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可加工G)1?气凝胶

及其惯性约束聚变靶微柱制备
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摘要!以正硅酸乙酯";2‘8#为前驱体!采用酸碱两步催化法制备80‘)醇凝胶$醇凝胶分别经;2‘8母

液(六甲基二硅胺烷"aX]8-#处理后!采用P‘)超临界干燥法制备出密度在A*!"**/6,1/A的80‘)气

凝胶$用傅立叶变换红外光谱"Q;DW#对疏水性80‘)气凝胶进行了表征!并用扫描电镜图研究了气凝胶

改性前后的微观网络结构$改性后的气凝胶微观 骨 架 变 大!部 分 细 小 的 网 络 结 构 消 失$改 性 后 的 气 凝

胶在潮湿环境中具有极好的尺寸稳定性和疏水性能$用精密车床加工出了满足惯性约束聚变物理试验

要求的DPQ靶微柱$

关键词!惯性约束聚变%二氧化硅%气凝胶%微柱
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!!气凝胶(泡沫等低密度多孔材料在惯性约

束核聚变"DPQ#中 有 重 要 用 途$例 如!用 来 吸

附液体氘氚"];#燃料!用作多壳层靶的填充支

撑材料!用于 激 光Cf光 转 换 研 究!等 离 子 体 相

互作用研究!辐射输运试验研究等$气 凝 胶 具

有特殊的力学(光学(热学和声学性能!在隔音(
绝缘(绝热(催化剂载体等方面具有重要应用价

值$美 国 劳 伦 斯 - 利 弗 莫 尔 国 家 实 验 室

"@@(@#早在)*世纪>*年代已进行过DPQ靶

80‘)气凝胶 材 料 的 研 究!)**#年!美 国 进 行 了

掺锗80‘)气凝胶的激光Cf光转换试验$

80‘)气 凝 胶 在DPQ试 验 中 是 一 种 惰 性 物

质!不参与能量转换!因而!在辐射输运 试 验 中

是一种理想的填充材料!通过对其进行研究!能
够获得输运试验中重要的物理信息$但 轻 质(
易碎的80‘)气 凝 胶 难 以 加 工$数 控 车 床 是 加

工高精度微小零部件的重要工具!但它要求材

料具有足够的机械强度和韧性!否则难以获得

高精度的零部件$
采用正硅酸乙酯";2‘8#单体对气凝胶的

网络骨架进行增韧改性!再用六甲基二硅氨烷

"aX]8-#对表 面 进 行 疏 水 改 性!改 性 处 理 后

的湿凝胶经溶剂交换和P‘)超临界干燥后即为

可加工疏 水80‘)气 凝 胶$该 气 凝 胶 可 用 精 密

数控机床加工成DPQ靶用气凝胶微柱$

=!实验

=’=!凝胶制备

将正硅酸乙酯(乙醇(去离子水"a)‘#按照

一定摩尔 比""l)l)’##混 合 均 匀!用 稀 硝 酸

"*’"/%&,@#调节=a为A!!$将体系升温到

+#g回流!><!得到80‘)前体溶胶$量取一定

体积的前体溶胶!加入等体积的乙醇稀释!随后

加入计量的改性硅烷"甲基三乙氧基硅烷(三甲

基氯硅烷等#!室温"A*g#反应)!<!根据需要

调节溶胶体系的体积以控制最终气凝胶密度为

所需密度$加入适量稀氨水!调节体系=a 值

+!>!搅 拌 约#/03!使 体 系 充 分 混 合!超 声 振

荡"#!A*I!除去体系中的气泡!转入模具!约

)*/03后体系即凝胶$将凝胶在!*g下处理

)!<!脱除模具!将其放入含有一定去离子水的

乙醇溶液中老化!每)*6湿凝胶用"**/@乙

醇处 理$将 容 器 密 封!放 入B#g烘 箱 中 处 理

)!<$将处理后的凝胶转入正硅酸乙酯的乙醇

溶液中继续处理!随后加入表面改性试剂对表

面进行处理$将经过处理的凝胶转入无水丙酮

中进行溶剂交换!使凝胶孔洞中充满 丙 酮$将

经充分交换的凝胶转入超临界干燥设备中!以

P‘)为干燥介 质!采 用P‘)超 临 界 干 燥 流 程 进

行干燥后!即得块 状80‘)气 凝 胶$P‘)超 临 界

干燥流程中温度C压力C时间关系如图"所示$

图"!P‘)超临界干燥流程中温度C压力C时间关系

Q06’"!R5%14II%JIK=45150.019&:57036

=’?!气凝胶表征

气凝胶密度测量采用称重法$=a 值采用

X4..&45;%&4:%84H43XK&.0型=a计测试$气

凝胶微观分析在剑桥8AB*型扫描电子显微镜

上进行$用 (01%&4.>**Q;DW谱 仪 测 试80‘)
气凝胶疏水改性前后的红外光谱图$气凝胶等

温吸附数据在 (‘$-9K.%I%5L型 自 动 吸 附 仪

上测试获取$应力C应变曲线在@&%7:D3I.5K/43.
产;P])**C88]GG8微拉力试验机上获取$

以溶胶达到预 定=a 值 时 体 系 倾 斜B*b不

流动时的时间段为凝胶化时间$

?!结果与讨论

?’=!凝胶疏水处理前后的红外光谱

图)为80‘)"8-#(改性80‘)"a-#气凝胶

的红外 光 谱$8- 气 凝 胶 红 外 光 谱 在"*>*(

+,,(!B"1/U"处的吸收峰 分 别 代 表80C‘C80的

反对称伸缩振动(对称伸缩振动以及弯曲振动!
在),>*1/U"处出现的小峰代表80C‘P)a#!在

A!!B1/U"附近出现的宽峰代表反对称‘a伸

缩振动!在"BAB1/U"附近出现的峰为 aC‘a
的弯曲振 动!在,#,1/U"附 近 出 现 的 峰 归 于

80C‘a的 伸 缩 振 动$综 合 分 析 表 明!未 经 处 理
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的80‘)气凝胶中存在大量羟基和水分!在潮气

环境中!气凝胶的亲水表面易吸收水分!从而造

成气凝胶的坍塌(粉化$从 a-气凝胶谱线可

知"BAB1/U"处的峰消失!A!!B1/U"附近 的

宽峰(,#,1/U"附近的峰明显减弱!在>!A1/U"

附近出现80CPaA吸收峰$这说明!改性处理后

的80‘)气凝胶!仍含有少量羟基!但与;2‘8C
80‘)相比!其疏水性得到了明显增强!在凝胶骨

架表面接上了硅甲基$

图)!80‘)气凝胶疏水处理前后的红外光谱图

Q06’)!Q;DWI=41.59%J80‘)945%64&I

?’?!气凝胶密度稳定性

图A为气 凝 胶 在 潮 湿 环 境 中 的 密 度C时 间

变化曲线$由该曲线的变化趋势可对气凝胶的

密度稳定性进行定量研究$实验观察各种气凝

胶样品在相对湿度>*i(温度为#*g条件下的

密度稳定性$由图A可知!改性气凝胶的密度在

整个试验阶段几乎保持恒定!不受外界潮气的影

响%未改性气凝胶样品密度在"*:后即达到最

大值!密度升高近#倍!说明未经改性处理的气

凝胶极易吸收空气中的潮气塌缩而使密度增大$
这主要是因为经过疏水处理的气凝胶!表面大量

的硅甲基为疏水基团!能够阻止潮气在气凝胶孔

洞表面的吸附%且经硅甲基化后的表面呈惰性!
在干燥过程中!孔洞收缩时会在两表面间产生排

斥力!降低干燥过程中的体积收缩$

图A!80‘)气凝胶样品密度C时间变化曲线

Q06’A!W4&9.0H0.7L4.N443:43I0.793:.0/4

%J80‘)945%64&I

/’’’未改性样品%3’’’改性样品

?’@!气凝胶疏水处理前后的微观形貌分析

图!是气凝胶疏水处理前后的扫描电镜图

谱$从图!9中可清晰地看到!疏水处理前的气

凝胶呈网孔状结构!孔隙率极高%从图!L中可

以看到!改性后的气凝胶微观结构明显改变!其
骨架颗粒明显变大!孔隙率下降!这与cEa 数

据相吻合$从图谱中可看到!经疏水处理后!气
凝胶骨架明显变大!且有大颗粒出现!大部分孔

洞结构消失!说明气凝胶的比表面积下降%经疏

水处理后的气凝胶由于骨架表面沉积了大量的

纳米颗粒!增强了对光的散射!从而使气凝胶透

明度下降!变为半透明的乳白色$

图!!气凝胶疏水处理前后的扫描电镜图谱

Q06’!!82X%J945%64&I
9’’’疏水处理前%L’’’疏水处理后
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?’A!气凝胶吸附特性

表"中的数据是气凝胶改性前后的等温吸

附数据$由表"的数据知!当气凝胶的 密 度 相

同时!改性气凝胶的比表面积显著低于纯80‘)
气凝胶的比表面积!平均孔径也出现相同趋势

的变化!而平均粒子大小却出现了相反的变化$
这是因为;2‘8沉积在纳米量级骨架的表面!
该沉积作用使小孔消失(大孔变小!同时也使骨

架颗粒直径增大$改性有利于气凝胶的颗粒大

小趋于均匀!气凝胶的内表面趋于光滑!在减小

了气凝胶的比表面积的同时!也减少了气凝胶

的吸附中心!使气凝胶对水气的吸附作用下降%
同时!表面的硅甲基化也从化学角度增强了表

面疏水特性!在物理(化学双重作用下!气 凝 胶

的疏水特性得到了显著提高$

表=!气凝胶改性前后的微观数据

E329#=!J&E/3-3*03#"*4#9$

样品
密度,

"/6-1/UA#
比表面积,
"/)-6U"#

平均孔径,
3/

粒子尺寸,
3/

改性前气凝胶 !>’># "*") ">’+ "+’)
改性后气凝胶 !,’)" >#, ")’A )>’B

?’C!气凝胶的压缩模量

制备具有特定形状和尺寸 的 气 凝 胶 微 柱!
需要用数控车床对气凝胶进行精密切削加工$
未改性的80‘)气凝胶具有强烈的吸湿性!在大

气环境中无法加工%由于气凝胶的脆性!进行车

床加工时容易造成碎裂或在微靶件内产生微裂

纹!从而使靶件报废$经疏水改性后的 气 凝 胶

不吸收大气中的湿气!且具有一定的强度!可直

接在大气环境中对气凝胶进行精密切削加工以

制备精密尺寸的微靶件$
图#为 气 凝 胶 的 压 缩 应 力C应 变 曲 线$由

图#可知!改性前!气凝胶的刚度较大!缺乏韧

性!在很小的外力作用下即发生脆性断裂!这种

特性使气凝胶在进行精密切削加工时易碎裂(
加工面粗糙!表面光洁度无法满足实验要求%经
改性后的气凝胶刚度变小!韧性增加!在仪器的

测试范围之内未出现脆性断裂!精密加工结果

表明!改性气凝胶具有很好的可加工性!能够加

工出满 足 实 验 要 求 的 微 柱$这 是 因 为!;2‘8
单体在凝胶孔内的水解过程起到一种胶粘剂的

作用!增强了纳米粒子气凝胶骨架强度!起到粘

合(增韧的作用!使气凝胶模量较改性 前 提 高!
改性后气凝胶的加工性能得到明显改善!能够

通过精密车床进行精密加工!制备出具有精密

尺寸的和表面光洁度的气凝胶微靶"图##$用

改性气凝胶制备的微靶已成功应用于相关物理

实验!并获得了较好的实验结果$

图#!气凝胶压缩应力C应变曲线

Q06’#!8.54IICI.59031K5H4%J945%64&I
实线’’’改性后气凝胶%虚线’’’改性前气凝胶

@!结论

以;2‘8为硅源!采用酸碱两步催化法得

到了80‘)湿 凝 胶$以 ;2‘8单 体 增 韧 改 性!

aX]8-对内表面进行疏水改性!获 得 了 加 工

性能良 好(疏 水 性 能 优 异 的80‘)气 凝 胶!所 得

气凝胶密 度 为A*!"**/6,1/A$Q;CDW谱 图

显示!经 ;2‘8和 aX]8-改 性 的80‘)气 凝

胶与未改性的;2‘8为源的80‘)气凝胶相比!
具有较少的硅羟基(较好的疏水性!在潮气环境

中具有很强的生存和保形能力$扫描电镜图谱

显示气凝胶具有纳米量级的网络结构$机械性

能测试显示!改性气凝胶具有一定的弹性!能够

采用数控机床对其进行精密微加工!以制备具

有特定形状的气凝胶微靶$
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