
　第36卷第4/ 5期 原 子 能 科 学 技 术 Vol. 36 ,No. 4/ 5

　2002年7月 Atomic Energy Science and Technology J uly 2002

惯性约束聚变靶材料碳气凝胶的制备方法

郭艳芝 ,沈 　军 ,陈绍国 ,周 　斌 ,王 　珏
(同济大学 波耳固体物理研究所 ,上海　200092)

摘要 :用溶胶2凝胶法制备出了高 RC 比 (间苯二酚与催化剂的摩尔比) 的 RF 有机气凝胶 ,通过溶剂替

换 ,成功地实现了常压条件下的干燥工艺。经高温碳化处理 ,将 RF 有机气凝胶转化为碳气凝胶 ,改变

RC比和聚合单体的质量百分数 ,可控制气凝胶的粒径及孔径、密度及比表面积。用扫描电镜 ( SEM) 、

BET 等方法对其颗粒大小、密度、比表面积及孔径分布等微结构进行了分析测试。制备出的碳气凝胶性

能满足惯性约束聚变靶材要求。
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Preparation Method of Carbon Aerogels

as the Target Materials of Laser Inertial Conf inement Fusion
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Abstract :Resorcinol2formaldehyde (RF) aerogels with high RC ratio (molar ratio of resorcinol

to catalyst) are prepared by using sol2gel process. They can be dried at ambient conditions by

solvent substitution. Carbon aerogels are formed by pyrolyzing the RF aerogels , and the

grain and pore size , density and specific surface area of aerogels can be controlled by adjusting

the RC ratio and the concentration of resorcinol. The micro2st ructure of the porous carbon

aerogels is measured by SEM and BET.
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　　结构和密度可调的有机气凝胶及其碳化产

物碳气凝胶在惯性约束聚变 ( ICF) 中可用于低

温靶吸附 D T 燃料、作为多层靶的填充材料和

激光等离子体相互作用等方面。目前 ,国际上

已将有机气凝胶作为靶材料应用于强激光领

域[1 ,2 ] ,这是因为有机气凝胶主要由碳、氢或

碳、氢、氧等低原子序数元素组成 ,而且 ,其可加

工性能比无机气凝胶好。但有机气凝胶低温下

易碎裂 ,而将有机气凝胶制成碳气凝胶后不仅

保持原有的纳米多孔网络结构 ,且低温下的机

械性能不变 ,因而可望成为一种新型靶材料。

一般采用间苯二酚和甲醛为原料 ,经溶胶2
凝胶过程及超临界干燥工艺得到 RF 有机气凝

胶 ,RF 气凝胶在惰性气氛下高温碳化得到保
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持其网络结构的碳气凝胶。采用超临界干燥工

艺制备有机气凝胶的成本较高 ,且有一定的危

险性。目前 ,各国研究者都在探索用常压干燥

代替超临界干燥 ,优化其制备工艺[3 ,4 ] 。本工

作选择合适的 RC 比 (间苯二酚与催化剂的摩

尔比) ,通过溶剂替换 ,研究在常压下制备 RF

有机气凝胶 ,并经进一步碳化得到碳气凝胶的

方法 ,并用扫描电镜 ( SEM) 、比表面积及孔径

分布测试等方法对其微结构进行研究。

1 　实验
111 　有机气凝胶制备

将间苯二酚和甲醛以 1∶2 的摩尔比混合 ,

加入二次去离子水作为溶剂并调节其质量百分

数 ,用 Na2CO3 作催化剂 ,充分搅拌 ,使溶液混

合均匀 ,将混合液移至密闭容器内 ,室温下放置

一天后移放入恒温箱 ,于 (85 ±3) ℃下 ,经几天

反应 ,生成红色的 RF 气凝胶。将气凝胶切成

柱状 ,在适宜的有机溶剂中浸泡几小时 ,更换几

次有机溶剂 ,以将气凝胶中的水分替换完全。

将浸泡过的气凝胶在空气中干燥几天即得到具

有连续网络结构的 RF 气凝胶。干燥时间长短

随环境气流和温度而异。

112 　碳气凝胶制备

在惰性气体保护下 ,将干燥后的 RF 气凝

胶升温到 1 050 ℃,维持 4 h ,使气凝胶均匀碳

化为黑色碳气凝胶。碳化过程中 ,为防止材料

受热不均而开裂 ,应缓慢加热 ,控制升温速度。

113 　结构测试

将气凝胶切割成规则形状 ,测量其体积和

质量 ,计算密度。用 BET 自动吸附仪测量 RF

气凝胶和碳气凝胶的比表面积 ;用孔径分布测

试仪测量其孔径分布 ;用 SEM 观测碳气凝胶

的网络结构 ,放大倍数为 10 000 倍。

2 　结果与讨论
211 　碳气凝胶的微观结构

用 SEM 测试了 RC 比为 500、质量百分数

为 30 %(图 1a) 和 RC 比为 1 500、质量百分数

为 30 %(图 1b) 碳气凝胶的表面形貌。通过改

变 RC 比和质量百分数 ,控制碳气凝胶的颗粒

大小处于纳米至微米量级[5 ] 。从图 1 可以看

出 :随着 RC 比升高 ,碳气凝胶的骨架颗粒和孔

洞明显增大。RC 比为 500、质量百分数为 30 %

的碳气凝胶的网络结构较为致密 ,颗粒大小约

为几纳米 ; RC 比为 1 500、质量百分数为 30 %

碳气凝胶的网络结构较为疏松 ,颗粒和孔洞明

显增大 ,颗粒大小约为 1～2μm ,孔洞大小约为

10～20μm。

图 1 　RC 比为 500 (a)和 1 500 (b) 、

30 %碳气凝胶的 SEM 照片

Fig. 1 　Microphotograph of carbon aerogel

with RC ratio = 500(a) and 1 500 (b)

as well as mass fraction 30 % by SEM

212 　密度和比表面积

不同 RC 比和质量百分数的 RF 有机气凝

胶和碳气凝胶的密度及比表面积测试结果列于

表 1。从表 1 可以看出 :常压下制备的 RF 气凝

胶具有较低密度 ,且其密度可通过 RC 比和质

量百分数来调节 ;与超临界干燥工艺制备的碳

气凝胶相比 ,常压干燥法制备的碳气凝胶可达

到与之同样高的比表面积 ;对于比表面积相同
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的碳气凝胶 ,常压干燥工艺制备的样品密度较

大。

RF 气凝胶经碳化处理后比表面积明显增

大 ,这主要是因 RF 气凝胶在碳化过程中产生

了有机物的挥发 ,有机小分子挥发后留下了大

量空位 ,增加了许多微孔所致。

表 1 　RF气凝胶和碳气凝胶样品的密度和比表面积

Table 1 　Density and specif ic surface area of RF and carbon aerogels with various RC ratio and mass fraction

样品编号 气凝胶种类 RC 比 质量百分数/ % 干燥方式 密度/ (g·cm - 3) 比表面积/ (m2·g - 1)

1 碳气凝胶 　200 30 超临界干燥 01443 60611

2 RF 气凝胶 　500 30 常压干燥 01316 18816

3 RF 气凝胶 1 500 40 常压干燥 01515 15912

4 碳气凝胶 1 000 40 常压干燥 01579 50314

5 碳气凝胶 1 500 40 常压干燥 01576 60611

213 　孔径分布

图 2 所示为 RC 比 1 500、质量百分数40 %

的 RF 气凝胶和碳气凝胶的孔径分布。从图可

看出 :RF 气凝胶的孔洞大小从几纳米到几十纳

米 ,分布范围较宽。经碳化后 ,网络骨架收缩 ,碳

气凝胶的孔洞率升高 ,孔洞集中分布在7 nm以

内 ,孔径分布明显变窄 ,微孔数量增多。上述 RF

气凝胶的平均孔径约为 1016 nm ,碳气凝胶的孔

径集中分布在 4 nm 附近 ,平均孔径为 514 nm ,

此外 ,还有许多小于 3 nm 的微孔。

图 2 　RC 比为 1 500 的 40 %RF 气凝胶

和碳气凝胶的孔径分布

Fig. 2 　Pore size distribution of RF and carbon aerogels

with RC ratio = 1 500 and mass fraction of 40 %

■———RF 气凝胶 ; ●———碳气凝胶

3 　结论
以间苯二酚和甲醛为原料 ,用Na2 CO3作

催化剂 ,通过溶剂替换 ,可在常压下制备出网络

结构可调的 RF 气凝胶和碳气凝胶。所制备的

碳气凝胶具有与超临界干燥法制备的碳气凝胶

同样大的比表面积 ,其颗粒和孔洞大小可通过

调节 RC 比和质量百分数来控制。用常压干燥

法代替以往的超临界干燥工艺 ,简化了制备工

艺 ,大大降低了碳气凝胶的制备成本。
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