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表面修饰纳米碳管复合二氧化硅凝胶玻璃的制备研究
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要
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采用羧基化*酰氯化和酰胺化等三步化学反应实现了
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氨基丙基三乙氧基硅烷#
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7AI?-

$对纳米碳管#

C(I2

$的表面修饰"在此基础上!采用溶胶
*

凝胶工艺将其引入到二氧化硅

凝胶玻璃中!并通过红外
EG

光谱*扫描电子显微镜
-?R

分析测试方法对所得样品的组成和结构进行表征"

结果表明!经过一系列的化学处理!成功实现了
C(I2

与
7AI?-

的共价键合而达到表面修饰的效果"溶胶
*

凝胶过程中!先驱液中正硅酸乙酯#
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缩水甘油醚基丙基三甲氧基硅烷
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_AIR-

$*

C(I2*7AI?-

分别发生水解!并经过共同聚合反应形成二

氧化硅三维网络结构!而
C(I2

也借助于
7AI?-

而被化学键合到二氧化硅网络中!实现了在二氧化硅凝胶

玻璃基质中的均匀分散!从根本上克服了
C(I2

在固相基质中团聚的问题"
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纳米碳管#

C(I2

$独特的力学*电学和化学等性质使其

在机械*电子和化工等领域具有极大的应用价值+

#*K

,

"但由

于
C(I2

不溶于普通溶剂!极大限制了其应用范围!因而对

C(I2

进行表面功能基团共价和非共价修饰以提高其溶解性

一度成为研究热点+

<*#!
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"然而!将经过修饰后的
C(I2

分散

于其他基质组成复合材料的研究多集中于聚合物+

#F*#K
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!少有

采用溶胶
*

凝胶工艺将其引入无机基质的报道"

本课题组在前期工作中采用溶胶
*

凝胶工艺将未经任何

表面修饰的
C(I2

直接引入到二氧化硅凝胶玻璃基质中并对

复合体系的组成*结构和三阶非线性效应进行了表征和研

究+

#<*#"

,

"结果表明虽然其非线性效应比在液相基质中有所提

高!

C(I2

出现了部分团聚的问题!在一定程度上影响了其

性能的发挥"若能借助于化学修饰将
C(I2

键合于二氧化硅

网络中!则能从根本上克服
C(I2

的团聚问题!获得性能良

好的均质复合材料"
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C(I2

来自深圳纳米港有限公司#纯度
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!管径
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$"首先将其在浓硝酸中回流
#!P

后!

用蒸馏水反复洗涤直至洗液
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值为
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!所得过滤物真空干

燥
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"其次!将产物在亚硫酰二氯#
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$中回流
!;P

!减

压蒸馏"最后!加
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二甲基甲酰胺#
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$及相

转移催化剂三乙胺!在
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下回流
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后减压蒸馏"所得

固体产物用无水乙醇多次洗涤!真空干燥后备用"
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复合凝胶玻璃的制备

采用溶胶
*

凝胶法制备复合凝胶玻璃"
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同时加入
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$进行成分和

结构调整"先驱液中三者的摩尔数比为
KS#SF

!详细制备

工艺同文献+
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,!所得复合凝胶玻璃外观见图
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样品组成及结构表征

采用美国
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型红外光谱仪进行
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光谱测试%
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用于表征复合凝胶玻

璃的结构%采用日本
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公司
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型场发射扫描显

微镜!工作电压
#,W$

%将复合凝胶玻璃截取断面!粘在导

电胶上喷金后进行观察"
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结果与讨论
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第一步!经硝酸处理!

C(I2

管端和管壁结构缺陷处的

碳被氧化!生成
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基团!生成
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C(I2*C=C&

与
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反应"
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上的氨

基与
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上的羧基发生酰胺反应!脱去小分子
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=Ĉ

!

Ĉ
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Ĉ

44

F

33 44

C(I2 C

33

=

(̂

#

Ĉ
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通过以上一系列化学反应!完成
C(I2

与
7AI?-

的化

学嫁接!实现了
C(I2

的表面修饰"图
!

为
EG

光谱测试结

果!经过酰胺化处理后的
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在
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!而表面修饰前的
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在这些位置

均无吸收!说明
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通过与
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化学嫁接被有效地进

行表面修饰"
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Ĉ

F

Ĉ
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这些不同来源的
-8

0

=̂

键相互之间经过脱水聚合形成

三维交联结构!而
C(I2

也借助于
7AI?-

而被化学键合到

二氧化硅网络中!如图
F

所示"
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在这种情况下!

C(I2

实现了在二氧化硅凝胶玻璃基质

中的均匀分散!从根本上克服了团聚的问题!图
;

为扫描电

镜照片"
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图"由图可见!
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谱图以
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V#左右没有出现环氧基团的吸收峰!表明
_AI*

R-

中的环氧基被打开!参与形成网络结构"以上说明
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!

C(I2*7AI?-

等均有比较充分的水解缩

聚!形成了二氧化硅网络!而
C(I2

的亦被连接于网络中"
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结
!

论

!!

本文在对
C(I2

进行
7AI?-

表面化学修饰的基础上!

采用溶胶
*

凝胶工艺将其引入到二氧化硅凝胶玻璃中!通过

EG

光谱*

-?R

等分析测试方法对所得样品的组成和结构进

行了表征"结果表明!经过一系列的化学处理!成功实现了

C(I2

与
7AI?-

的共价键合而达到表面修饰的效果"在溶

胶
*

凝胶过程!先驱液中
I?=-

!

_AIR-

!

C(I2*7AI?-

分

别发生水解!并经过聚合反应形成二氧化硅三维网络结构!

而
C(I2

也借助于
7AI?-

被化学键合到二氧化硅网络中!

实现了在二氧化硅凝胶玻璃基质中的均匀分散!从根本上克

服了团聚的问题"
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