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摘要!利用原位聚合法#以三聚氰胺甲醛&+?'树脂为壁材对苯并三氮唑&芯材'进行微胶囊化#制备了一种具备缓释性能

的新型紫外线吸收剂" 采用 UM+$JgX$cFN0等手段研究了其微观结构和缓释等宏观性能与制备工艺之间的关系#通过与

NXFM共混制样后评价其抗紫外性能" 结果表明!当三聚氰胺甲醛比为 *f!#聚合温度控制在 ") d#)m#聚合反应时间为 ( 1#芯

材$壁材质量比为 (\"#马来酸酐共聚物作为分散剂#可以得到包覆率最高且具备缓释性能的微胶囊化紫外线吸收剂#其抗紫外

性能优于未包覆的苯并三氮唑"
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@@苯并三氮唑类紫外线吸收剂与聚合物相容性和

稳定性均较好#因此被广泛地应用于各种合成材料

制品中+* B(,

" 近年的研究表明#该类稳定剂与受阻

胺&cANU'的光稳定剂具有协同作用#能够有效地

提高产品的质量#降低成本#因此#受到了国内外的

重视+! B",

" 然而#苯并三氮唑类紫外线吸收剂的分

子质量较小#在高分子材料的加工过程中容易因为

表面迁移$表面挥发而后引起损失#进而降低了在高

分子材料里面的浓度#使得保护作用减弱" 为了改

善上述缺陷#人们研究了许多方法+# B=,

#如在苯并三

氮唑的分子中引入可聚合基团#聚合成带苯并三氮

唑的高分子化合物" 这种高分子化合物既可以吸收

紫外线#又可以防止在高分子材料里的迁移和挥发

等问题#并且有更好的相容性#这就制成了一种新型

的紫外线吸收剂#但该技术带来了成本过高等

问题+Y B*),

"

微胶囊化技术具有保护芯材和控制芯材的释放

作用#广泛应用于无碳复印纸$黏合剂$化妆品$杀虫

剂$药物载体和制药工业等领域+** B*;,

" 三聚氰胺甲

醛树脂&+?'具有固化后无色透明$耐沸水$耐高温

的特点#且原料来源广泛#价格低廉#适合作微胶囊

的壁材" 经过+?树脂包覆的微胶囊具有广泛的应

用前景+*" B*Y,

" 笔者借鉴微胶囊技术在纤维$农药处

理中的应用+*< B(),

#以农用聚乙烯薄膜用的苯并三氮

唑类紫外线吸收剂为研究对象#采用三聚氰胺甲醛

树脂对苯并三氮唑进行表面包覆#制备了具有)缓

释*性能的新型抗紫外线剂#并对其微观结构和抗

紫外性能进行了评价"

89实验部分

8:89主要试剂与原料

三聚氰胺$甲醛$无水碳酸钠$乙酸$聚乙烯醇

&FlA*=")'$苯并三氮唑$月桂基硫酸钠$司班 #)#

均为分析纯#马来酸酐共聚物&WNB)*'为自制"

/;(*/
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8:;9样品的制备

在装有搅拌子的烧杯中加入一定量的三聚氰

胺$甲醛以及无水碳酸钠#以一定的速度搅拌均匀#

升温至指定温度 ")m#至溶液呈无色时取出#加入

FlA$乳化剂和苯并三氮唑#并用乙酸调节 Oc至

; d"#升温至 #)m#当溶液变浑浊时#多次取样到光

学显微镜下观察#当观察到大小均匀的微球时#反应

结束" 将反应物进行离心#将离心出的微球放入烘

箱烘干#研磨成粉"

8:=9性能测试

采用+&_

(

粉末分散法研究了 ! 种分散剂的分

散力%样品形貌分析采用日本电子 $M_N公司生产

的 $l+B#!#) 型扫描电子显微镜%?L7g光谱由

G/%S./l.49,/(( 型红外光谱仪分析测定&iG/压片

法'%热重分析由 +.996./BL,6.-,公司生产的 L]A[

UXLAY"*.完成%利用伍丰N0B#)) 高效液相色谱仪

分析了样品在乙醇浸出后苯并三氮唑的浓度#从而

评价样品的缓释性能%通过转矩流变仪将样品与FM

共混后#采用注塑机制成样条#并进行自然条件下的

老化#研究其抗紫外性能"

;9结果与讨论

;:89分散剂的选择

在+?微球包覆苯并三氮唑的过程中#必须加

入分散剂以保证苯并三氮唑在体系中均匀分散#防

止团聚" 通过分散力的大小选择了自制的马来酸酐

基共聚物&WNB)*'作为分散剂#分散力测试的结果

如表 * 所示"

表 89分散性能测定

名称 司班 #) 月桂基硫酸钠 马来酸酐基共聚物&WNB)*'

分散力[2I !;\=## "(\*#; *);\!(Y

;:;9形貌及粒度分析

不同芯材壁材质量比样品的 UM+照片如图 *

所示" 从图 *&5'中可以看出#+?微球粒径分布均

匀#微球的粒径较小#约为 ")) dY)) &2#微球球形

度良好#统计 *)) 个微球粒径得其粒径分散系数

)

k#\)">#单分散性良好" 从图 * 中可以看出#随

着苯并三氮唑加入量的增加#微胶囊的粒径明显增

加#初步说明苯并三氮唑被包覆到三聚氰胺甲醛树

脂微球中" 微球团聚现象较包覆前明显减少#且微

胶囊具有良好的分散性#但在微球表面出现的片状

颗粒#可能是部分苯并三氮唑未被包覆的缘故" 此

外#由图 * 中还可以看出#当芯材和壁材的质量比小

于 (\" 的时候#微球颗粒呈圆球状#随着芯材与跟壁

材质量比的增加#颗粒球形规整度下降"

&5'+?微球 &R'N&芯材'fN&壁材' k*\)

&4'N&芯材'fN&壁材' k*\" &-'N&芯材'fN&壁材' k(\)

&.'N&芯材'fN&壁材' k(\" &E'N&芯材'fN&壁材' k!\)

图 *@不同芯材壁材比样品的 UM+照片

表 ;9微球的中位径分布表

@@@@样品 中位径数值[

,

2

+?微球 Y\(#

N&芯材'fN&壁材' k*\) *;\#)

N&芯材'fN&壁材' k*\" *"\Y"

N&芯材'fN&壁材' k(\" (*\<)

N&芯材'fN&壁材' k!\) *(\<)

激光粒度分析的试验结果验证了 UM+图的分

析结果#如表 ( 所示" 由表 ( 可以看出#包覆后粒子

粒径明显增大#进一步间接说明苯并三氮唑被成功

地包覆进+?微球中"

;:=9微观结构分析

(\!\*@样品热性能分析

采用XU0和L]分别对+?微球与微胶囊样品

进行热性能分析#结果如图 ( 和图 ! 所示"

由图 ( 可以看出#包覆后吸热峰的峰面积明显

增加#这是因为苯并三氮唑的熔点为 <Y\"m#包覆

后因熔融滞后#而其在熔融的过程发生吸热#进一步

说明苯并三氮唑被包覆进了+?微球中"

/"(*/
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*0空白%(0样品

图 (@+?微球和微胶囊样品的XU0谱图

*0空白样%(0试样

图 !@+?微球和微胶囊的L]谱图

在L]中均采用 ()m[23& 的升温速率#由图 !

可以看出#包覆后的微胶囊在 L]谱图上在 (!) d

!!)m相较未包覆的微球增加了 * 个陡峭的失重峰#

且失重速率大于未包覆的 +?微球#也说明了 +?

树脂微球中包覆了苯并三氮唑"

(\!\(@样品的?L7g分析

+?微球和微胶囊样品+N&芯材'fN&壁材' k

(\"f*,的红外光谱图如图 ; 所示"

*0+?微球%(0微胶囊

图 ;@+?微球和微胶囊样品的红外光谱图

由图 ; 中可以看出#包覆前后的样品的?L7g基

本一致#! ;))$* "#)$* ;")$* !=)$* )")$Y*! 42

B*

等特征峰都属于三聚氰胺甲醛树脂#未观察到苯并

三氮唑的特征吸收峰#因此#可以认为苯并三氮唑被

包覆进了+?微球中"

;:>9缓释性能分析

cFN0对不同芯材壁材质量比下微胶囊缓释性

能的测定结果如图 " 所示" 图 "&5'是质量浓度为

I[N的苯并三氮唑乙醇溶液的基准信号曲线" 由图

" 可以看出#不同芯材壁材质量比的微胶囊样品#苯

并三氮唑的出峰位置一致#随着乙醇溶液浸泡时间

的增加#苯并三氮唑在溶液中的质量浓度也相应增

加#说明微胶囊具有缓释性能" 随着芯材壁材质量

比的增加#苯并三氮唑的质量浓度先增加后减少"

&5'+?微球 &R'N&芯材'fN&壁材' k*\)

&4'N&芯材'fN&壁材' k*\" &-'N&芯材'fN&壁材' k(\)

&.'N&芯材'fN&壁材' k(\" &E'N&芯材'fN&壁材' k!

图 "@微胶囊缓释性能的cFN0测试结果

将纵坐标的数值进行换算后按照缓释时间和质

量浓度作图#得到图 #" 由图 # 可以看出#当芯材壁

材质量比为 (\" 时#出峰的位置最高#说明此时微胶

囊的包覆量最大"

*0芯材与壁材质量比为 *%(0芯材与壁材质量比为 *\"%

!0芯材与壁材质量比为 (%;0芯材与壁材质量比为 (\"%

"0芯材与壁材质量比为 !

图 #@芯材壁材质量比对微胶囊缓释性能的影响

;:E9紫外老化性能评价

将通过转矩流变仪共混后的物料用注塑机制成

/#(*/
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样条#并在自然条件下进行老化试验#老化前后的样

条照片如图 = 所示"

&5'老化实验前 &R'紫外老化实验后

从左到右依次是!苯并三氮唑jNXFM%纯NXFM%

微胶囊jNXFM

图 =@紫外老化试验前后对比图

由图 = 可以看出#纯的 NXFM样条颜色变化明

显#呈灰褐色#而加了苯并三氮唑的 NXFM样条颜色

略有加深#加了微胶囊样品的 NXFM样条颜色与未

添加前基本一致#说明微胶囊样品的紫外吸收性能

得到了提高"

=9结语

采用微胶囊的手段改性紫外线吸收剂#选择的

壁材既可以吸收紫外线#又可以防止在高分子材料

里的迁移和挥发等问题#并且有更好的相容性#获得

了一种新型的紫外线吸收剂#得到了一种紫外线吸

收剂的改性新方法" 通过 XU0$L]$?L7g等测试证

明#苯并三氮唑能够包覆进+?树脂微球中%通过缓

释性能的测试说明微胶囊样品具有缓释性能%通过

老化试验说明#+?树脂包覆后提高了苯并三氮唑

的抗紫外老化性能"
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赢创新加坡油品添加剂工厂扩大产能

@@()*"年赢创工业集团在裕廊岛的油品添加剂工厂经过

两年的施工建设完成扩建并投入生产" 该工厂的生产力实

现翻番#成为赢创在全球最大的油品添加剂生产基地" 赢创

其他的油品添加剂工厂位于美国$加拿大$法国和德国" 此

次提高产能#旨在满足顾客对更多$更高质量的润滑油的需

求" 在亚太其他地区#赢创还在中国上海和日本筑波设有油

品添加剂技术研发中心" 赢创的目标是通过在本地提供个

性化的解决方案以提高客户的竞争力和创新能力" !施嘉"
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