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造纸污泥 / PVC 木塑复合材料的制备工艺
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摘要: 目的摇 研究造纸污泥 / PVC 木塑复合材料的制备工艺。 方法摇 以造纸污泥为原料,PVC 为塑料

基体,采用热压成形技术制备木塑复合材料,探讨污泥填充量、热压时间、温度、压力和偶联剂用量等

因素对复合材料力学性能的影响,并采用扫描电镜和红外光谱对复合材料和造纸污泥进行表征。 结

果摇 造纸污泥填充量为 50% ,偶联剂占污泥用量的 2% ,热压时间为 10 min,热压温度为 180 益,热压

压力为 6 MPa 时,所制备复合材料弯曲强度为 35. 73 MPa,拉伸强度为 12. 75 MPa,具有良好的力学性

能。 扫描电镜显示,经硅烷偶联剂改性后污泥与 PVC 制备的复合材料,界面相容性明显改善,材料力

学性能明显提高。 红外光谱分析证明,偶联剂与造纸污泥发生了交联反应,形成了化学键接。 结论摇
采用造纸污泥与 PVC 共混制备木塑复合材料的工艺是可行的。
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Preparation Technology of Paper Mill Sludge / PVC Wood Plastic Composites
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ABSTRACT: Objective To study the preparation technology of paper mill sludge / polyvinyl chloride (PVC) wood plastic com鄄
posites (WPC). Methods The WPC were prepared by hot press molding technology with paper mill sludge as reinforced mate鄄
rial and PVC as plastics matrix, and the effects of paper mill sludge content, hot pressing time, temperature, pressure, and
dosage of coupling agent on the mechanical properties of the composites were investigated, respectively. In addition, the com鄄
posites and paper mill sludge were characterized by scanning electron microscope (SEM) and Fourier transform infrared spec鄄
troscopy (FT-IR), respectively. Results Under the conditions of a paper mill sludge content of 50% , a weight percent of cou鄄
pling agent / paper mill sludge of 2% , a hot pressing time of 10 min, a temperature of 180 益, and a pressure of 6 MPa, the
bending strength and tensile strength of the paper mill sludge / PVC composite were 35. 73 MPa and 12. 75 MPa, respectively,
indicating the favorable mechanical properties of the composite. SEM analysis showed that the interfacial compatibility of the
composite prepared by silane coupling agent-modified paper mill sludge and PVC was significantly improved, resulting in the
enhancement of its mechanical properties. FT-IR analysis indicated that crosslinking reaction had occurred between the cou鄄
pling agent and the paper mill sludge, forming chemical bonding. Conclusion It is feasible to prepare WPC with the blend of
paper mill sludge and PVC.
KEY WORDS: paper mill sludge; wood plastic composite; coupling modification
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摇 摇 造纸污泥是造纸生产的废弃物。 制浆造纸废水

处理后所产生的污泥产量巨大,若不进行有效处理,
将造 成 严 重 的 二 次 污 染[1—2] 。 木 塑 复 合 材 料

(WPC)是一种以木纤维为增强材料,通过预处理使

之与热塑性基体聚合物复合而成的一种新型材

料[3—4] 。 它同时兼有木材和塑料的优点,具有代木

作用,可以减缓我国木材资源贫乏的情况,同时具有

塑料的耐水、防腐、易着色等优势[5—6] 。 国内外已对

木塑复合材料进行了较深入的研究[7—9] ,但以造纸

污泥为原料制备木塑复合材料的研究报道较少。 造

纸污泥含一定量的纤维成分,并有大量的无机物,特
别是含有较多的碳酸盐成分[10] ,因此可考虑利用其

纤维与热塑性基体制备木塑复合材料,并利用其无

机成分的填充作用制备发泡包装材料。 以造纸污泥

为原料,PVC 为塑性基体制备木塑复合材料,并进而

研究其在包装、建筑、物流、园林城建等领域的应用,
具有深远的意义。

热塑性聚合物和木纤维材料之间的复合还存在

着许多问题,主要表现为亲水性的生物质纤维与疏水

性的聚合物基体间的相容性差,导致应力不能有效传

递,使复合材料性能下降[11]。 通过添加偶联剂来改

变纤维和塑料表面性能,是改善复合材料界面相容性

的方法之一。 硅烷偶联剂是研究与应用最为广泛的

一类偶联剂[12—14]。 笔者前期研究以造纸污泥为原

料,探讨了造纸污泥 / PVC 木塑复合材料的制备工艺

条件,并分析了硅烷偶联剂对复合材料界面微观结构

及其力学性能的影响。

1摇 实验

1. 1摇 原料

摇 摇 实验原料:造纸污泥(干污泥含水率为 14. 37% ,
纤维的质量分数为 21. 66% ,pH 值为 8. 05,灰分的质

量分数为 48. 76% ,污泥灰分中重金属离子含量低于

GB 4284—84《农用污泥中污染物控制标准》),由南

宁凤凰纸业有限公司提供;硅烷偶联剂(KH560),由
南京杰舒化工有限公司提供;PVC(SG-5),由青海宜

化化工有限责任公司提供。

1. 2摇 仪器和设备

实验仪器和设备:101A-2B 型电热鼓风干燥

箱,上海实验仪器厂有限公司;GF-1100 高速混合

机,莱州华润化机;XLB25-D 平板硫化机,浙江双力

集团湖州星力橡胶机械制造公司;DNS-100 电子万

能试验机,长春试验机研究所有限公司;S400 型扫

描电子显微镜,日本日立公司;MAGNA-IR 550 型傅

里叶变换红外光谱仪(FT-IR),日本日立公司。

1. 3摇 方法

1. 3. 1摇 造纸污泥前处理

将造纸污泥晒干,用自制电磨机磨成细小颗粒,
过 60 目筛,在 105 益下烘干备用。
1. 3. 2摇 造纸污泥偶联改性

将硅烷偶联剂 KH560 配成稀释液,与污泥混合

均匀后,置于 105 益烘箱内 2 h,取出备用。
1. 3. 3摇 复合材料制备

将预反应过的造纸污泥与 PVC 及助剂,在高速

混合机中 1000 r / min 条件下混合 10 min,使共混均

匀,将混合物料置于 250 mm伊250 mm伊4 mm 模具中,
在平板硫化机上热压成形。

1. 4摇 分析方法

1. 4. 1摇 力学性能分析

采用 DNS-100 电子万能试验机进行测试,测
试速率为 2 mm / min。 弯曲强度按 GB / T 9341—
2000《塑料弯曲性能试验方法》进行测试。 取热压

成形的复合材料,每块板裁成 5 块长为 150 mm、跨
距为 100 mm、宽为 10 mm、厚为 4 mm 的试件,用于

弯曲强度测试,结果取算术平均值。 拉伸强度按

GB / T 1040—92 《塑料拉伸性能试验方法》 进行测

试。 取热压成形的复合材料,每块板裁成 5 块长为

150 mm、跨距为 115 mm、宽为 20 mm、厚为 4 mm 的

试件,用于拉伸强度测试,结果取算术平均值。 同样

条件下平行试验 3 块板,最终结果取算术平均值。
1. 4. 2摇 仪器分析

扫描电子显微镜(SEM):复合材料形态观察所需

试样,由样条经液氮冷冻脆断所得,表面喷金,用 SEM
观察断面形貌。

红外光谱(FT-IR):取少量干污泥,用 KBr 压片、
测试,经硅烷改性的污泥用乙醇反复洗,除去未反应

的偶联剂,再烘干压片测试。
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2摇 结果与讨论

2. 1摇 污泥填充量对复合材料力学性能的影响

摇 摇 固定热压温度为 170 益,热压压力为 5 MPa,热压

时间为 10 min,研究造纸污泥填充量(质量分数)对复

合材料力学性能的影响,结果见图 1。

图 1摇 不同污泥填充量的木塑复合材料的力学性能

Fig. 1 Mechanical properties of the composites
with different paper mill sludge content

由图 1 可知,复合材料的弯曲强度和拉伸强度随

污泥填充量的增加而降低。 污泥与 PVC 相容性差,
一方面,由于污泥中木纤维所含羟基等官能团的存

在,在 PVC 中不易分散,表现为二者相容性差,容易

发生团聚现象,产生应力集中[15—16];另一方面,污泥

作为分散相,在 PVC 基体中使得受力截面面积小于

纯树脂材料,随着污泥含量的增加,在体系中所占体

积增加,破坏了塑料基体的连续性,从而导致复合材

料的力学性能下降。 污泥含量的增加有助于降低生

产成本,但是过量的污泥很难在 PVC 中均匀分散,污
泥被塑料基体包覆的程度减小,导致在热压成形过程

中,存在熔融温度下复合材料的流动性差,所制备的

复合材料有力学性能差、外观粗糙等缺点[17]。 当污

泥用量占 50% 时,复合材料的弯曲强度为 20. 38
MPa,符合 GB / T 24137—2009《木塑装饰板》的要求

(逸20 MPa),但其拉伸强度仅为 5. 54 MPa,远远未达

到标准要求(逸10 MPa)。 当污泥填充量进一步增

加,制备的复合材料不成形,容易开裂。 考虑后期将

通过添加偶联剂等以改善产品力学性能,从尽可能利

用污泥角度出发,选择污泥填充量为 50% 。

2. 2摇 热压时间对复合材料力学性能的影响

固定造纸污泥填充量为 50% ,偶联剂占污泥用

量的 2% ,热压温度为 170 益,热压压力为 5 MPa,研
究不同热压时间对复合材料力学性能的影响,结果见

图 2。

图 2摇 不同热压时间的木塑复合材料的力学性能

Fig. 2 Mechanical properties of the composites
with different hot pressing time

对于复合材料来说,木纤维和塑料两相界面的形

成过程,实质上就是塑料在木纤维表面的浸润和铺展

过程。 在相同温度下,相同性质塑料的流动性和粘接

性是一致的,所以浸润时间是一个重要的因素。 随着

成形时间的延长,塑料在熔融状态下铺展和包覆纤维

的效果越好,越有利于提高复合材料的弯曲强度和拉

伸强度[18]。 压板时间在 10 min 后,材料的总体拉伸

强度和弯曲强度增强不大,考虑实际生产中的成本因

素和能源消耗,选择压板时间为 10 min。

2. 3摇 热压温度对复合材料力学性能的影响

固定造纸污泥填充量为 50% ,偶联剂占污泥用

量的 2% ,热压时间为 10 min,热压压力为 5 MPa,研
究不同热压温度对复合材料力学性能的影响,结果见

图 3。

图 3摇 不同热压温度的木塑复合材料的力学性能

Fig. 3 Mechanical properties of the composites
with different hot pressing temperature
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木塑复合材料制备的热压温度,应该控制在 PVC
的可塑化加工温度与造纸污泥中纤维碳化温度之间。
温度达到 120 益时,PVC 开始出现软化变形现象,在
150 ~ 210 益时 PVC 才可塑化加工。 从图 3 可知,随
着热压温度的升高,复合材料力学性能随之增加,这
是由于热塑性 PVC 随着温度的升高而熔融,流动性

提高,有利于 PVC 的铺展和对纤维的包覆。 当温度

达 180 益时,复合材料弯曲强度达 35. 04 MPa,拉伸强

度提高到 12. 08 MPa。 温度进一步增加,木塑复合材

料的力学性能并没有明显增加。 实验发现,当温度超

过 200 益时,污泥中木纤维及低分子有机胶质物质有

降解、烧焦的现象,不利于木塑复合材料力学性能的

提高。

2. 4摇 热压压力对复合材料力学性能的影响

固定造纸污泥填充量为 50% ,偶联剂占污泥用

量的 2% ,热压时间为 10 min,热压温度为 180 益,研
究不同热压压力对复合材料力学性能的影响,结果见

图 4。

图 4摇 不同热压压力的木塑复合材料力学性能

Fig. 4 Mechanical properties of the composites
with different hot pressing pressure

随着热压压力的增加,复合材料的力学性能呈上

升趋势。 压力为 6 MPa 时,复合材料的弯曲强度和拉

伸强度较之 3 MPa 时分别提高了 32. 6% 和 38. 8% 。
这是因为压力较小时,PVC 受到的促使其向污泥渗透

的外部作用力小,不利于 PVC 对污泥的浸渍,并且不

利于共混体系中残余空气的排除,造成热传导受到阻

碍,使得复合材料不能充分成形[19]。 随着压力的不

断增大,PVC 和污泥之间相互作用力增加,分子与分

子之间不断地挤压,形成紧密的物理结合,内部空隙

不断变小,交联密度随着逐渐增大,复合材料的弯曲

强度和拉伸强度得到提高,复合材料的可压缩率逐渐

增大。 当压力继续增加,两相结合压缩率达到极限,
甚至由于压力过大导致纤维结构被破坏,造成复合材

料增强效果下降,故选定热压压力为 6 MPa。

2. 5摇 偶联剂用量对复合材料力学性能的影响

固定造纸污泥填充量为 50% ,热压压力为 6
MPa,热压时间为 10 min,热压温度为 180 益,考察偶

联剂用量对复合材料力学性能的影响,结果见图 5。

图 5摇 偶联剂用量对木塑复合材料力学性能的影响

Fig. 5 Mechanical properties of the composites
with different dosage of coupling agent

天然纤维增强聚合物复合材料由于其独特的优

势,在材料市场上为客户提供了更多的选择。 由于纤

维基体在界面附着力方面的不足,导致亲水的天然纤

维和非极性聚合物之间的不相容性,可能会对复合材

料的力学性能产生负面影响[20]。 硅烷偶联剂作为一

种高效的偶联剂,已经在玻璃纤维增强复合材料和矿

物填充高分子复合材料中被成功利用[21],因此针对

具有纤维成分及矿物成分的造纸污泥的改性,有望获

得良好效果。
从图 5 可知,随着硅烷偶联剂 KH560 的添加,偶

联剂与污泥中纤维表面的羟基以及污泥中的无机成

分形成包裹改性,使污泥具有疏水性,再和 PVC 结合

形成桥联结构,增强了污泥与聚合物基体之间的相容

性,力学性能也随之增加。 当偶联剂用量 2% 时,其
弯曲强度较未添加偶联剂时提高了 53. 6% ,拉伸性能

提高了 84. 9% 。 随着偶联剂量的继续增加,过多的偶

联剂覆盖在污泥表面,影响了污泥中纤维与 PVC 的

桥联,导致其力学性能下降。 选择偶联剂用量为

2% 。
综上所述,确定造纸污泥 / PVC 木塑复合材料的

最佳制备工艺条件为:造纸污泥填充量为 50% ,硅烷

偶联剂占污泥用量的 2% ,热压压力为 6 MPa,热压时
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间为 10 min,热压温度为 180 益,在此条件下重复试

验 3 次,所制备复合材料的弯曲强度为 35. 73 MPa,拉
伸强度为 12. 75 MPa。

2. 6摇 扫描电镜分析

为了更清楚地观察硅烷偶联剂在木粉和基材之

间所起的作用,利用 SEM 对样品进行扫描,分析偶联

剂处理污泥对复合材料界面微观形态的影响,结果见

图 6。

图 6摇 污泥 / PVC 复合材料断面的扫描电镜图

Fig. 6 SEM micrographs of the fracture section of
paper mill sludge / PVC composites

未处理的纯污泥 / PVC 木塑复合材料,造纸污泥

与 PVC 基体之间间隙明显,有明显的团聚现象[22],说
明造纸污泥与 PVC 之间的相容性差,造成了其力学

性能比较差。 经过 2% 偶联剂处理的污泥与 PVC 制

备的木塑复合材料,两相界面变得比较模糊,污泥与

PVC 之间间隙减少,没有明显的团聚现象,污泥周围

有明显 PVC 粘附现象,表明污泥经过硅烷偶联剂处

理后,与 PVC 基体的相容性变好,界面相容性改善,
两相结合力增强,因此复合材料力学性能得到了增

强。

2. 7摇 红外光谱分析

偶联剂改性前后的造纸污泥红外光谱见图 7。
由图 7 可知,未改性的造纸污泥在 3437 cm-1 附

近有吸收峰,这是—OH 的伸缩振动峰[23],在 1635
cm-1附近的吸收峰为污泥吸附水的弯曲振动峰,在

图 7摇 偶联改性前后造纸污泥的红外光谱图

Fig. 7 FT-IR spectra of paper mill sludge before
and after coupling agent modification

1022 cm-1附近的吸收峰为 C—O 的伸缩振动峰。 由

于造纸污泥中含有高岭土成分,所以在 884 附近出现

Al—OH 伸缩振动峰,在 579 附近出现了 Si—O 的伸

缩振动和弯曲振动峰。 改性后的污泥在 1419 cm-1附

近新出现的吸收峰为硅烷分子中的 CH3 伸缩振动峰;
同时由于纤维表面的羟基与硅烷偶联剂 KH560 发生

交联反应生成 Si—O—C 键[24],表现在红外光谱上为

1090 cm-1附近吸收峰增强并发生位移,说明硅烷偶联

剂在改善木塑复合材料力学性能方面是有效的。

3摇 结语

通过对造纸污泥 / PVC 木塑复合材料的热压工艺

条件进行研究,综合考虑经济和工艺的因素,确定造

纸污泥填充量为 50% ,硅烷偶联剂占污泥用量的

2% ,热压温度为 180 益,热压时间为 10 min,热压压

力为 6 MPa,在此条件下所制备复合材料的弯曲强度

为 35. 73 MPa,拉伸强度为 12. 75 MPa。
扫描电镜表明,经偶联剂处理改性的造纸污泥,

与 PVC 的相容性明显改善,两相结合力增强,复合材

料的力学性能有明显提高;红外光谱分析证明,偶联

剂与造纸污泥发生交联反应,形成了化学键接。
文中仅对造纸污泥改性复合 PVC 制备木塑复合

材料工艺进行了前期研究,今后将进一步探讨其在发

泡包装材料上的应用。
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