实验1

重晶石表面改性及改性效果评价
一．实验目的

1. 掌握硬脂酸钠改性的原理。
2. 学习表面改性效果的评价方法。
3. 了解视频接触角仪的使用。

二．实验原理
重晶石属于硫酸盐类矿物，化学式为BaSO4，重晶石属于斜方晶系，硬度3～3.5，密度4.5g/cm3。矿物晶体透明至半透明，以板状或棱柱体产出，并呈现出玻璃、松脂光泽。重晶石是一种重要的含钡矿物, 是制取钡和钡化合物最重要的工业矿物原料，具有密度大、难溶于水和酸、无毒、无磁性，能吸收α-射线、β- 射线及γ- 射线、热学性质稳定等特点。

重晶石粉末是一种重要的化工原料，作为填料广泛应用于涂料、橡胶、造纸等行业，且是大多数国家粉末涂料中最重要和用量最多的填料。天然重晶石粉末表面改性是指用物理、化学、机械等方法对粉末表面进行处理，根据应用的需要有目的的改变重晶石表面的物理化学性质或赋予其新的功能，以满足现代新材料、新工艺和新技术发展的需要。粉末表面改性的方法主要有物理涂覆、化学包覆、沉淀反应、机械力化学、胶囊化改性和高能表面改性。其中化学包覆（湿法）和物理涂覆（干法）是最广泛和常用的改性方法 。

天然重晶石粉末表面亲油改性后，表面由亲水性变为疏水性，与有机高聚物的相容性、亲和力得到增强，应用领域更加广泛。改性后的重晶石粉末可以应用到涂料、塑料、橡胶等领域，有较大的市场需求。

改性效果评价

1 活化指数

无机填料粉末一般相对密度较大，而且表面呈极性状态，在水中自然沉降，经表面处理后的无机粉体，表面由极性变为非极性，对水呈现出较强的非浸润性。这种非浸润性的细小颗粒，在水中由于巨大的表面张力，使其如同油膜一样漂浮不沉。根据这一现象，提出活化指数的概念，用H表示，H=样品中漂浮部分质量/样品总质量。活化指数可反映粉体表面活化的程度，重晶石粉密度大，改性前表面呈极性状态，在水中自然沉降，H=0；改性后，重晶石粉由极性转变成非极性，H=1，不被水润湿，说明改性效果很好，达到了完全改性。

活化指数的测定方法：称取一定量表面改性后的粉体样品，置于盛有纯净水的烧杯中，搅拌 1~2min，然后静置，等溶液澄清后，刮去水溶液表面的粉体物料，并将沉入烧杯底的粉体物料过滤、烘干、称重，再根据下式计算活化指数：
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2 界面接触角

液滴自由地处于不受力场影响的空间时，由于界面张力的存在而呈圆球状。但是，当液滴与固体平面接触时，其最终形状取决于液滴内部的内聚力和液滴与固体间的粘附力的相对大小。当一液滴放置在固体平面上时，液滴能自动地在固体表面铺展开来，或以与固体表面成一定接触角的液滴存在，如图所示。
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假定不同的界面间力可用作用在界面方向的界面张力来表示，则当液滴在固体平面上处于平衡位置时，这些界面张力在水平方向上的分力之和应等于零，即
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式中γS/A、γL/A、γS/L 分别为固-气、液-气和固-液界面张力；θ为液体与固体间的界面和液体表面的切线所夹（包含液体）的角度，称为接触角（contact angle），θ在00-1800之间。接触角是反应物质与液体润湿性关系的重要尺度，θ＝90o可作为润湿与不润湿的界限，θ<90o时,物质是亲液的，即液体可润湿固体，其角度越小，润湿性越好；θ>90o时，物质是憎液的，即液体不润湿固体，容易在表面上移动。
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界面接触角是润湿性的主要判据。无机粉体对水的界面接触角越大，疏水性就越好。经过改性后的重晶石粉末，表面由亲水性变为疏水性，对水的接触角越大，改性效果就越好，重晶石粉末的表面能就越低。因此，比较接触角的变化，就可对改性效果做出评价。

本研究采用压片直接测量法，即将重晶石粉末在固体条件下压制成可被测量的固体片或块，在接触角测量仪上直接测量。试验时，称取约0.5g重晶石超细粉压片，保持表面平整清洁，将水滴在片上形成一液滴，利用DSA30型润湿角测量仪测量改性前后重晶石超细粉与水的界面接触角.

三．仪器与试剂
试剂：天然重晶石粉末、浓硫酸、硬脂酸钠，硫酸溶液（pH=1~2）

仪器：DSA30视频接触角测量仪、搅拌器、烧杯、磁力加热搅拌器、压片机、pH试纸

四．实验步骤
1. 称取约10g重晶石粉末倒入100ml烧杯中，加入约50ml水，磁力搅拌，并滴加浓硫酸，待气泡消失后，抽滤并用去离子水清洗三遍，烘干并称重。

2. 分别称取硬酯酸钠0.2，0.3g，……，0.9，1.0 g，并用约20ml水将其溶解待用。把烘干的重晶石粉末倒入100ml烧杯中，加入已配好的硬脂酸钠溶液，加水至约50ml并用硫酸溶液调整其pH值为1~5（可补加少许浓硫酸）。边搅拌边加热到80~90℃，并继续反应20min，此过程中如溶液挥发过快可适当补充去离子水，反应结束后静置冷却，抽滤并用去离子水洗三遍，烘干待用。

五．结果与讨论
1. 精确称取1g改性后样品，倒入水中搅拌1-2min，与未改性样品进行对比，观察沉降性（pics），并计算活化指数。

2. 压片法测量接触角，并画出不同硬脂酸钠添加量下和不同pH值下接触角的变化图（硬脂酸钠量为X轴，接触角为Y轴）。
六．思考题
1. 硬脂酸钠改性的作用机理？
2. 重晶石对水的接触角测试实验，通过测得接触角大小可以说明什么？另，滴到重晶石压片上的水滴大小是否对接触角大小邮箱，请说明原因？
3. 本实验用到了硬脂酸钠作为改性剂，根据其结构特点，请列举出一些其他改性剂，并画出其化学结构式？
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