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创新型实验在高分子材料专业中的教学探索与实践
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!!摘要%论述了实验教学在高分子材料专业培养中的重要性&设计了一组创新型实验’原位熔融聚合制备聚

乳酸*硫酸钙晶须!EK)*D,P"复合材料及其结构与性能表征(,在学生查阅文献-了解实验原理和设计实验路

线的基础上&成功地制备了晶须均匀分散且界面结合良好的EK)*D,P 复合材料&对其分子量-界面形貌以及

结晶性能进行测试&并正确撰写实验报告,该创新型实验综合了有机化学-高分子化学-高分子物理-复合材料

学-材料表面与界面及现代材料测试与分析技术等多门基础课和专业课的知识点&涉及到文献查询-资料分析-

相互协作-集体讨论以及撰写实验报告等一系列环节&能够极大地提高了学生的综合能力并激发其科研兴趣&

为今后进一步学习奠定基础,

!!关键词%创新型实验+实验教学改革+聚乳酸+硫酸钙晶须+原位聚合

引言

高分子材料与工程专业是一门涉及了高分子材料的设计-合成和改性&以及研究其组成-结构-性能
和加工应用等相互关系的学科&具有很强的系统性-专业性和实验性.#/,培养一名合格的高分子材料专
业的学生&不但要求其掌握全面扎实的理论基础知识&更要具备良好的探索能力和实践能力,当然&前者
可以通过足够的理论教学来获取&而后者必须经由丰富的实践课程来实现&包括基础实验-专业实验-工
厂实习-综合实验以及毕业设计!论文"等,现有的基础实验课多是验证性操作&专业实验课则与相应课
程密切相连&存在知识点的割裂&而工厂实习由于受到多方面的约束多沦为了参观实习&这些对锻炼学生
的实践探索能力非常有限,因此&越来越多的高校开始设置综合实验课程&并因此提出了综合实验周理
念.!/&目的是在特定时间段内完成材料的设计-制备-表征及实验报告的撰写等过程&训练学生的综合实
验技能&达到沟通基础知识-串联零散实验技能-验证工厂实践经验并为后续的毕业环节奠定良好的
基础.%"’/,

相比基础性验证实验&综合型实验课程的设置不但能够打破传统的高分子化学实验-高分子物理实
验以及高分子成型加工实验等课程在知识点上的桎梏&更能训练学生的思维能力-动手能力-数据分析能
力以及实验报告的撰写水平&因此颇受各高校的重视&并已在绝大多数工科院校中开设,然而&受实验时
间-场地-经费-实验教师重视程度和学生参与度等因素的限制&现有的综合实验课程往往缺乏创新性&多
采用一系列基础性实验进行叠加&很难做到有机融合&且片面追求实验内容的广度&难以进行深度的挖
掘&导致学生的主观学习能力难以被充分激发&使综合实验的效果在总体上大打折扣,因此&在综合试验
中引入创新型实验就显得尤为必要和重要,

创新型实验是一类具有实验结果的不确定性和探索性-实验设计程序的自主性和开放性&以及实验
过程的可行性和可操作性等特征的新型实验.//&此三点原则必然会对实验内容的设计和实验人员的综合
素质都提出了更高的要求&其中实验内容不但要满足可操作性&更要注重其较强的创新性,为此&本文尝
试设计了一个集有机化学-高分子化学-高分子物理-材料表面与界面-复合材料原理以及现代测试与分
析技术等诸多课程为一体的创新型实验&通过实践教学后&取得了较好的效果,
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#!创新型实验的设计

聚乳酸!EK)"是一种以生物质为原料-人工合成的高分子材料&其具有完全的生物降解性和相容的
特性使之一直颇受材料和医学领域的关注&但其耐热性较差且结晶性较慢&因此需要进行复合改性,本
文提出并设计了以硫酸钙晶须!D,P"为增强体&通过原位熔融缩聚的方法制备EK)*D,P 复合材料&并
对其结构与性能进行表征的创新型实验333EK)*D,P复合材料的原位熔融聚合及其结构与性能表征,
通过让学生自主设计实验方案&合理优化实验流程&确定反应历程&并通过与熔融共混制备的EK)*D,P
复合材料进行对比&预测原位聚合技术的优越性,

首先要求学生认真分析实验题目的关键信息&查阅相关参考文献&设计并提出实验的实施路线&掌握
原位熔融聚合的基本原理&明确各部分的研究对象和分析方法&及其对后续实验环节的影响,在经过充
分讨论和在教师的指导下&最终制定并完善具体的实验方案如图#所示&并由指导教师归纳-总结后&讲
解熔融缩聚原位制备EK)*D,P复合材料的基本原理,为了更好地提高EK)*D,P 复合材料的性能&
改善有机;无机的界面相容性&本实验从乳酸!K)"小分子出发&先将其接枝到D,P 的表面&而后通过高
温减压蒸馏使K)聚合得到大分子&制备EK)*D,P复合材料&对所得产物进行结构和性能表征&确认实
验产物,在总结实验结果&并认真分析相关反应机理的基础上&撰写实验报告,

图#!实验过程流程图

*<32>8#!,@48?5F<@7>5W<631:F488Y=8><?86F59=>1@8CC

!!创新型实验的实施

8>:!<=W的表面改性
考虑到K)的分子两端分别含有羟基和羧基&具有较强的活性&在一定条件下能够与羟基-氨基等官

能团进行反应,实验中设计了三种D,P改性措施)!#"称取#3未改性D,P!D,P;T""&量取’?K无水
乙醇和"̂#3硅烷偶联剂IA;’’"分别加入三口烧瓶中,搅拌均匀后&置于油浴锅中高速搅拌并加热至

&"f&冷凝回流’4,反应结束后&用乙醇洗涤并离心%".次&&"f干燥.04&改性产物记为D,P;T#.&/+
!!"称取#3D,P;T"&’"3K)&量取##"?K甲苯&分别加入!’"?K烧杯中&超声分散#’"!"?<6,然后&
将混合液体转移至!’"?K三口烧瓶中!加装分水器和冷凝管"&在#4内升温至#/"f&反应04&J! 保护,
反应结束后&用氯仿洗涤并离心’"/次&&"f干燥.04&产物记为D,P;T!.0/+!%"在上述方法!!"中&用

D,P;T!代替D,P;T"&得到改性产物D,P;T%]
8>8!+,"&<=W复合材料的原位聚合

将K)!#""3"和D,P!!3"分别加入!""?K三口烧瓶中&搅拌并超声分散."?<6后&置于油浴锅中&
在J! 保护下高速搅拌!’?<6&抽真空&并于#4内缓慢加热到#."f&脱水%""$"?<6+待干燥塔底部未见
水蒸气后&加入"̂#3,6D9!0!A!M&升温至#/"f&并在真空状态下反应!.4&冷却后得到质地通透-表面
光滑且具有类似矿石光泽感的EK)*D,P;T#-EK)*D,P;T!以及EK)*D,P;T%复合材料&如图!所
示,作为对比&用同样方法制备了EK)*D,P;T"试样,

根据上述实验流程和方案&将学生分为%大组&#!人为一组&每组负责一种D,P 改性方案及后续的

EK)*D,P复合材料的原位制备实验&并观察-辅助其他组的实验,在实验过程中&将每大组又分为%个
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图!!EK)*D,P复合材料的宏观照片
!5"D,P;T#+!O"D,P;T!+!@"D,P;T%

*<32>8!!M=F<@59=<@F2>8C1:EK)*D,P@1?=1C<F8C
!5"D,P;T#+!O"D,P;T!+!@"D,P;T%

小组&每组.人&并对以上任务进行适当分解后布置给相应的小组&要求各小组内的学生相互协作&按要
求-高质量完成实验任务,为了保证实验结果的正确性&同时也为了尽可能锻炼每个学生的动手能力和
增加相互协作的科研氛围&要求每小组实验都要重复进行%次或以上&不同小组之间并进行交叉实验验
证&尽可能地避免实验过程中的误操作导致错误的结果,

%!实验结果与讨论

3>:!界面性能分析
为了分析D,P的表面预处理对原位聚合过程中D,P 与EK)之间界面作用的影响&实验中利用氯

仿溶解复合材料&并对得到的晶须进行扫描电镜观察&如图%所示,可以看到&D,P;T"的表面附着物最
少&显示其与EK)之间的界面结合很弱&晶须周围的树脂几乎全被氯仿溶解+相较而言&改性D,P 的表
面附着物均有所增加&表明表面改性能够增强无机晶须与有机体之间的界面结合能力&其中尤以D,P;
T%的表面附着物最多&显示IA’’"表面包覆cK)接枝的方法能够获得最佳的界面结合能力&在三种
改性措施中最佳,鉴于实验周期和经费等方面的考虑&后续的测试和分析对象均为EK)*D,P;T%复合
体系,

图%!!5"D,P;T"&!O"D,P;T#&!@"D,P;T!和 !7"D,P;T%的表面形貌

*<32>8%!,2>:5@8?1>=41913<8C1:!5"D,P;T"&!O"D,P;T#&!@"D,P;T!567!7"D,P;T%

3>8!<=W在基体中的分散
为了让学生更为直观地观察到D,P在EK)基体中的分散&实验中分别选用了偏光显微镜!EMT"

和扫描电子显微镜!,ZT"对复合材料进行分析,在图.5中&白色纤维状为D,P;T%&黑色区域为EK)
基体&可以看出&晶须能够在EK)基体中呈单丝状随机分散&没有明显的团聚现象+,ZT 图片!图.O"显
示&绝大部分晶须表面均覆盖着一层树脂&且两者间的界面模糊&表明D,P;T%与EK)之间具有非常好
的界面相容性,

3>3!分子量测试
为了表征原位聚合制备的复合材料中EK)相的分子量大小及分布&用凝胶色谱法!LED"进行了测

试&结果如图’所示,可以看出&实验中所制备的EK)分子量呈正态分布&其重均分子量!JW"为/̂#r
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图.!D,P;T%在EK)基体中的分散及界面结合
!5"偏光照片!!’"r"+!O"扫描电镜图片

*<32>8.!+487<C=8>C<161:D,P;T%<6EK)?5F><Y5CW8995CF48<><6F8>:5@<595748C<16
!5"EMT=<@F2>8C567!O",ZT=<@F2>8C

#".3*?19&数均分子量!J6"为%̂&r#".3*?19&多分散性指数E\Hb#̂/%,LED结果证实了所制备的材
料具有高分子的特征&但相比商用化的EK)材料&其分子量仍然偏低,通过查阅文献分析后发现&可能
是由于实验过程中的真空度不够&影响了K)的聚合进程,

图’!EK)的分子量及分布

*<32>8’!T198@295>W8<34F567<FC7<CF><O2F<161:EK)

3>@!结晶特性

EK)*D,P;T%复合材料的结晶过程通过EMT 进行观察&如图/所示,在初始时刻&EMT 视场较
暗&没有结晶现象+当保温时间为&?<6后&在部分区域!图中箭头所示"开始出现结晶现象&且随着时间的
延长&结晶区逐渐变大&至#$?<6时&已能充满绝大部分视野&同时也发现EK)的结晶现象主要出现在晶
须周围&这表明实验中所制备的复合材料具有较强的结晶能力&同时D,P;T%的存在也为其提供了较强
的异质形核点&能够促进结晶,在图&经结晶处理后的EK)*D,P;T%复合材料的R(\图谱中&除了晶
须的衍射峰外&在!’b#/̂&q-#$̂!q和!!̂%q出现了新的吸收峰&是典型的" 晶型EK) 的特征衍射
峰.$"#"/&这也证实了EMT的观察结果,

.!考核

创新型实验课程是一类融合了多门基础课和专业课的综合训练&要求学生在分组完成实验工作和取
得测试结果后&再综合起来进行分析实验结果和作用机理&涉及到文献查询-资料分析-相互协作-集体讨
论以及撰写实验报告等一系列环节&因此对学生的考核应灵活运用多种形式&并结合过程管理和结果考
核相并重,本实验主要采用以下三种方式)!#"学生实验表现)主要考察学生的实验操作技能-相互协作
能力以及现场解决问题的方式和途径等&此部分为主要考核内容&占’"‘+!!"结果处理和讨论)要求学
生在获得测试结果后&进行小组讨论&主要考察学生对测试数据的再现能力-实验结果的分析能力以及作
用机理的提炼和归纳等&此部分内容占%"‘+!%"实验报告的撰写)要求在单独查阅和整理资料的基础

0/&0 !!!!!!!高!!分!!子!!通!!报 !"#$年%月!
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图/!EK)*D,P;T%复合材料的结晶过程 !!’"r"

!5""?<6&!O"%?<6&!@"&?<6&!7"##?<6&!8"#’?<6&!:"#$?<6

*<32>8/!D>BCF599<S5F<161:EK)*D,P;T%@1?=1C<F8C
!5""?<6&!O"%?<6&!@"&?<6&!7"##?<6&!8"#’?<6567!:"#$?<6

图&!试样的R(\图谱
!5"D,P;T%&!O"EK)*D,P;T%复合材料

*<32>8&!R(\=5FF8>6C1:C5?=98C
!5"D,P;T%567!O"EK)*D,P;T%@1?=1C<F8C

上&独立撰写并提交实验报告&主要考察学生对国内外文献的收集和分析能力-逻辑分析能力以及文字组
织能力&此部分内容占!"‘,

综上所述&通过对本创新型实验的问题提出-方案设计-实施过程和结果考核等整个程序的完成&能
够全面加强学生对无机材料的表面改性-高分子的原位聚合以及有机;无机材料的复合等知识的理解&了
解并掌握聚合物材料合成和改性所需实验台的搭建&EMT-,ZT-LED以及R(\等多种科研测试仪器
的基本原理-制样要求-测试过程以及结果分析&着重强化了有机化学-高分子化学-高分子物理-复合材
料学-材料表面与界面以及现代材料测试与分析技术等课程理论知识的理解与运用,通过将理论知识与
试样制备-性能表征以及结果分析等多个环节进行有机结合&并在实验报告的撰写过程中&通过相互讨论
和查询国内外相关文献&进一步解释实验现象和实验结果&有效地提高了学生的动手能力-团队协作能力
以及分析问题-解决问题的能力&很好地激发了学生的研究兴趣&系统且有效地培训了学生的科研能力&
为后续的毕业设计环节奠定了良好的基础,
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’!小结

随着社会的发展对人才提出的高要求&越来越多的工科专业意识到实践教学能力对于培养一名合格
毕业生的重要性&因此对实践教学的改革从未停止并将持续进行,在实验课程中开展创新型实验不但要
求学生具有丰富的理论知识和较强的动手能力&更能加强学生的专业认同感&激发学生的科研热情&培养
学生的创新能力&为今后的进一步学习奠定良好的基础,
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