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当与聚合物载体共混后，由于聚合物的包覆作

用，水溶性分散相从共混物中释放的速率大大降低。

很多缓释药剂的缓释作用正是基于这一原理 [1–4]。

共混物的制备工艺是影响分散相在聚合物基体内分

散状态的关键因素。前人在改善分散状态方面的研

究主要集中于混合设备类型对比 [5–7]、混合元件结构

优选 [8–10] 以及操作工艺优化等方面 [11–13]。与此同时，

分散状态又对分散相水溶过程有直接影响 [2，14]。理

想情况下，分散相在聚合物基体内的分散尺度将足

够小，且可以形成自表层到内部的有效连通路径，才

能实现水溶性分散相以一定的释放速率缓慢并充分

的释放。

笔者利用自制的同向全啮合间歇式混合器，从

转子转速、混合时间和转子结构三个方面入手，研究

制备工艺对水溶性分散相在聚合物基体中的分散状

态及分散相水溶过程的影响，从而为控制水溶性分

散相的释放速率提供一定的理论支撑。

1　实验部分

1．1　主要原材料

聚丙烯 (PP) 粉料：PPH–XD–650，茂名实华东

成化工有限公司；

NaCl ：工业级，中盐北京市盐业公司；

纯水：自制。

1．2　主要设备及仪器

同向全啮合间歇式混合器：TNJH–37.5 型，自

制，见图 1 ；

水溶性分散相水溶过程测量装置：自制，见图

2 ；

平板硫化机：XLB–D 型，青岛瑞嘉橡胶机械有

限公司；

扫描仪：Canon MF4400 型，佳能 ( 中国 ) 有限

公司；

梅特勒 – 托利多电子天平：AL204 型，梅特勒 –
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溶解释放完毕后染色的试片图像如图 3 所示，当转

速为 30 r／min 和 60 r／min 时，蓝色斑点的数量

较少，且斑点相互之间并不联通 ( 见图 3a 和图 3b)，
说明在这两种工况下制备的试片中能够释放出的

NaCl 含量较少。当转速为 90 r／min 时，试片所含

蓝色斑点数量最多，且相对聚集有连通现象。随着

转速的再次增加，120 r／min 和 150 r／min 工况下

的试片所含蓝色斑点数量又减少，且连通趋势降低

( 见图 3c、图 3d 和图 3e)，说明随着转速的再次提高，

试片中能够溶解到水中的 NaCl 又逐渐减少。

(a)                                                 (b)

(c)                                                   (d)

(e)

a—30 r／min ；b—60 r／min ；c—90 r／min ；

d—120 r／min ；e—150 r／min

图 3　染色后的试片

对每种工况下三个试片进行冲洗实验所得的

电导率曲线进行平均值处理，如图 4 所示。从图 4
可以看出，当转速为 30 r／min 和 60 r／min 时，在

2 h 后溶液的电导率分别为 3.11μs／cm 和 3.21μs
／cm。该数值相对较低，说明这两个工况下制备的

试片中能够溶解出的 NaCl 含量较少。这一点正好

与图 3a 和图 3b 所示的试片中含有的蓝色斑点较少

相一致。两条曲线都有一个明显特征，就是快速溶

解阶段 (20～300 s) 很短促 ( 说明试片表层的 NaCl
快速溶解 )，而后续的缓释阶段 (300 s～2 h) 曲线

斜率较低 ( 也就说明试片内部的 NaCl 没有完全释

放出来 )。当转子转速为 90 r／min 时，2 h 后溶液

的电导率为 5.95μs／cm，这说明此转速下的混合

能够起到很好的分散效果，让试片内部的 NaCl 形
成良好的连接通路，当分布在试片表面的 NaCl 溶
解到水中后，位于试片内部的 NaCl 能够沿着通路

继续溶解。而且，转速为 90 r／min 时曲线的快速

溶解阶段 (20～700 s) 的斜率也高于 30 r／min 和

60 r／min 工况下的斜率，这也说明了此条件下试片

托利多仪器 ( 上海 ) 有限公司。

图 1　同向全啮合间歇式混合器
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1—三口烧瓶；2—磁力搅拌器；3—电导池；4—电动隔膜泵；

5—电导率测量仪；6—PLC ；7—EM235 模块

图 2　水溶性分散相水溶过程测量装置

1．3　试片制备

将混合器加热到 180℃，并保温 20 min。混合

器低速运转状态下，加入 20.00 g PP 粉料。待 PP
完全熔融后，关闭混合器，并加入 (0.1±0.001) g 
NaCl。设定转子转速和混合时间后，开始混合。混

合完毕后，在平板硫化机上用压制模具将共混物压

制成尺寸为 20 mm×20 mm×2 mm 的试片。平

板硫化机的合模压力为 2 MPa，保压时间为 30 s。
压制后卸压并缓慢冷却，防止试片骤冷碎裂。

将试片放入水溶性分散相水溶过程测量装置

中进行冲洗实验，实验中使用纯水对试片进行冲洗，

其初始电导率不高于 0.6μs／cm，通过测定溶液电

导率来分析水溶性分散相的水溶过程。

1．4　试片染色

冲洗实验完毕后，将试片烘干，并放入蓝色染

料中浸泡 24 h。擦去表面及四周的染料后，利用扫

描仪扫描成图片。图中蓝色斑点即为 NaCl 溶解后

形成的空穴。蓝色斑点越多，代表释放出来的 NaCl
含量越多。每组三个试片中蓝色斑点数量差异越小，

且分布越均匀，则混合器的分布混合效果越好。斑

点大小的均匀性，体现了混合器的分散混合能力。

2　结果与讨论

2．1　转子转速对水溶规律的影响

实验中设定的转子转速分别为 30，60，90，
120 r／min 以及 150 r／min，混合时间设定为 30 s。
在将共混物压制成试片后，任取三片进行冲洗实验。
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混合时间：1—30 s ；2—1 min ；3—2 min ；4—4 min

图 6　电导率变化曲线

从图 6 可以看出，随着混合时间的增长，2 h
后溶液的电导率呈增大的趋势。但从 30 s 增加到

1 min 时，从曲线 1 和曲线 2 的趋势以及电导率从

3.21 μs／cm 增大到 3.24 μs／cm 来看，混合时间对

可释放出的 NaCl 含量影响不大。当混合时间增大

到 2 min 时，2 h 后溶液电导率达到 4.25 μs／cm。

当混合时间增大到 4 min 时，缓释阶段更为明显，且

在 2 h 时后的电导率达到了 4.86 μs／cm。这说明

增加混合时间对于混合效果的改善是有效的。这正

好与图 5 中试片所示蓝色斑点的分布状态相一致。

当混合时间较短时，虽然图 5a 和图 5b 中各自三块

试片的蓝色斑点含量大致相同，但由于数量较少，且

未能互相连通，也就佐证了对应混合时间下所得到

的共混物试片能够释放的 NaCl 的含量偏低。随着

混合时间增加，图 5b、图 5c 和图 5d 中试片所含蓝

色斑点逐渐增加，正好与图 6 中曲线 2、3 和 4 的电

导率值增加相对应，也就代表了从试片中释放到溶

液中的 NaCl 的含量有所增加。因此，延长混合时

间是改善混合质量、增加水溶性分散相释放含量的

有效途径。

2．3　转子结构对水溶规律的影响

实验采用的工况为混合时间 1 min，转子转速

60 r／min。采用了如图 7 所示的单头和双头两种

转子结构。

图 8 给出了溶解释放完毕后染色的试片图像，

图 8a 和图 8b 相比较有更多的蓝色斑点，且能够看

到一定的连通状，这说明单头转子制备的试片中能

够释放出的 NaCl 较多，且连通路径更加充分，有利

于蓝色染料渗入基体。而图 8b 中的蓝色斑点较少，

且大多独立存在。可见转子结构对试片中能够溶解

到水中的 NaCl 含量有很大影响。对每种工况下三

个试片进行冲洗实验所得的电导率曲线进行平均值

处理，如图 9 所示。

表面所含有的 NaCl 连接通路的起点的数量较多。

这与图 3c 中三个试片所示的蓝色斑点分布状态相

一致。如图 4 所示，当转速提高到 120 r／min 和

150 r／min 时，2 h 后溶液的电导率出现了下降的

情况，分别为 4.59μs／cm 和 3.35μs／cm，这说明

随着转速的再度升高，每片试片能够溶解出的分散

相含量在减少。这与图 3c、图 3d 和图 3e 中试片所

表现出蓝色斑点的分布趋势相一致。按照这一规律，

可以认为在这几组工况下，90 r／min 有较好的分布

混合和分散混合效果。这种工艺能在共混时将水溶

性分散相很好地分布到聚合物基体当中。转速高过

这一值后，可能由于聚合物的剪切变稀性质，水溶性

分散相不能在聚合物基体中有很好的研磨过程的同

时，也不能形成良好分布的细微形态。这样就不能

使得更多的分散相能在后续溶解过程中释放出来。
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1—30 r／min ；2—60 r／min ；3—90 r／min ；

4—120 r／min ；5—150 r／min

图 4　电导率变化曲线

2．2　混合时间对水溶规律的影响

设定的混合时间分别为 30 s，1 min，2 min 以

及 4 min，转子转速设定为 60 r／min。在将共混

物压制成试片后，任取三片进行冲洗实验。溶解释

放完毕后染色试片图像如图 5 所示，当混合时间为

30 s 时，蓝色斑点的数量最少 ( 见图 5a)，随着混合

时间的增长，蓝色斑点的数量呈增加趋势 ( 见图 5b、
图 5c 和图 5d)。对每种工况下三个试片进行冲洗实

验所得的电导率曲线进行平均值处理，如图 6 所示。

(a)                                                (b)

(c)                                                (d)

混合时间：a—30 s ；b—1 min ；c—2 min ；d—4 min

图 5　染色后试片
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(a)                                                    (b)

a—单头转子；b—双头转子

图 7　单头转子和双头转子结构图片

(a)                                                  (b)

a—单头转子制备；b—双头转子制备

图 8　染色后试片
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1—单头转子制备；2—双头转子制备

图 9　电导率变化曲线

图 9 中曲线 2 的快速溶解阶段 (20 s～180 s)
比较明显，而后续阶段电导率增长较缓。这说明使

用双头转子制备的试片在表层 NaCl 溶于水后，内

部的 NaCl 很难溶解出来。与之相比，曲线 1 的快

速溶解阶段和缓释阶段的划分并不明显，虽然在曲

线 1 的初始阶段 NaCl 溶解速率较低，但在表层的

NaCl 溶于水后，内部的 NaCl 从连通路径中不断释

放出来。在曲线 1 的初始阶段 NaCl 溶解速率较

低的原因可能是由于单头转子制备的试片表层的

NaCl 粒径较小。而曲线 1 能够始终保持电导率增

加的原因是因为单头转子结构能够在混合器内产生

比双头转子更高的压力差，由此形成的剪切较大，对

分散相的破碎作用较强，使得更加微小的分散相形

成了自试片表层到内部的连通路径，也就有比曲线

2 更加多的 NaCl 能够沿着路径溶解到水中。

3　结论

就制备工艺对水溶性分散相水溶过程的影响

进行了研究，结果发现：

(1) 相同混合时间下，在转速较低即 30 r／min

和 60 r／min 工况下制备的试片在溶解释放过程中

的电导率变化趋势和最终含量都比较接近，能够释

放出的 NaCl 含量较少。随着转子转速的提高，释

放出 NaCl 含量呈现先增大后减小的趋势，当转速

为 90 r／min 时，出现了变化趋势的转折。

(2) 相同转速下，随着混合时间的增加，NaCl 的
释放速率和所能释放出的含量都呈增加趋势。

(3) 相同工艺下由单头转子制备的试片的电导

率曲线与双头转子制备的相比，能够始终保持电导

率的上升趋势，最终释放的 NaCl 含量比同向制备

的释放含量要多。

由此可见，一定程度上，水溶性分散相溶解过

程与制备工艺之间具有明显的关系。研究内容可为

实现对水溶性分散相释放速率的控制提供一定的理

论支撑。
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