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要!采用正硅酸四乙酯为二氧化硅前驱体%纳米二氧化硅前驱体反相微乳液与溶聚丁苯橡胶原胶溶液共

混原位反应生成纳米二氧化硅%使二氧化硅微粒均匀分散在溶聚丁苯橡胶原胶液中%形成二氧化硅纳米级分

散的溶聚丁苯橡胶溶液%最后经过汽提干燥工艺%得到二氧化硅纳米级分散的丁苯橡胶$纳米二氧化硅绿色

轮胎母炼胶
:

对制备出的复合材料进行
Q

射线衍射&扫描电子显微镜等测试分析%发现制备出的二氧化硅的

平均粒径为
&$:&-B:

同时%制备出的二氧化硅被丁苯橡胶很好地包裹在内%均匀地分散在丁苯橡胶内
:
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填料是橡胶工业的主要原料之一%人们应用

填料增强橡胶的历史可以追溯到
%=

世纪%可以

说%没有填料的增强效应和填充效应%就不会有今

天蓬勃发展的橡胶工业(

%I!

)

:

填料对橡胶的增强效

果超出了对任何其他种类高分子材料的作用效

果%炭黑和白炭黑"

NHO

#

#是橡胶工业中常用的填

料
:

众所周知%橡胶分子间的内摩擦损耗和松弛特

性是制约其低滚阻和高抗湿性能的主要因素%因

此节能橡胶的分子结构设计和怎样增强结构的高

性能是当前轮胎工业者致力解决的难题
:

在轮胎

工业中%常用炭黑填充胎面胶材料以获得较好的

综合性能%但是炭黑填料是由石油不完全燃烧或

受热分解所得%因此致力开发低生热并且减少石

油资源依赖性的新型材料成为当前的迫切任务%

这对于缓解石油短缺%改善大气环境具有十分重

要的意义
:

而用纳米
NHO

#

填充胶料为胎面胶的

+绿色轮胎,与传统用炭黑胶料为胎面胶的轮胎相

比具有更低的滚动阻力和更高的抓着性能%引起

了人们更大的兴趣(

&I%$

)

:

本文以正硅酸四乙酯"

1KON

#为原料%用十六

烷基三甲基溴化铵"

Y1FU

#和丁醇分别为表面活

性剂和助表面活性剂%环己烷为油相%采用反相微

乳法%制备出纳米级二氧化硅
:

将制备出的正硅酸

四乙酯反相微乳液与丁苯橡胶"

NUE

#环己烷溶液

混合在一起%再采用水蒸气汽提的工艺得到纳米

二氧化硅
I

丁苯橡胶复合材料
:

对制备出的复合材

料进行
Q

射线衍射&红外测试及扫描电子显微镜

等测试分析%发现制备出的二氧化硅达到纳米级

别
:

同时%制备出的二氧化硅被丁苯橡胶很好地包

裹在内%能均匀地分散在丁苯橡胶内
:

%

!

实验部分

%:%

!

原材料

丁苯橡胶原胶%亚亨化工'正硅酸四乙酯

"

1KON

#%国药集团化学试剂有限公司
:

其他化学

试剂均为分析纯试剂
:

%:#

!

实验方法

丁苯橡胶环己烷溶液的制备
:

取
&$

A

丁苯橡

胶&

>&$BC

环己烷%加入到圆底烧瓶中%边搅拌边

加热%直到丁苯橡胶完全溶解于环己烷中%得到丁

苯橡胶环己烷溶液
:

正硅酸四乙酯反相微乳液的制备
:

取
<$

A

环

己烷&

%<

A

Y1FU

和
%"BC

正丁醇%加入到圆底烧

瓶中%搅拌得到澄清液%向澄清液中边搅拌边加入

#$BC

去离子水%搅拌到溶液再次澄清%加入

#&BC

正硅酸四乙酯%搅拌均匀%得到正硅酸四乙

酯反相微乳液
:

白炭黑纳米增强丁苯橡胶复合材料的制备
:

将制得的丁苯橡胶环己烷溶液与正硅酸四乙酯反

相微乳液混合并加入四口烧瓶中%向溶液中加入

<BC

质量分数为
!$@

的氨水以促进溶液中正硅

酸四乙酯水解成二氧化硅从而在溶液中形成纳米
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分散的二氧化硅并与丁苯橡胶复合%用水蒸气汽

提干燥的方法除去溶液中环己烷%乙醇%丁醇以及

部分水分%通水蒸汽
%$

!

#$BH-

后停止汽提%将

四口烧瓶中的物质取出%用蒸馏水冷洗
!

次&热洗

#

次以除去多余的
Y1FU

%烘干后%即得到纳米白

炭黑增强丁苯橡胶复合材料
:

%:!

!

分析与测试

傅立叶红外光谱仪为美国尼高力公司生产的

.B

^

,30&#$

型红外光谱仪%测试所得复合材料化

学键 的 变 化
:

用 日 本 电 子 公 司 生 产 的
'N8I

>>%$C4

型扫描电子显微镜观察复合材料中白炭

黑的分散性&含量
:

采用德国布鲁克
U9*S29

公司

生产的
T<F_c,-32

型
Q

射线衍射仪测试复合材

料中白炭黑的粒径及结晶度%使用热失重分析法

对白炭黑丁苯橡胶复合材料的元素含量进行

分析
:

#

!

结果与讨论

#:%

!

NHO

#

$

NUE

复合材料的傅立叶红外光谱"

\1I

.E

#分析

!!

图
%

为
&$@NHO

#

$

NUE

复合材料的红外吸收

图 谱
:

可 以 看 到%红 外 光 透 过 样 品 时%在

#=%=:!$3B

X%和
%$;$:#;3B

X%两处都发生红外

光的强吸收%透光度较小
:

在
#=%=:!$3B

X%处对

应的为饱和
YXM

伸缩振动峰
:%$;$:#;3B

X%对

应的强吸收光谱为
NHXOXNH

反对称伸缩振动

峰%

="":%>3B

X%处的峰属于
NHXOM

的弯曲振动

吸收峰%

;>=:#"3B

X%处的峰对应为
NHXO

键对称

伸缩振动峰
:

在
%$;$:#;3B

X%处透光率有着明显

的降低%且吸收峰与纯二氧化硅的吸收峰相比发

生一定的偏移%这说明
&$@NHO

#

$

NUE

的粉末中含

有的硅元素较多且部分结晶
:

图
%

!

&$@NHO

#

$

NUE

复合材料的红外吸收图谱

\H

A

:%

!

1+2\1I.E/

^

2309,5̀&$@NHO

#

$

NUE

#:#

!

NHO

#

$

NUE

复合材料的
Q

射线衍射"

QET

#

分析

!!

图
#

为
NHO

#

$

NUE

复合材料与
NHO

#

干凝胶的

QET

图谱
:

未经热处理的
NHO

#

干凝胶是非晶结构

的材料
:

而含
&$@

"质量分数%下同#的
NHO

#

的

NUE

复合材料中出现明显的衍射峰%且有多个衍

射峰值%其中最高峰值所对应的衍射角
#

(

V

#%:&=;o

%晶面间距
,V&:%>%=-B

%通过
G

,_2>:$

软件可以确认该复合材料的最高峰值对应
NHO

#

的"

%%$

#衍射面%由谢乐公式计算其平均粒径为

&$:&-B:

该衍射图说明了复合材料中的二氧化硅

已结晶且晶粒达到了纳米尺寸%这表明通过微乳

法制备的
NHO

#

在丁苯橡胶包覆后能在较低的温

度下结晶"

%$$?

#%而未包覆的
NHO

#

干凝胶通常

需要在较高温度下才能结晶
:

图
#

!

,:&$@NHO

#

$

NUE

复合材料

和
[:NHO

#

干凝胶的
Q

射线衍射图

\H

A

:#

!

QI9,

e

_H̀̀9,30H5-

^

,0029B/5̀

,:&$@NHO

#

$

NUE,-_[:NHO

#

d295

A

26/

#:!

!

NHO

#

$

NUE

复合材料的扫描电镜"

NK8

#分析

为了研究
NHO

#

$

NUE

复合材料的形貌结构&

NHO

#

的分散情况及与
NUE

的复合%笔者对其进行

了
NK8

表征%如图
!

"

,

#和图
!

"

[

#所示%该图是

&$@NHO

#

$

NUE

的粉末样品在不同放大倍数下的

图
!

!

&$@NHO

#

$

NUE

的扫描电子显微镜图

\H

A

:!

!

NK8HB,

A

25̀&$@NHO

#

$

NUE
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扫描电子显微镜图谱%图
!

"

,

#和图
!

"

[

#可以较清

晰地观察到纳米二氧化硅基本均匀地分散在丁苯

橡胶内%且可以直观看到纳米二氧化硅被丁苯橡

胶所包围%复合材料的内部结构基本均匀%纳米级

的
NHO

#

与丁苯橡胶实现包覆并且均匀分布
:

从以

上的
NK8

图谱可以确定%制备出了纳米二氧化硅

颗粒大小一致且均匀的分散在丁苯橡胶内%得到

所需的纳米二氧化硅
I

丁苯橡胶复合材料
:

#:&

!

NHO

#

$

NUE

复合材料中
NHO

#

含量的分析

采用热失重分析法%将所制得的
NHO

#

$

NUE

复

合材料在马弗炉中
"$$?

烧结
!$BH-

%除去丁苯

橡胶&

Y1FU

%得到白色粉末状的二氧化硅%测得所

制备的
NHO

#

$

NUE

复合材料固含量为
!=:<"@:

!

!

结
!

语

以正硅酸四乙酯为原料%用
Y1FU

和丁醇分

别为表面活性剂和助表面活性剂%环己烷为油相%

采用反向微乳法制的
NHO

#

纳米微粒前驱液%将它

与丁苯橡胶环己烷溶液复合%并在汽提干燥后得

到纳米二氧化硅
I

丁苯橡胶复合材料
:

复合材料经

分析确认纳米二氧化硅平均粒径为
&$:&-B

%

NHO

#

颗粒被丁苯橡胶包裹并均匀的分散在丁 苯

橡胶内
:
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