

MBA用量０􀆰０１％,膨润土用量１０％,微波辐射功率

５２０W,辐射时间５min的条件下,考察 AM/AA 对

吸(盐)水倍率的影响,结果见图１.

图１　AM/AA对吸(盐)水倍率的影响

由图可知,随着 AM/AA 增大,吸(盐)水倍率

先增大后减小,吸水倍率在 AM/AA＝０􀆰２处到达

最高,大于 ０􀆰２ 吸水倍率降低,最大吸水倍率为

２００􀆰３g/g;吸盐水倍率在 AM/AA＝０􀆰４处最高,大
于 ０􀆰４ 之 后 降 低,最 大 吸 盐 水 倍 率 为 ７７􀆰７g/g.

AM/AA较小时,吸(盐)水倍率低,原因是 AA含量

高会导致羧酸负离子含量过高,羧基之间发生自交

联的均聚反应,此时可溶部分增加,产品流失多,表
现为吸(盐)水倍率较低.随着 AM 含量的增加,具
有高化学活性的酰胺基含量升高,加速了网状结构

的形成,增大了结构内的空间,从而表现为树脂吸

(盐)水倍率升高.而酰胺基含量过高使得网状结构

过于密实,结构内部的空间反而减小,树脂吸(盐)水
性迅速降低[８Ｇ９].吸水倍率和吸盐水倍率最大值不

一致,原因是 AM 的增大,由于外部离子的存在降

低了盐效应,更有利于吸盐水[１０].因此,吸盐水的

最大倍率出现在 AM/AA＝０􀆰４,而吸水倍率的最大

值在 AM/AA＝０􀆰２.

２􀆰１􀆰２　膨润土用量

在中和度７０％,引发剂 KSP用量１％,交联剂

MBA用量０􀆰０１％,AM/AA 为０􀆰２,微波辐射功率

５２０W,辐射时间５min的条件下,考察膨润土用量
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对吸(盐)水倍率的影响,结果见图２.

图２　膨润土用量对吸(盐)水倍率的影响

由图可知,随着膨润土用量的增加,吸(盐)水倍

率先增大后减小,在膨润土用量为６％处吸(盐)水
倍率达到最大,之后减小,最大吸水倍率和吸盐水倍

率分别为２４５􀆰５g/g和８１􀆰２g/g.膨润土用量的增

加使树脂的交联点增多,交联密度不断提高,树脂的

吸(盐)水倍率增加.膨润土用量过大,形成了过于

致密的高分子网络,使结构内部空间减小,吸(盐)水
倍率下降[１１].因此,选择膨润土用量为６％.

２􀆰１􀆰３　丙烯酸中和度

在引发剂 KSP 用量 １％,交联剂 MBA 用量

０􀆰０１％,AM/AA为０􀆰２,膨润土用量６％,微波辐射

功率５２０W,辐射时间５min的条件下,考察中和度

对吸(盐)水倍率的影响,结果见图３.

图３　中和度对吸(盐)水倍率的影响

由图可知,随中和度升高,吸(盐)水倍率先增大

后减小,在中和度为７０％,吸(盐)水倍率达到最大,
吸盐水倍率为８２􀆰５g/g,吸水倍率为２６６􀆰７g/g.主

要原因是当中和度较低时,丙烯酸的活性很强,此时

共聚反应难以控制,会形成丙烯酸单体间的共聚,这
会导致吸(盐)水倍率较低.而随着中和度的升高,
形成较多比羧酸基团亲水性更高的羧酸钠基团,由
于其发生离解,电荷密度提高了,网状结构内外侧形

成渗透压使水分子从外向内扩散,最终表现为吸

(盐)水倍率升高.当钠离子过多时,电荷之间的排

斥作用成为主要影响因素,它阻碍了水分子进入网

状结构,导致吸(盐)水倍率下降[１２Ｇ１３].因此中和度

７０％最佳.

２􀆰１􀆰４　引发剂 KSP用量

在中 和 度 ７０％,交 联 剂 MBA 用 量 ０􀆰０１％,

AM/AA为０􀆰２,膨润土用量 ６％,微波辐射功率

５２０W,辐射时间５min的条件下,考察引发剂 KSP
用量对吸(盐)水倍率的影响,结果见图４.

图４　引发剂 KSP用量对吸(盐)水倍率的影响

由图可见,吸(盐)水倍率随着引发剂 KSP用量

的增加,先增大后减小,在引发剂 KSP用量０􀆰６％
时,吸盐水倍率达最大,为８２􀆰７g/g,其后再增加引

发剂 KSP用量,吸盐水倍率变化不大.在引发剂

KSP用量１％时,吸水倍率达最大,为２６９􀆰３g/g,之
后吸水倍率减小.KSP用量增加,导致体系内的自

由基含量增加,增加了蔗渣纤维素大分子链上的接

枝活性点,从而提高了单体的接枝效率,因此树脂的

吸(盐)水倍率提高.当自由基含量过多时,短时间

内反应过快,引起爆聚现象,导致聚合物质分子链缩

短,结构过于紧密,不利于吸水膨胀,吸(盐)水倍率

下降[１４].因此选取引发剂 KSP用量为１％.

２􀆰１􀆰５　交联剂 MBA 用量

在中和度７０％,引发剂KSP用量１％,AM/AA
为０􀆰２,膨润土用量６％,微波辐射功率５２０W,辐射

时间５min的条件下,考察交联剂 MBA 用量对吸

(盐)水倍率的影响,结果见图５.

图５　交联剂 MBA用量对吸(盐)水倍率的影响

由图可知,随着交联剂 MBA 用量的增加,吸
(盐)水倍率先增大后减小,在交联剂 MBA 用量

０􀆰０２％时吸 (盐)水 倍 率 达 最 大,吸 盐 水 倍 率 为

８３􀆰２g/g,吸水倍率为３０５􀆰８g/g.这是由于交联剂

MBA用量较少时,交联密度小,形成的分子网格较
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大,水溶性较大,不具有保水性.当网格链长在

１０－９~１０－８m 范围内,树脂的吸液效果最好[１１].当

交联剂 MBA用量过多,致使交联密度过大,使水分

子难以进入内部结构,不易膨胀,吸(盐)水倍率降

低.因此最佳交联剂 MBA用量为０􀆰０２％.

２􀆰１􀆰６　微波辐射功率

在中和度７０％,交联剂 MBA 用量０􀆰０２％,引
发剂 KSP用量１％,AM/AA 为０􀆰２,膨润土用量

６％,辐射时间５min的条件下,考察辐射功率对吸

(盐)水倍率的影响,结果见图６.

图６　辐射功率对吸(盐)水倍率的影响

由图可见,随着辐射功率的升高,吸(盐)水倍率

先增 大 后 减 小,在 ３９０W 处 测 得 最 大 吸 水 倍 率

３６３􀆰５g/g和最大吸盐水倍率８６􀆰１g/g.在辐射功

率较低的情况下,微波强度较低,加热速度较慢,反
应不充分,接枝率较低,吸(盐)水倍率低.辐射功率

过大,反应速度过快,引起爆聚,交联密度过于紧密,
聚合度降低,分子链短,吸(盐)水倍率降低.因此最

佳辐射功率为３９０W.

２􀆰１􀆰７　微波辐射时间

在中和度７０％,交联剂 MBA 用量０􀆰０２％,引
发剂 KSP用量１％,AM/AA 为０􀆰２,膨润土用量

６％,辐射功率３９０W 的条件下,考察辐射时间对吸

(盐)水倍率的影响,结果见图７.

图７　辐射时间对吸(盐)水倍率的影响

由图可知,随着辐射时间的增加,吸(盐)水倍率

先增大后减小,在３min处测得最大吸(盐)水倍率,
分别为９０􀆰２g/g和３９６􀆰５g/g.由于辐射时间的增

加,反应程度增加,交联密度增大,三维网状结构逐

渐形成,结构内部空间增大,表现为吸(盐)水倍率的

升高.但辐射时间过长,使得交联密度过大,导致形

成的三维网状结构内部空间减小,表现为吸(盐)水
倍率下降.因此,选取辐射时间为３min.

２􀆰２　正交试验

综合考虑单因素实验的结果,按照表１实验因

素与水平进行正交试验,结果见表２.
表１　正交试验因素、水平表

水平
A

辐射时间/min

B
辐射功率/W

C

AM/AA

D
中和度/％

１ ２􀆰５ ３２５ ０􀆰２ ６０

２ ３􀆰０ ３９０ ０􀆰３ ７０

３ ３􀆰５ ４５５ ０􀆰４ ８０

表２　正交试验结果

实验 A/min B/W C D/％
吸水倍率/

(g􀅰g－１)

吸盐水倍率/

(g􀅰g－１)

实验１ ２􀆰５ ３２５ ０􀆰２ ６０ １９９􀆰８ ７９􀆰８

实验２ ２􀆰５ ３９０ ０􀆰３ ７０ ３０４􀆰１ ８４􀆰１

实验３ ２􀆰５ ４５５ ０􀆰４ ８０ １７５􀆰４ ８５􀆰４

实验４ ３􀆰０ ３２５ ０􀆰３ ８０ ２４２􀆰２ ７２􀆰２

实验５ ３􀆰０ ３９０ ０􀆰４ ６０ ４４２􀆰６ １０１􀆰９

实验６ ３􀆰０ ４５５ ０􀆰２ ７０ ３２７􀆰０ ８７􀆰０

实验７ ３􀆰５ ３２５ ０􀆰４ ７０ ２９３􀆰９ ９３􀆰９

实验８ ３􀆰５ ３９０ ０􀆰３ ８０ ２７８􀆰６ ７８􀆰６

实验９ ３􀆰５ ４５５ ０􀆰２ ６０ ２５５􀆰８ ７５􀆰８

K１ ６７９􀆰３ ７３５􀆰９ ８０５􀆰４ ８９８􀆰２ 　 　

K２ １０１１􀆰８１０２５􀆰３ ８０２􀆰１ ９２５􀆰０ 　 　

K３ ８２８􀆰３ ７５８􀆰２ ９１１􀆰９ ６９６􀆰２ 　 　

R ３３２􀆰５ ２８９􀆰４ １０９􀆰８ ２２８􀆰８ 　 　

从表２可知,４个因素对吸(盐)水倍率的影响

顺序是:A(微波辐射时间)＞B(微波辐射功率)＞D
(中 和 度)＞ C(AM/AA),最 佳 配 比 方 案 为:

A２B２C３D１,即当膨润土用量为６％,引发剂用量为

１％,交联剂用量为０􀆰０２％,AM/AA＝０􀆰４,中和度

为６０％,辐射功率为３９０W,辐射时间为３min.此

时,所得产品的吸水倍率和吸盐水倍率在实验域内

均最高,分别为４４２􀆰６g/g和１０１􀆰９g/g.以最佳配

比方案所制复合高吸水树脂进行后续实验.

２􀆰３　FTＧIR分析

预处理前后的甘蔗渣和复合高吸水树脂的

FTＧIR谱图见图８.
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图８　预处理前后的甘蔗渣和复合高吸水树脂的

FTＧIR谱图

由图 可 见,处 理 后 的 蔗 渣 较 处 理 前 蔗 渣,

１６０５cm－１处木质素芳环骨架的特征吸收峰消失,

１７３６cm－１处半纤维素聚木糖羰基的特征吸收峰明

显减弱,这说明预处理可明显降低蔗渣的木质素以

及半 纤 维 素.复 合 高 吸 水 性 树 脂 在 １６６９cm－１、

１５７３cm－１和１４０６cm－１处出现吸收峰,其中１６６９cm－１处

为羰基伸缩振动峰;１５７３cm－１处为酰胺基变形振动

峰,而１４０６cm－１处为 R—COO—基团和丙烯酰胺

链节中的—CH 变形振动峰[１５].说明有羧基和酰胺

基接枝到了蔗渣纤维素上,形成了接枝共聚物.

２􀆰４　复合高吸水树脂的性能分析

２􀆰４􀆰１　吸水性能分析

时间对复合高吸水树脂吸水性能的影响见图９,
并进一步考察时间的平方根与吸水倍率的关系,结
果见图１０.

图９　时间对复合高吸水树脂吸水性能的影响

图１０　时间的平方根与吸水倍率的关系

由图９—１０可知,时间与吸水倍率不成正比关

系,而时间的平方根与吸水倍率接近正比关系.说

明复合高吸水树脂的吸水速率主要受第一个过程控

制,即水分子扩散到复合高吸水树脂的三维网状结

构中,扩散速率是吸水速率的主要影响因素[１６].

２􀆰４􀆰２　保水性能分析

称取１００g充分吸水的复合高吸水树脂,在室

温,通风的室内静置,按照１􀆰３􀆰２的方法测定保水

率,结果见图１１.

图１１　时间对复合高吸水树脂保水率的影响

由图可见,第１天水分流失最多,第２—７天之

间较为均匀,第７天后失水率较低.主要是因为,吸
水性树脂内所吸附的水可分为３类:结合水、非正常

水和自由水,三者与树脂结合的紧密程度依次降低,
首先失去的是自由水,之后失去的是非正常水,最后

是结合水.自由水和非正常水失去后,会在粒子表

面形成膜,失水速度下降.另一方面结合水与树脂

的亲水基团之间形成配位键或氢键相,失水耗能很

大,故速度变慢[１７].
在室温条件下,放置４天后,复合高吸水树脂仍

有５３􀆰３％的保水率.１２天后基本释放完水分,说明

该复合高吸水树脂有一定的保水能力和均匀控释

能力.

２􀆰４􀆰３　重复使用性能分析

称取１g复合高吸水树脂,按照１􀆰３􀆰１方法测定

其重复吸水能力,结果见图１２.

图１２　重复使用次数对复合高吸水树脂吸水倍率的影响

由图可见,随着重复使用次数的增加,复合高吸

水树脂的吸水倍率降低,重复使用５次后,吸水倍率

降到２８３􀆰８g/g,为初次使用吸水倍率的６４􀆰１％,说
明制得的复合高吸水树脂具有良好的稳定性.

３　结论

(１)制备甘蔗渣/膨润土基复合高吸水性树脂的

最佳配比条件为:膨润土用量６％,引发剂用量１％,
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交联剂用量０􀆰０２％,AM/AA＝０􀆰４,中和度６０％,
辐射功率３９０W,辐射时间３min,最佳产品的吸水倍

率为４４２􀆰６g/g,吸盐水倍率为１０１􀆰９g/g.
(２)制得的复合高吸水树脂的吸水速率主要受

水分子向树脂内扩散过程影响;树脂具有较高的吸

(盐)水性能,较强的保水能力及均匀控释能力,同时

重复使用效果较好.因此,该树脂可大大提高保水

控释效果,降低成本.
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