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多孔半互穿温敏水凝胶的制备
及其性能研究
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摘要:以 Ｎ－异丙基丙烯酰胺(ＮＩＰＡｍ)为单体ꎬ聚乙二醇(ＰＥＧ)为致孔剂ꎬ聚甲基丙烯酸－β－羟乙酯(ＰＨＥＭＡ)为第 ２ 网络

物质ꎬ制备了多孔半互穿温敏水凝胶ꎮ 考察了不同分子质量致孔剂(ＰＥＧ１０００、ＰＥＧ１５００、ＰＥＧ２０００)、致孔剂质量、交联剂 ＢＩＳ 质
量、ＰＨＥＭＡ / ＮＩＰＡｍ 质量比对凝胶结构和性能的影响ꎮ 并用 ＦＴ－ＩＲ、ＳＥＭ、ＤＳＣ、ＢＥＴ 和称重法对凝胶进行性能测试ꎮ 结果表明ꎬ
最佳制备条件为:ｍ(ＰＨＥＭＡ) / ｍ(ＮＩＰＡｍ)＝ ０􀆰 ２５ꎬＢＩＳ 质量为单体总质量的 ２􀆰 ６７％ꎬＰＥＧ 分子质量为 １ ０００~２ ０００ꎬＰＥＧ 质量为
单体总质量的 ４０％ꎮ 凝胶孔径为 １０~２０ μｍꎬ室温 ２０℃下 ２０ ｍｉｎ 凝胶可以吸收 ６０％以上水分ꎬ９０ ｍｉｎ 可以达到溶胀平衡ꎬ５０℃
下 １０ ｍｉｎ 内失去 ９０％以上的水分ꎬ其 ＬＣＳＴ 在 ３５􀆰 ８℃左右ꎮ

关键词:Ｎ－异丙基丙烯酰胺ꎻ聚甲基丙烯酸－β－羟乙酯ꎻ多孔半互穿网络ꎻ温敏性ꎻ孔洞结构
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能材料在安全环境领域的应用研究ꎬ通讯联系人ꎬｑｉｎｇｐｉｐａ＠ ｕｊｓ.ｅｄｕ.ｃｎꎮ

　 　 聚 Ｎ－异丙基丙烯酰胺(ＰＮＩＰＡｍ)水凝胶是一

种温敏型高分子聚合物ꎬ其低临界溶解温度( ｌｏｗｅｒ
ｃｒｉｔｉｃａｌ ｓｏｌｕｔｉｏｎ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅꎬＬＣＳＴ)为 ３２℃左右ꎮ 当

外界温度低于其 ＬＣＳＴ 值ꎬ凝胶呈溶胀状态ꎻ当外界

温度高于其 ＬＣＳＴ 值时发生收缩[１]ꎮ ＰＮＩＰＡｍ 温敏

水凝胶对外界温度变化的刺激响应功能被广泛应用

于载体材料负载酶[２]、金属[３]ꎬ药物控制释放[４]、细
胞培养和温敏开关膜[５] 等领域ꎬ表现出极大的应用

前景ꎮ 半互穿聚合物网络( ｓｅｍｉ－ＩＰＮ)水凝胶中 ２
种组分间没有化学结合ꎬ各组分具有相对独立

性[６]ꎬ所以ꎬ以 ＰＮＩＰＡｍ 为主体网络ꎬ引入第 ２ 网络

结构形成的半互穿复合凝胶ꎬ既能较好地保留

ＰＮＩＰＡｍ 的温敏性ꎬ又可以根据实际需要设计制备

第 ２ 网络结构ꎮ 在水凝胶中引入贯穿的大孔结构有

利于酶、催化剂、还原剂等的负载和底物分子的进

出ꎬ还可以提高凝胶溶胀 /去溶胀速率和外界刺激响

应性ꎬ所以ꎬ这种凝胶作为载体材料具有较好应用

前景ꎮ
笔者以甲基丙烯酸－β－羟乙酯(ＨＥＭＡ)和 Ｎ－

异丙基丙烯酰胺(ＮＩＰＡｍ)为原料ꎬＰＥＧ 为致孔剂制

备多孔半互穿网络温敏型水凝胶ꎬ并对其结构和性

能进行研究和筛选ꎬ优化制备方法ꎮ

１　 实验部分

１􀆰 １　 实验试剂

Ｎ － 异 丙 基 丙 烯 酰 胺 ( ＮＩＰＡｍꎬ 质 量 分 数

􀅰４０１􀅰
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≥９８％)、偶氮二异丁腈(ＡＩＢＮꎬ质量分数 ９９％)、２－
ｈｙｄｒｏｘｙｅｔｈｙｌ ｍｅｔｈａｃｒｙｌａｔｅ ( ＨＥＭＡꎬ 质 量 分 数 为

９６％)、ＮꎬＮ －亚甲基双丙烯酰胺 ( ＢＩＳꎬ质量分数

≥９８％)、聚乙二醇(ＰＥＧ１０００、ＰＥＧ１５００、ＰＥＧ２０００ꎬ
ＣＰ)、二甲基亚砜(ＤＭＳＯꎬＡＲ)、无水乙醚(质量分数

≥９９％ꎬＡＲ)ꎬ国药集团化学试剂有限公司生产ꎮ
１􀆰 ２　 ＰＮＩＰＡｍ / ＰＨＥＭＡ 多孔半互穿温敏水凝胶的

合成

将 １ ｇ ＨＥＭＡ、０􀆰 ００５ ｇ ＡＩＢＮ 加入到盛有 ５ ｍＬ
ＤＭＳＯ 的三口烧瓶中ꎬ６０℃反应 １０ ｈꎬ反应结束后用

无水乙醚浸泡数次取沉淀物ꎬ即可得聚甲基丙烯

酸－β－羟乙酯(ＰＨＥＭＡ) [７]ꎮ
将一定量的 ＮＩＰＡｍ、ＰＥＧ、ＢＩＳ、ＰＨＥＭＡ 加入到

一定量的 ＤＭＳＯ 中ꎬ超声溶解后加入 ＡＩＢＮ 混合后

通入 Ｎ２ꎬ将溶液分装在 Φ ＝ １ ｍｍ 的毛细管中密封ꎬ
６０℃水浴反应 ６ ｈꎬ反应结束后将凝胶取出ꎬ用去离

子水浸泡 ２ 周即可得到产物ꎮ 投料量如表 １ 所示ꎮ
表 １　 ＰＮＩＰＡｍ/ ＰＨＥＭＡ 凝胶投料量

序号
ｍ(ＰＥＧ) /

ｇ
ｍ(ＰＨＥＭＡ)/

ｇ
ｍ(ＮＩＰＡｍ) /

ｇ
ｍ(ＢＩＳ) /

ｇ
ｍ(ＡＩＢＮ) /

ｇ
Ｖ(ＤＭＳＯ) /

ｍＬ

１ ０ ０􀆰 ０３７５ ０􀆰 １５ ０􀆰 ００４ ０􀆰 ００５ ０􀆰 ６

２ ０􀆰 １ ０􀆰 ０３７５ ０􀆰 １５ ０􀆰 ００４ ０􀆰 ００５ ０􀆰 ６

３ ０􀆰 ２ ０􀆰 ０３７５ ０􀆰 １５ ０􀆰 ００４ ０􀆰 ００５ ０􀆰 ６

４ ０􀆰 １ ０􀆰 ０３７５ ０􀆰 １５ ０􀆰 ００２ ０􀆰 ００５ ０􀆰 ６

５ ０􀆰 １ ０􀆰 ０３７５ ０􀆰 １５ ０􀆰 ００６ ０􀆰 ００５ ０􀆰 ６

６ ０􀆰 １ ０ ０􀆰 １５ ０􀆰 ００４ ０􀆰 ００５ ０􀆰 ６

７ ０􀆰 １ ０􀆰 ０１８８ ０􀆰 １５ ０􀆰 ００４ ０􀆰 ００５ ０􀆰 ６

８ ０􀆰 １ ０􀆰 ０３７５ ０􀆰 １５ ０􀆰 ００４ ０􀆰 ００５ ０􀆰 ６

９ ０􀆰 １ ０􀆰 ０５６２ ０􀆰 １５ ０􀆰 ００４ ０􀆰 ００５ ０􀆰 ６

１０ ０􀆰 １
(ＰＥＧ１０００)

０􀆰 ０３７５ ０􀆰 １５ ０􀆰 ００４ ０􀆰 ００５ ０􀆰 ６

１１ ０􀆰 １
(ＰＥＧ２０００)

０􀆰 ０３７５ ０􀆰 １５ ０􀆰 ００４ ０􀆰 ００５ ０􀆰 ６

１􀆰 ３　 表征和性能测试

１􀆰 ３􀆰 １　 表征

利用傅里叶变换红外光谱仪对真空干燥好的

ＰＮＩＰＡｍ 水凝胶和 ＰＮＩＰＡｍ / ＰＨＥＭＡ 多孔半互穿水

凝胶进行 ＦＴ－ＩＲ 测试ꎻ利用美国麦克默瑞提克仪器

有限公司生产的 Ｔｒｉｓｔａｒ ＩＩ３０２０ 全自动比表面和孔隙

分析仪测定样品比表面积ꎮ
１􀆰 ３􀆰 ２　 温敏性测试

利用差示扫描量热仪测试样品 ＤＳＣꎮ 准确称量

擦干表面水分的凝胶(达到溶胀平衡)密封ꎮ 测试

条件:升温速率为 ５℃ / ｍｉｎꎬ温度为 ２０ ~ ５０℃ꎬＮ２ 流

速为 ５０ ｍＬ / ｍｉｎꎮ
１􀆰 ３􀆰 ３　 微观形貌测试

室温下达到溶胀平衡的凝胶切片经冷冻干燥

后ꎬ用场发射扫描电子显微镜拍摄凝胶微观形貌ꎮ
１􀆰 ３􀆰 ４　 溶胀性能研究

凝胶溶胀动力学:称取质量为 Ｗ０ 的干凝胶ꎬ室
温下溶胀ꎬ每隔一段时间取出测其质量直至溶胀平

衡ꎬ计算凝胶吸水率 ＷＲ:
ＷＲ(％) ＝ [(Ｗｔ － Ｗ０) / (Ｗｅ － Ｗ０)] × １００ (１)

式中:Ｗ０ 为干凝胶质量ꎻＷｅ 为凝胶溶胀平衡时的质

量ꎻＷｔ 为溶胀 ｔ 时间测得的凝胶质量ꎮ
凝胶平衡溶胀比:称取质量为 Ｗ０ 的干凝胶样

品ꎬ置于恒温槽中ꎬ用去离子水浸泡ꎬ不同的温度下

等凝胶溶胀平衡后取出ꎬ擦干凝胶表面水分称其质

量为 Ｗｅꎮ 计算平衡溶胀比(ＳＲꎬｇ / ｇ):
ＳＲ(ｇ / ｇ) ＝ (Ｗｅ － Ｗ０) /Ｗ０ (２)

　 　 凝胶去溶胀动力学测试:将溶胀平衡的凝胶迅

速转移到恒温槽ꎬ５０℃蒸馏水浸泡ꎬ每隔一段时间取

出ꎬ称取质量记为 Ｗｔꎬ最后测量至恒重结束ꎬ凝胶中

水的保留率根据式(１)计算ꎮ

２　 结果与讨论

２􀆰 １　 凝胶的合成

以 ＮＩＰＡｍ 为单体ꎬＰＨＥＭＡ 为第 ２ 网络ꎬＰＥＧ
为致孔剂ꎬＢＩＳ 为交联剂ꎬＡＩＢＮ 为引发剂ꎬＤＭＳＯ 为

溶剂ꎬ采用自由基溶液聚合法制备多孔半互穿温敏

水凝胶ꎮ 其合成路线如图 １ 所示ꎮ

图 １　 凝胶合成路线
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２ 号 样、 ６ 号 样 的 红 外 谱 图 如 图 ２ 所 示ꎮ
ＰＮＩＰＡｍ 的红外谱图中ꎬ３ ５５０~３ ２００ ｃｍ－１范围内的

宽峰为 ＰＮＩＰＡｍ 中 Ｎ—Ｈ 吸收峰ꎻ１ ６４５ ｃｍ－１由酰胺

上 Ｃ􀪅􀪅Ｏ 伸缩振动产生ꎬ１ ５３０ ｃｍ－１由酰胺上 Ｎ—Ｈ
面内弯曲振动及 Ｃ—Ｎ 伸缩振动的组合吸收产生

的ꎬ在 １ ３８５、１ ３６５ ｃｍ－１处为异丙基上的双甲基的对

称振动耦合分裂成的双峰ꎬ表明 ＰＮＩＰＡｍ 成功合

成[８]ꎮ 比对 ＰＮＩＰＡｍ / ＰＨＥＭＡ 凝胶和 ＰＮＩＰＡｍ 的红

外谱图ꎬＰＮＩＰＡｍ / ＰＨＥＭＡ 谱图中 ３ ５５０~３ ２００ ｃｍ－１

范围内的吸收峰有明显增强ꎬ这是 ＰＨＥＭＡ 中 Ｏ—Ｈ
的振动吸收峰所致ꎻ在 １ ７５０ ｃｍ－１处出现 １ 个小峰ꎬ
这是 ＰＨＥＭＡ 中酯的羰基伸缩振动吸收峰ꎻ 在

１ ０２１ ｃｍ－１处出现 １ 个峰ꎬ这是 ＰＨＥＭＡ 中羟基的

Ｃ—Ｏ 伸缩振动吸收峰ꎮ 可见 ＰＨＥＭＡ 被成功引入

ＰＮＩＰＡｍ 中ꎬ复合凝胶制备成功[９]ꎮ

１—ＰＮＩＰＡｍꎻ２—ＰＮＩＰＡｍ / ＰＨＥＭＡ

图 ２　 凝胶红外谱图

２􀆰 ２　 温敏性分析

虽然 ＰＨＥＭＡ 和 ＰＮＩＰＡｍ 相互独立ꎬ但 ＰＨＥＭＡ
的存在会对 ＰＮＩＰＡｍ 的相转变产生影响ꎬ所以这里

考察了 ＰＨＥＭＡ / ＮＩＰＡｍ 质量比对凝胶温敏性的影

响ꎮ 对于 ＰＮＩＰＡｍ 凝胶ꎬ随着温度由低到高ꎬ凝胶中

氢键被破坏ꎬ凝胶由亲水变疏水ꎬ在一定温度范围内

发生相转变ꎬ对应的 ＤＳＣ 图上会出现 １ 个吸热峰ꎬ
吸热峰窄表示凝胶在较窄的温度范围内完成了相转

变ꎬ温度敏感性较好ꎬ反之则温度敏感性较差[９]ꎬ所
以ꎬ可以用 ＤＳＣ 法研究凝胶的温敏性[１１]ꎮ

不 同 ＰＨＥＭＡ / ＮＩＰＡｍ 质 量 比 的 ＰＮＩＰＡｍ /
ＰＨＥＭＡ 凝 胶 的 ＤＳＣ 曲 线 如 图 ３ 所 示ꎮ 对 于

ＰＮＩＰＡｍ / ＰＨＥＭＡ 凝胶ꎬ当 ＰＨＥＭＡ / ＮＩＰＡｍ 质量比

从 ０ 增加到 ０􀆰 ３７５ 时ꎬ凝胶 ＬＣＳＴ 从 ３３􀆰 ６℃增加到

３５􀆰 ８℃ꎬ可见 ＰＨＥＭＡ 加入使得复合凝胶 ＬＣＳＴ 增

加ꎬ这是因为亲水性 ＰＨＥＭＡ 的加入使得 ＰＮＩＰＡｍ
的收缩需要更多的能量ꎮ 另外对比 ＰＨＥＭＡ０、
ＰＨＥＭＡ０􀆰 １２５、ＰＨＥＭＡ０􀆰 ２５ 吸热峰的形状可知ꎬ随
着 ＰＨＥＭＡ 量的增加ꎬ吸热峰先变窄变深ꎬ然后又变

宽变浅ꎬ这是 ＰＨＥＭＡ 与 ＰＨＥＭＡ 形成的半互穿孔

洞结构作用的结果ꎬ与文献[１０]中的有关报道一

致ꎮ 另外ꎬ在 ＰＮＩＰＡｍ / ＰＨＥＭＡ 质量比为 ０􀆰 ２５ 的情

况下ꎬ接着对 ＢＩＳ 质量、不同分子质量的凝胶进行了

ＤＳＣ 测试ꎬ发现对凝胶 ＬＣＳＴ 影响不大ꎮ

１—ＰＨＥＭＡ０ꎻ２—ＰＨＥＭＡ０􀆰 １２５ꎻ３—ＰＨＥＭＡ０􀆰 ２５ꎻ
４—ＰＨＥＭＡ０􀆰 ３７５

图 ３　 不同 ＰＨＥＭＡ 量的凝胶 ＤＳＣ 曲线

２􀆰 ３　 孔洞结构分析

致孔剂的种类及质量、交联剂质量等因素对致

孔效果都会产生影响[１２]ꎮ 这里考察了不同分子质

量 ＰＥＧ、ＰＥＧ 质量、ＢＩＳ 质量、ＮＩＰＡｍ / ＰＨＥＭＡ 质量

比等对凝胶孔结构的影响ꎬ结果如图 ４ 所示ꎮ
对于 ＰＥＧ１５００ꎬ其他条件不变(表 １ 中样 １＃、２＃

和 ３＃)ꎬ对比 ３ 种条件下凝胶的 ＳＥＭ 图可知ꎬ当 ＰＥＧ
质量为 ０ꎬ凝胶有明显孔洞但不贯穿ꎻ当 ＰＥＧ 质量为

０􀆰 １ ｇꎬ凝胶有明显贯穿的孔洞结构ꎻＰＥＧ 质量为

０􀆰 ２ ｇꎬ凝胶不能形成完整的孔洞结构ꎬ出现明显

塌陷ꎮ
对于 ＢＩＳ 质量ꎬ其他条件不变(表 １ 中样 ２＃、４＃

和 ５＃)ꎬ对比 ３ 种条件下凝胶的 ＳＥＭ 图可知ꎬ随着

ＢＩＳ 质量的增加ꎬ凝胶结构越来越紧密ꎬ孔洞尺寸变

小ꎮ 当 ＢＩＳ 质量为 ０􀆰 ００２ ｇ 时ꎬ由于结构相对疏松ꎬ
孔洞壁比较薄ꎬ凝胶强度不大ꎻ而当 ＢＩＳ 质量为

０􀆰 ００６ ｇ 时ꎬ结构相对紧密ꎬ孔洞尺寸相对较小ꎬ孔洞

数量相对较少ꎬ所以选取用量 ０􀆰 ００４ ｇ 最为适宜ꎮ
对于致孔剂 ＰＥＧ 的种类ꎬ其他条件不变(表 １

中样 ２＃、１０＃和 １１＃)ꎬ对比 ３ 种条件下凝胶 ＳＥＭ 图可

知ꎬ随着 ＰＥＧ 分子质量的增加ꎬ孔洞尺寸越来越大ꎬ
３ 种条件下均有明显贯穿孔洞结构ꎬＰＥＧ１０００ 致孔

多在 １０ μｍ 及以下ꎬ孔洞之间壁面较厚ꎬＰＥＧ１５００
致孔多在 １０ ~ ２０ μｍꎬ孔洞壁面相对前者变薄ꎬ
ＰＥＧ２０００ 致孔孔径比较分散ꎬ这是因为致孔剂分子

质量较大ꎬ几个小孔和 １ 个大孔相连ꎬ使得孔与孔之

间壁面变小变薄ꎬ孔洞结构有些不完整ꎬ所形成凝胶

宏观强度比前两者稍弱ꎮ
最后ꎬ考察了 ＮＩＰＡｍ / ＰＨＥＭＡ 质量比对孔结构

的影响ꎬ其他条件不变(表 １ 中样 ７＃、８＃和 ９＃)ꎬ对比
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(ａ)ＰＥＧ０ (ｂ)ＰＥＧ０􀆰 １

(ｃ)ＰＥＧ０􀆰 ２ (ｄ)ＢＩＳ０􀆰 ００２

(ｅ)ＢＩＳ０􀆰 ００４ (ｆ)ＢＩＳ０􀆰 ００６

(ｇ)ＰＥＧ１０００ (ｈ)ＰＥＧ１５００

(ｉ)ＰＥＧ２０００ (ｊ)ＰＨＥＭＡ / ＮＩＰＡｍ０􀆰 １２５

(ｋ)ＰＨＥＭＡ / ＮＩＰＡｍ０􀆰 ２５ (ｌ)ＰＨＥＭＡ / ＮＩＰＡｍ０􀆰 ３７５

图 ４　 凝胶 ＳＥＭ 图

３ 种条件下凝胶 ＳＥＭ 图可知ꎬ随着 ＰＨＥＭＡ 质量分

数的增加ꎬ孔洞壁不断加厚ꎬ这是由于 ＰＨＥＭＡ 有黏

性ꎬ在互穿网络里会缠绕ꎬ质量比为 ０􀆰 ３７５ 时孔洞壁

较厚ꎬ质量比为 ０􀆰 １２５ 时孔洞壁较薄[７－９ꎬ１４－１５]ꎮ
综上可知ꎬ当 ＰＥＧ 质量为 ０􀆰 １ ｇ ( ＰＥＧ１０００、

ＰＥＧ１５００ 和 ＰＥＧ２０００ )ꎬ ＢＩＳ 质 量 为 ０􀆰 ００４ ｇꎬ
ｍ(ＰＨＥＭＡ) / ｍ(ＰＮＩＰＡｍ)＝ ０􀆰 ２５ꎬ制得的凝胶孔结

构较好ꎬ即表 １ 中 １０＃、２＃和 １１＃复合凝胶ꎮ ３ 种条件

制备凝胶的比表面积分别为 ２０􀆰 １、２１􀆰 ５、２１􀆰 ９ ｍ２ / ｇꎮ
２􀆰 ４　 溶胀特性分析

对表 １ 中 １＃ ( ＰＮＩＰＡｍ)、 ２＃ ( ＰＥＧ１５００)、 １０＃

(ＰＥＧ１０００)和 １１＃(ＰＥＧ２０００)凝胶的溶胀性能进行

了测试ꎮ
２􀆰 ４􀆰 １　 溶胀动力学测试

１＃、２＃、１０＃和 １１＃凝胶溶胀动力学曲线如图 ５ 所

示ꎮ 由图 ５ 可 以 看 出ꎬ ３ 种 水 凝 胶 ( ＰＥＧ１０００、
ＰＥＧ１５００、ＰＥＧ２０００)２０ ｍｉｎ 可以吸收 ６０％以上的水

分ꎬ９０ ｍｉｎ 达到溶胀平衡ꎬ这 ３ 种凝胶的溶胀速率与

其他文献相比较高[１４]ꎮ 加入致孔剂的凝胶溶胀速

率均比没有致孔剂的 ＰＮＩＰＡｍ(１＃样)快ꎮ

１—ＰＮＩＰＡｍꎻ２—ＰＥＧ１０００ꎻ３—ＰＥＧ１５００ꎻ４—ＰＥＧ２０００

图 ５　 不同 ＰＥＧ 凝胶溶胀性能

２􀆰 ４􀆰 ２　 平衡溶胀比测试

平衡溶胀比(ＳＲ)是水凝胶的 １ 个重要性能参

数[１]ꎮ ４ 种凝胶在不同温度下的 ＳＲ 如图 ６ 所示ꎮ
由图 ６ 可以 看 出ꎬ 在 １５℃ 时ꎬ １＃ ( ＰＮＩＰＡｍ)、 ２＃

(ＰＥＧ１５００)、１０＃(ＰＥＧ１０００)和 １１＃(ＰＥＧ２０００)复合

凝胶的 ＳＲ 分别为 １６􀆰 ８、１８、１９ 和 ９ꎬ用致孔剂的 ２＃、
１０＃和 １１＃凝胶的 ＳＲ 明显比没有致孔剂的 １＃的 ＳＲ
要高ꎬ对于不同分子质量 ＰＥＧ 的 ３ 种凝胶ꎬＰＥＧ 的

　 　 　 　 　 　 　

１—ＰＮＩＰＡｍꎻ２—ＰＥＧ１０００ꎻ３—ＰＥＧ１５００ꎻ４—ＰＥＧ２０００

图 ６　 不同 ＰＥＧ 凝胶平衡溶胀比
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分子质量越大ꎬＳＲ 越高ꎬ但差别不大ꎬ而且随着温度

的升高ꎬ３ 种凝胶 ＳＲ 趋于一致ꎮ ２＃、１０＃和 １１＃凝胶

的 ＳＲ 相对于其他文献中制备的凝胶溶胀性能较

好[１４－１６]ꎮ ４ 种凝胶均在 ３０ ~ ４０℃发生了相转变ꎬ与
前面 ＤＳＣ 结果一致ꎮ
２􀆰 ４􀆰 ３　 去溶胀动力学测试

当环境温度高于 ＬＣＳＴ 时ꎬ水凝胶受热收缩ꎬ凝
胶内 部 水 分 子 迅 速 扩 散 出 来ꎮ ５０℃ 下ꎬ 样 １＃

(ＰＮＩＰＡｍ)、 ２＃ ( ＰＥＧ１５００)、 １０＃ ( ＰＥＧ１０００) 和 １１＃

(ＰＥＧ２０００)凝胶去溶胀动力学如图 ７ 所示ꎮ 由图 ７
可以看出ꎬ３ 种凝胶在 １０ ｍｉｎ 内可失去 ９０％以上水

分ꎬ多孔和半互穿网络结构使 ３ 种水凝胶都能快速

响应外界温度刺激失水ꎬ从 ２０ ｍｉｎ 左右开始趋于平

衡状态ꎬ４５ ｍｉｎ 后基本达到失水平衡状态ꎬ此时 ３ 种

凝胶失水率均可达到 ９５％ꎬ对比得出 ３ 种凝胶去溶

胀性能相差不大ꎮ 对比 １＃样(未加入 ＰＥＧ)与其他

３ 种加入 ＰＥＧ 的凝胶去溶胀曲线ꎬＰＮＩＰＡｍ 的 ＷＲ
下降速率远低于其他 ３ 种凝胶ꎬ６０ ｍｉｎ 才达到去溶

胀平衡ꎮ 这是由于其他 ３ 种凝胶具备多孔半互穿结

构ꎬ凝胶内部水分子能够尽快扩散出来ꎮ

１—ＰＮＩＰＡｍꎻ２—ＰＥＧ１０００ꎻ３—ＰＥＧ１５００ꎻ４—ＰＥＧ２０００

图 ７　 不同 ＰＥＧ 凝胶去溶胀性能

３　 结论

以 Ｎ－异丙基丙烯酰胺为温敏单体ꎬ聚乙二醇为

致孔剂ꎬ聚甲基丙烯酸－β－羟乙酯为第 ２ 网络物质ꎬ
通过自由基溶液聚合法制备了多孔半互穿温敏水凝

胶ꎬ通过 ＦＴ－ＩＲ 和 ＳＥＭ 测试结果表明ꎬ凝胶制备成

功ꎮ 研究发现 ＰＨＥＭＡ 的质量分数对多孔半互穿温

敏水凝胶的温敏性有影响ꎬ随着 ＰＨＥＭＡ 质量分数

的增加ꎬ凝胶 ＬＣＳＴ 缓慢升高ꎬ相转变温度范围先变

窄后变宽ꎬＮＩＰＡｍ / ＰＨＥＭＡ 质量比为 ０􀆰 ２５ 时温敏性

最好ꎬ相转变温度为 ３５􀆰 ８℃ꎮ 不同分子质量的 ＰＥＧ
和 ＢＩＳ 质量对凝胶温敏性影响不大ꎮ 考察了不同分

子质量 ＰＥＧ、ＰＥＧ 质量、ＢＩＳ 质量、ＮＩＰＡｍ / ＰＨＥＭＡ
质量比对凝胶孔结构的影响ꎬ得出最佳制备条件:

ＰＥＧ( ＰＥＧ１０００、 ＰＥＧ１５００ 和 ＰＥＧ２０００) 的质量为

０􀆰 １ ｇꎬ ＢＩＳ 的 质 量 为 ０􀆰 ００４ ｇꎬ ｍ ( ＰＨＥＭＡ ) /
ｍ(ＰＮＩＰＡｍ)＝ ０􀆰 ２５ꎬ该条件下制备的凝胶孔径为

１０~２０ μｍꎬ其比表面积分别为 ２０􀆰 １２８ ９、２１􀆰 ５３３ ３、
２１􀆰 ８９７ ７ ｍ２ / ｇꎬ室温下 ９０ ｍｉｎ 可以达到溶胀平衡ꎬ
２０ ｍｉｎ 可以吸收 ６０％以上的水分ꎬ５０℃下 １０ ｍｉｎ 内

可以失去 ９０％以上的水分ꎮ
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