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在就1禹联我}习、解工艺的研究

王斌霍瑞亭
(天津工业大学纺织学院 300160) 

摘 要:硅炕偶联剂是近年对纳米无机粒子表面进行修饰的一种常用分散剂 l1l，它是一类具有双

官能团的物质，其通式为 YRSi(OR)3' 其中 Y 基团为有机官能团， OR 表示水解基团，它水解生成

硅醇，硅醇是基能与纳米 Si02 粒子表面发生相互作用，改善纳米 Si02 粒子在体系中的分散性。因此
硅炕偶联剂的水解过程是硅炕偶联剂与纳米SiO 粒子结合得以实现的前提，研究硅炕偶联剂的水解工

艺显得尤为重要(2. 3]过测定硅炕偶联剂水解溶液的电导率及红外光谱研究了其水解工艺，为用硅坑偶

联剂提高纳米 SiO，粒子的分散性奠定基础。通过测定了不同条件下分散液和面涂剂的吸光皮及 STM

图，探讨了纳米 SiO，粒子在有机溶剂及面涂剂中的分散性。

关键词:硅屁偶联剂纳米 SiO，粒子分散性水解

1 概述

硅烧偶联剂水解的程度直接影响硅应勺纳米

Si02粒子的作用结果，因为只有硅醇单体才能对纳米

粒子形成稳定的结构，有资料显示:新配置的乙烯

基三甲氧基硅烧水解溶液中含有 82%单体， 15%二

聚体和 3%的三聚体，放置至出现沉淀，单体为 34% ，

二聚体为 23%，主聚体为 30%以及四聚体 13%。由

此可知，随着硅醇缩聚成低聚合度的硅氧烧，含硅

烧三醇的水解产物的溶解度降低。出现浑浊意味着

体系中硅皖完全缩合成硅氧皖高聚体，此时硅皖偶

联剂失去了分散纳米 Si02粒子的能力。因此，有必

要了解硅皖偶联剂的水解机理和缩合机理[4. 坷

硅皖偶联剂的水解反应为逐级离解的化学平

衡体系，其水解平衡反应式可以表示如下:

YR-Si-(ORh + H20 - YR-Si-(ORh(OH) + ROH 

YR-Si-(ORh(OH) + H20 -- YR-Si-(OR)(OHh + ROH 

YR-Si-{OR)(OHh + H20 - YR-Si-(OH >J + ROH 

酸和碱是以上反应的催化剂。在中性介质中，

硅皖偶联剂水解速率较慢。一般来说，酸催化水

解反应比较容易实现。

硅皖偶联剂中有机基团的种类和硅酸醋基团

的数目也会影响其水解速率，含支链的烧氧基数

目越多，其硅皖偶联剂的水解稳定性越大，即生

成的硅醇也就越稳定。因此提高硅皖偶联剂的稳

定性对分散纳米 Si02粒子很重要。

硅皖偶联剂水解生成的硅醇极性较强，容易

形成氢键以及脱水缩合成硅氧烧或聚硅氧烧。
_H 、

;;;;;;;;;Si-O二H二O-Si==

2 三三Si-OH- ==Si-O-Si= +H20 

n oryOH 一一-十ii-OT+n H20 

硅皖基之间的缩合反应并非两个简单的化合

物之间的反应，而是代表各种中间产物的硅瓷基

之间的缩合。而硅瓷基间的缩合使硅醇的数目减

少，使硅醇眼纳米 Si02粒子的作用相应的减弱，

不利于纳米 Si02粒子的分散，因此在使用硅皖偶

联剂分散纳米 Si02粒子的过程中，应尽量降低产

生缩合反应的机会。

2 实验部分

2.1 实验材料

硅皖偶联剂 KH570 硅皖偶联剂 F8261 乙
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摘 要:硅就偶联荆走近年时纳未克机拉于在面进行停峙的-种常用分散剂121. 它是一晏具有足

官能团的物质，其通式为 Y且Si(OR)， . 其中 Y 基团为有机官能团 .OR 表示水解基圃，它水解生成

硅畔，硅碑费品能与纳来 Si02 拉于在画在生相互作用 ， 改善纳未 SiOz 粒于在体革中的分散性。 因此

硅坑偶联剂的水解过程是硅珑偶联荆与纳来自0，拉于结合得以实现的前提. 研克硅就伺联剂的水解工

艺显得且为重要!1. 1 1过制定硅拢偶联荆水解埠边的电导丰~虹外克面研究T 其水解二艺，为用硅坑偶

联知l提高的未 SîO. 拉于的分散性革走基础。 通过制定了 不同牵件下分散液和面涂剂的吸尤庄且 STM

围，探讨T 纳未 S i02 辑于在有机革剂且oir涂刑中的分散性。

关键词:硅屁偶联荆纳点 Si01 位于分散性水解

概述

硅炕偶联J1l1水解的程度直接影响硅醉勺纳米

自0，植于的作用结果，因为只有硅蹲单体4 能对纳来

位于形成混定的结构，有资料显示新配置的乙烯

基三甲氧基硅烧水解海液中吉有 82%单体. 1 5%二

罪体和 3%的三聚体.放置至出现沉淀，单体为 M吼

二罪体为 239岛 ， 三噩体为 30%以及四噩体 13%。 由

此可知，随着硅醇缩聚成低廉合度的硅氧烧， 吉硅

~三醇的}j(解产物的溶解度降低。 出现浑浊意味着

体系中硅烧完全缩告成硅氧惋高罪体，此时硅倪偶

联剂失去了分散纳来 SiOl桩子的能力。 因此. 有必

要了解硅最偶联剂的水解机理和缩告机卫f 到

硅筑偶联剂的本解反应为逐级离解的化学平

衡体系，其水解平衡反应式可以表示如下。

YR-S i-(ORh + H10 -一- YR-Sio(OR)z(OH) +民。"

YR-Si-(ORlz(OH) + HlQ-一一-- YR-S叫QR){O Hh + ROH 

YR.Si-(O川(0叫令 H，O 一一一_ YR-Si-(OHIJ + RQH 

酸和碱是以上反应的催化剂。在中性介质中 ，

硅统偶联J1l1水解速率较慢。 一般来说，酸催化革

解反应比较容易实现。

硅镜偶联剂中有机基团的种类和硅酸醋基因

的数目也会影响其水解速率. 古直链的烧氧基数

目越多.其硅烧偶联剂的本解稳定性越大. ep生

成的硅醇也就越稳定。 因此提高硅~偶联剂的稳

定性对分散纳来 SiOl植于很重要。

硅烧偶联剂}j(解生成的硅醇极性较强，容易

形成氢键以及脱水缩告成硅氧倪或噩硅氧烧。
_H. 

--Si-O: .... :'()-Si~ 
H 

2--Sì~H- 王-=Si-o-Si= +H20 

" OFf·-m -→十↑，-町+ n 1-1 20 

硅炕基之间的缩告反应井非两个简单的化告

物之间的反应 ， 而是代表各种中间产物的硅经革

之间的缩告。 而硅提基间的缩告使硅醇的数目减

少，使硅醇踉纳来 SiOl拉子的作用相应的减弱 ，

不利于纳来 SiDI位子的分散，因此在使用硅烧偶

联剂分散纳来 Si01粒子的过程中.应尽量降低产

生缩告反应的机会。

2 实验部分

2. 1 实验材料

硅炕偶联剂 KH570 硅烧偶联1\11 F8261 乙
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2.2 实验仪器

79-1 型磁力加热搅拌器 DDS-12 数字电导

率仪 傅立叶变换红外光谱仪 TENSOR 37 

PHS-3C 酸度计

3 硅炕偶联剂水解程度的检测

3.1 电导率测定法

电导率测定法设备简单、操作方便。因硅统偶

联剂与去离子水的电导率很低，而水解产物硅醇和

醇的电导率较高，即使溶剂中采用了醇，因其在反

应前后量不变而对体系电导率变化无影响，所以硅

烧偶联剂体系在水解过程中电导率会逐渐增大，一

定时间后反应达到平衡，相应电导率值也稳定在某

一值，这表明水解已达平衡，测试硅醇含量为该水

解条件下的最大量。本课题采用电导率法在线检测

硅烧偶联剂的水解程度，另外还可以直观地观察硅

烧偶联剂水解体系的混浊程度来表征水解程度。实

验中所用各种材料的电导率见表4-1 。

表4-1 实验材料电导率
材料 | 电导率 (μs/cm-1

) 

去离子水 0.4 
KH-570 0.03 
F8261 . 0.03 
乙醇 1.0 

3.2 浑浊程度观测法

在装有硅皖偶联剂溶液的烧杯下面放入一张

印有清晰字体的纸片，随着硅皖偶联剂水解时间

延长，隔一段时间定期观察一次，当不能读出纸

片上的字体时，此时表明硅皖偶联剂水解溶液变

浑浊，记录此时的水解时间。

3.3 红外光谱检测法

傅立叶变换红外光谱仪 πNSOR 37 测试水解

前后特征基团的变化，并验证硅烧偶联剂的水解程

度。采用涂膜烘干制样法(红外灯在 ω-80.C烘

IOmin 使水分和产生的醇挥发)作红外分析。

4 实验结果与讨论

4.1 硅炕偶联剂水解溶剂的确定

根据硅炕偶联剂的水溶性及水解反应的平衡

体系，硅皖偶联剂的水解介质可以分为三种:去离

子水、醇、去离子水+醇。硅烧偶联剂KH570与 F8261

济南纺织化纤科技 2008 年第 2 期

若单独用去离子水作溶剂，两者均不溶于水而与水

处于异相，溶液明显分为两层。硅烧偶联剂 F8261

水解 24h 后，现象保持不变，硅皖偶联剂 KH570

水解 12h 后，虽然溶液分层现象消失，但是水解效

率会降低，影响其后应用，因此硅皖偶联剂 KH570

与 F8261 均不能单独采用去离子水做为水解溶剂。

若单独采用醇做为水解溶剂，从硅皖水解反应平衡

式可知醇的存在可以促使反应向左进行，不利于硅

醇的生成，醇只对硅烧起溶解作用而已，所以单独

采用醇作为硅烧偶联剂的水解溶剂也不可取。另外

众多文献资料也证实了使用水+醇混合溶剂做为

硅烧偶联剂的水解溶剂为佳[6)采取水+乙醇的混合

溶剂来进行硅烧偶联剂的水解工艺研究。

4.2 硅炕偶联剂与溶剂的配比及水解时间对其

水解规律分析

显示三种不同配比的硅烧偶联剂 KH570 随着

水解时间的延长电导率的变化情况。当阳570 : 

水:乙醇=1 : 1 : 1 时，随着硅皖偶联剂 KH570 水

解时间的延长，体系的电导率逐渐增加，当水解时

间延长至 12 小时，电导率达到最大值，说明此时

硅烧偶联剂已水解完全。但是再进一步延长水解时

间，电导率呈下降趋势，说明此时硅烧偶联剂

阻570 水解生成的硅醇发生缩合，硅醇的数量减

少。随着硅剧目联剂 KH570 浓度的减小，最大电导

率降低，水解的稳定时间延长。当浓度减小到

KH570 :水:乙醇=1 : 1 : 18 时，水解到后，继续

延长水解时间至 48h，体系中的电导率变化很小，

说明此时体系处于稳定状态。表4-2 也相应列出了

这三种配比的硅烧偶联剂 KH570 水解后至浑浊的

时间。当配比为阻挡70 :水:乙醇=1 : 1 : 1 时，水

解 36h 后，硅烧偶联剂水解溶液变浑浊。随着硅皖

偶联剂阳570用量的减小，其至浑浊的时间变长，

当配比为阳1570 :水:乙醇=1 : 1 : 18 时，水解在

1∞h 内还未出现浑浊现象，说明此配比下的硅皖

偶联剂 KH570 的水解稳定时间很长。这是因为随

着硅烧偶联剂 KH570 用量的增大和水解时间的

延长，水解产生的硅醇增多，同时，硅醇缩合生

成的硅氧饶的几率增大，电导率降低，随着生成

高聚体硅氧饶的增多，溶液出现浑浊。因此在使

用硅炕偶联剂 KH570 分散纳米 Si02粒子时，选取

配比为 KH570 :水:乙醇=1 : 1 : 18，而且硅皖
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2.2 实验仪器

79-1 型磁力加热搅拌器 DD5- 12 数字电导

率仪 傅立叶变换红外光谱仪 TEN50R 37 

PH5-3C 酸度计

3 硅惋偶联剂水解程度的检测

3.1 电导丰制定击

电导事测定法设备简单、 操作方便。 因硅镜偶

联剂与去离子革的电导率很低，而*解产物硅醇和

醇的电导率较高，即使溶剂中采用了醇，因其在反

应前后量不变而对体系电导率变化元影响，所以硅

烧偶联剂体罩在*解过程中电导率会逐附曹大

定时间后反应达到平衡，相应电导率值也稳定在某

一值，这表明卓解已达平衡，测试硅醇含量为该水

解条件下的最大量。 丰辞题采用电导率法在线检测

硅烧偶联剂的水解程度，另外还可以直观地阴森硅
娱偶联剂水解体系的混浊程度来表征水解程度。 实

验中所用各种材料的电导率见表中1 0

章4-1 实验材料电导草

玩料 | 电导率 ( 阳/cm- L )
去离于水 0.4 
KH-570 0.03 
F8261 
乙醇

3.2 耳边程度现耐浩

0.03 
1.0 

在装有硅烧偶联剂溶液的烧杯下面放入一张

印有清晰字体的纸片.随着硅烧偶联剂水解时间

延{(:.隔-段时间定期观察一次， 当不能读出纸

片上的字体时，此时表明硅烧偶联剂水解溶液变

浑浊.记录此时的*解时间。

3.3 虹外先iJ桂喇法

傅立叶变换红外光制且 πNSOR 37 测试本解

前后特征基团的变化，并验证硅烧偶联剂的水解程

度。 采用涂膜烘干制样法(红外灯在 60崎朋℃烘

IOmîn 使水分和产生的醇挥发)作红外分析。

4 实验结果与讨论

4.1 硅炕偶联剂水解革剂的确定

根据硅烧偶联剂的水溶性及水解反应的平衡

体系，硅烧偶联剂的*解介质可以分为三种:去离

子水、静、去离于*+酶。硅炕偶联剂阳1570与阿261
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若单独用去离子Jk作溶剂，两者均不溶于在而与水

处于异相，溶液明显分为两层。 硅炕偶联部1 F8261 

水解 24h 后， 现靠倒守不变，硅烧偶联剂 KH570

*解 12h 后，虽然溶液分层现盘消失.但是水解效

事告降低，影响其后应用，因此硅侧目联剂 KH570

与同261 均不能单独采用去离于本做为水解搭剂。

若单独果用醇做为水解溶剂，从硅烧水解反应平衡

式可知醇的存在可以促使反应向左进行，不利于硅

醇的生成，醇只对硅，~起榕解作用而已，所以单独

果用醇作为硅烧偶联剂的*解溶剂也不可取。 另外

众多文献资料也证实了使用水+醇混合溶剂做为

硅烧偶联剂的水解溶剂为使用来取*+乙醇的混合

榕剂来进行硅烧偶联剂的水解工艺研究。

4.2 硅坑偶联荆与溶剂的配比正水解时 I南时其

水解规#分析

显示三种不同配比的硅烧偶联剂阳570 随着

事解时间的延长电导率的变化情况。 当阳570

水 : 乙醇=1 : 1 : 1 时，随着硅烧偶联剂 阳1570 水

解时间的延{(:.体系的电导率逐渐增加，当本解时

间延{(:至 12 小时，电导率达到最大值.说明此时

硅销国联剂已串解完全巳 但是再进一步延长水解时

间 ， 电导率呈下降趋势，说明此时硅统偶联剂

阳570 卓解生成的硅醇发生缩告，硅醇的数量减

少。 随着硅烧偶联剂 KH570浓度的减小，最大电导

率降低，水解的稳定时间延佳。 当浓度减小到

KH570 水乙醇=1 : 1 : 18 时 ， 现解到后，继续

延长水解时间至 48h. 体系中的电导率变化很小，

说明此时体系处于稳定状态。 表 4-2 也柏应列出了

这主种配比的硅烧偶联剂 KH570 *解后至浑浊的

时间。 当配比为 KH570: * : 乙醇=1 : 1 : 1 时，水

解 36h 后，硅烧偶联Jfll本解溶液变浑浊。 随着硅炕

偶联剂阳1570周量的减小，其至挥浊的时间变任，

当配比为阳570 水，乙醇=1 : 1 : 18 时.Jk解在

l∞h 内还未出现浑浊现盘，说明此配比下的硅炕

偶联剂 KH570 的水解稳定时间很长。这是因为随

着硅烧偶联押11 KH570 用量的增大和在解时间的

延佳，水解产生的硅醇增多.同时，硅醇缩古生

成的硅氧饶的几率增大.电导率降低.随着生成

商囊体硅氧饶的增多.溶液出现挥浊。 因此在使

用硅饶偶联如'1 KH570 分散纳来自0，粒子时，选取

配比为 KH570: * 乙醇=1 : 1 : 18. 而且硅烧
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偶联剂 KH570 的水解时间至少在 3h 以上，才能

生成足够的硅醇与纳米 Si02粒子结合。
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固4-1 不同配比的硅镜偶联扣IjKH510水解时的电导率变化

表4-1 不同配比的硅镜偶联剂KH5而水解至浑浊的时间

配比( KH570:水:乙醇) 1 1:1:1 11:1:10 11:1:18 

时间( h ) 1 36 1 72 1 > 1∞ 
图午2显示了不同配比的硅烧偶联剂 F8261 随

着水解时间的延长电导率变化情况。当配比为

F8261 :水:乙醇=1 : 1 : 1 时，水解 5h 后，电导率

达到最大值时，继续延长水解时间，水解生成的硅

醇发生缩合，电导率急剧下降。当配比为F8261 : 

水:乙醇=1 : 1 : 10 时，电导率达到最大值时，继续

延长水解时间，电导率变化平缓.体系的稳定时间

为 1弛，若再继续延长水解时间，电导率开始下降。

当配比为陀261 :水:乙醇=1 : 1 : 18 时，体系稳定

时间增长为 21h。表 4-2 也相应列出了不同配比的硅

皖偶联剂 F8261 至浑浊的时间，硅烧偶联剂 F8261 

的用量越低相应的至挥浊的时间越长，即稳定时间

越长。但是硅烧偶联剂陀261 的最佳稳定时间相对

硅烧偶联剂阳570来说相对较短，两者配比相同的

情况下即硅烧偶联剂:水:乙醇=1 : 1 : 18 时，硅烧

偶联剂 F8261 至浑浊的时间为 30h，而硅皖偶联剂

阳1570 在水解 1∞h后仍未出现浑浊现象，在使用硅

烧偶联剂F8261 分散纳米 Si<1粒子的过程中，控制

其水解时间对分散纳米 Si<1粒子至关重要。因此选

用硅皖偶联剂U F8261 与溶剂的配比为 F8261 :水:

乙醇=1 : 1 : 18，水解时间为拙，但是不能超过 30h。
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表4-2 不同配比的硅镜偶联扣IjF8261水解至浑浊的时间

配比( F8261:水:乙醇) 11:1:1 1 1:1:10 11:1:18 

时间( h ) I 10 1 21 1 30 

4 .3 硅炕偶联剂水解 PH 值对其水解规律分析

PH 值在控制硅烧偶联剂水解和缩合方面有

重要的作用。一般来说， PH 值高，则助水解，反

之则助缩合，一般在中性介质中，水解速度最慢，

PH 的范围在 4-5 之间时缩合最慢。表 4-3 显示

了硅皖偶联剂 KH570 与 F8261 在不同 PH 值时，

水解溶液至浑浊的时间。

表4-3 不同pH值下硅烧偶联~JKH570与F8261

水解溶液至浑浊的时间

pH 
至浑浊的时间

KH570 F8261 
1.5 2h lOOmin 
2.0 8h 2h 
3.0 12h 6h 
4.0 >100h 33h 
5.0 >100h 35h 
6.0 >100h 36h 
7.0 一一 一一

8.0 10min 5min 
9.0 lOmin 4min 
10.0 llmin 4min 

硅皖偶联剂 KH570 与 F8261 水解稳定性的

规律类同，当弱酸性时，即 PH 值在 4-6 间，水

解溶液至浑浊的时间最长，硅烧偶联剂 KH570

至浑浊的时间大于 100h，而硅烧偶联剂 F8261

水解溶液至浑浊的时间在 33-36h，此时水解速

度大于缩合速度。随着酸性的加强，溶液至浑浊

的时间逐渐缩短， PH 值在 1 - 3 内硅炕偶联剂

KH570 水解溶液至浑浊的时间小于 12h，而硅惋

偶联剂 F8261 水解溶液至浑浊的时间更短，水解

体系在 6h 内就变浑浊。另外在碱性的条件下，

硅烧偶联剂 KH570 水解lOmin 左右溶液变浑浊，

此时缩合速度大于水解速度，意味着已经形成缩

合产物。因此硅烧偶联剂 KH570 不适合在碱性

条件下水解。尽管硅炕偶联剂 F8261 中含有的

C-F 键相当稳定，但在碱性条件下，水解洛液

5min 后也变浑浊。这是由于 C-F 键的反应活性

差，在碱性条件下， F 的强电负性导致氟代短烧

基中 C-Si 键减弱，使 C-Si 键容易受到亲核试剂

的进攻而断裂lml，所以硅皖偶联剂 F8261 也不适
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偶联剂 KH570 的水解时间至少在 3h 以上，才能

生成足够的硅醇与纳米 Si02粒子结合。
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表4-1 不同配比的硅煤f.联剂KH570水解至浑浊的时间

配比( KH570:水:乙醇) 1 1:1:1 11:1:10 11:1:18 

时间( h ) 1 36 1 72 1 > 1∞ 
图午2显示了不同配比的硅烧偶联剂 F826 1 随

着水解时间的延长电导率变化情况。当配比为

陀261 :水:乙醇=1 : 1 : 1 时，水解 5h 后，电导率

达到最大值时，继续延长水解时间，水解生成的硅

醇发生缩合，电导率急剧下降。当配比为F8261 : 

水:乙醇=1 : 1 : 10 时，电导率达到最大值肘，继续

延长水解时间，电导率变化平缓.体系的稳定时间

为 1弛，若再继续延长水解时间，电导率开始下降。

当配比为陀261 :水:乙醇=1 : 1 : 18 时，体系稳定

时间增长为 21h。表 4-2 也相应列出了不同配比的硅

皖偶联剂 F8261 至浑浊的时间，硅烧偶联jflJ F8261 

的用量越低相应的至浑浊的时间越长，即稳定时间

越长。但是硅烧偶联剂陀261 的最佳稳定时间相对

硅炕偶联剂阳570来说相对较短，两者配比相同的

情况下即硅烧偶联剂~ :水:乙醇=1 : 1 : 18 时，硅烧

偶联剂~ F8261 至浑浊的时间为 30h，而硅皖偶联剂

阳1570在水解 l∞h后仍未出现浑浊现象，在使用硅

烧偶联剂F8261 分散纳米 Si<h粒子的过程中，控制

其水解时间对分散纳米 Si<h粒子至关重要。因此选

用硅皖偶联剂 F8261 与溶剂的配比为 F8261 :水:

乙醇=1 : 1 : 18，水解时间为弛，但是不能超过 30h。
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表:4-2 不同配比的硅镜偶联剂F问82却61水解至浑浊的时闽

配比( F8药261ν:J未y

O 时间(仙ωh川) I 1ω012剖1 I 3到
4.3 硅炕偶联剂水解 PH 值对其水解规律分析

PH 值在控制硅烧偶联剂水解和缩合方面有

重要的作用。一般来说， PH 值高，则助水解，反

之则助缩合，一般在中性介质中，水解速度最慢，

PH 的范围在 4-5 之间时缩合最慢。表 4-3 显示

了硅皖偶联剂 KH570 与 F8261 在不同 PH 值时，

水解溶液至浑浊的时间。

表4-3 不同pH值下硅镜偶联~JKH570与F8261

水解溶液至浑浊的时间

pH 
至浑浊的时间

KH570 F8261 
1.5 2h lOOmin 
2.0 8h 2h 
3.0 12h 6h 
4.0 >100h 33h 
5.0 >100h 35h 
6.0 >100h 36h 
7.0 一一 一一

8.0 10min 5min 
9.0 lOmin 4min 
10.0 llmin 4min 

硅皖偶联剂 KH570 与 F8261 水解稳定性的

规律类同，当弱酸性时，即 PH 值在 4-6 间，水

解溶液至浑浊的时间最长，硅烧偶联剂 KH570

至浑浊的时间大于 100h ，而硅皖偶联JfIJ F8261 

水解溶液至浑浊的时间在 33-36h，此时水解速

度大于缩合速度。随着酸性的加强，溶液至浑浊

的时间逐渐缩短， PH 值在 1 - 3 内硅皖偶联剂

KH570 水解溶液至浑浊的时间小于 12h，而硅惋

偶联剂 F8261 水解溶液至浑浊的时间更短，水解

体系在 6h 内就变浑浊。另外在碱性的条件下，

硅烧偶联剂 KH570 水解lOmin 左右溶液变浑浊，

此时缩合速度大于水解速度，意味着已经形成缩

合产物。因此硅烧偶联剂 KH570 不适合在碱性

条件下水解。尽管硅炕偶联剂 F826 1 中含有的

C-F 键相当稳定，但在碱性条件下，水解溶液

5min 后也变浑浊。这是由于 C-F 键的反应活性

差，在碱性条件下， F 的强电负性导致氟代短烧

基中 C-Si 键减弱，使 C-Si 键容易受到亲核试剂

的进攻而断裂lml，所以硅皖偶联剂 F8261 也不适
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合在碱性条件下水解。在 PH为 7 的中性介质下，

两者水解和缩合的速度都很慢，对于今后的应用

没有指导意义。

因此选择在弱酸性条件即 PH 值为 4-6 之

间，更有利于控制缩合反应的发生，并保证体系

中硅醇含量尽可能多，为将来选择硅烧偶联剂分

散纳米 Si02粒子的条件打下基础。

4.4 红外光谱分析

图 4-1 显示了硅烧偶联剂 KH570的红外光谱

图，图中 2947.86cm- 1 、 2842.37 cm-I 、 1167.68 cm- I 、
1088.86 cm-I 、 819.85 cm- I 处的谱带为 Si-O-CHJ

基团的特征。位于 1719 cm- I 和 1636 cm- I 处的吸

收谱带分别归属于硅炕偶联剂分子中的 C=O 和

C=C 的伸缩振动。
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为了验证水解时间对硅烧偶联剂KH570水解

程度的影响，测定了其不同水解时间水解液的红

外光谱图。图4-2显示了硅烧偶联剂KH570水解lh

和8h的红外光谱图。当水解lh时， 819.85 cm- I处

的吸收谱带消失，在3433 cm- I处出现一新峰，说

明硅烧偶联剂KH570水解后，其分子中Si-0-CH3

被硅醇Si-OH基团所取代，佣4 cm喻1为Si-OH的单

宽吸收峰。同时出现1099 cm-I吸收峰，归属于线

性硅氧烧Si-O-Si键的对称伸缩振动峰。另外随着

硅炕偶联剂KH570水解时间延长到8h后，在3433

cm-l处吸收峰增强，说明硅烧偶联剂KH570水解

8h比水解lh时生成硅醇的量增加。当水解时间进

一步延长到48h，如图4-3所示，与水解8h相比，

在3433 cm-I处吸收峰相差不大，说明硅烧偶联剂

KH570水解生成的硅醇量变化不太明显。此结果

与电导率分析的结果相符。

通过测定硅烧偶联剂水解液的电导率及红外

光谱，研究了影响硅皖偶联剂水解稳定性的因素

即硅烧偶联剂与溶剂的配比、水解时间以及水解

PH 等的影响规律，得出最佳水解工艺的条件为:

硅炕偶联剂 KH570或 F8261 与溶剂的配比均为硅

烧偶联剂:水:乙醇=1 : 1 : 18 ，水解 pH 值也都

选择在 4-6 的范围内。硅惋偶联剂 KH570 的水

解时间在 3h 以上，硅烧偶联剂 F8261 的水解时间

至少在 5h 以上，但不能超过 30h。
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合在碱性条件下水解。在 PH为 7 的中性介质下，

两者水解和缩合的速度都很慢，对于今后的应用

没有指导意义。

因此选择在弱酸性条件即 PH 值为 4-6 之

间，更有利于控制缩合反应的发生，并保证体系

中硅醇含量尽可能多，为将来选择硅烧偶联剂分

散纳米 Si02粒子的条件打下基础。

4.4 红外光谱分析

图 4-1 显示了硅炕偶联剂 KH570的红外光谱

图，图中 2947.86cm- 1 、 2842.37 cm- I 、 1167.68 cm- I 、
1088.86 cm-I 、 819.85 cm- I 处的谱带为 Si-O-CHJ

基团的特征。位于 1719 cm- I 和 1636 cm- I 处的吸

收谱带分别归属于硅炕偶联剂分子中的 C=O 和

C=C 的伸缩振动。
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为了验证水解时间对硅烧偶联剂KH570水解

程度的影响，测定了其不同水解时间水解液的红

外光谱图。图4-2显示了硅烧偶联剂KH570水解lh

和8h的红外光谱图。当水解lh时， 819.85 cm- I处

的吸收谱带消失，在3433 cm- I处出现一新峰，说

明硅烧偶联剂KH570水解后，其分子中Si-0-CH3

被硅醇Si-OH基团所取代，佣4 cm斗为Si-OH的单

宽吸收峰。同时出现1099 cm- I吸收峰，归属于线

性硅氧烧Si-O-Si键的对称伸缩振动峰。另外随着

硅炕偶联剂KH570水解时间延长到8h后，在3433

cmEl处吸收峰增强，说明硅烧偶联剂KH570水解

8h比水解lh时生成硅醇的量增加。当水解时间进

一步延长到48h，如图4-3所示，与水解8h相比，

在3433 cm-I处吸收峰相差不大，说明硅烧偶联剂

KH570]j(解生成的硅醇量变化不太明显。此结果

与电导率分析的结果相符。

通过测定硅烧偶联剂水解液的电导率及红外

光谱，研究了影响硅皖偶联剂水解稳定性的因素

即硅烧偶联剂与溶剂的配比、水解时间以及水解

PH 等的影响规律，得出最佳水解工艺的条件为:

硅炕偶联剂 KH570或 F8261 与溶剂的配比均为硅

烧偶联剂:水:乙醇=1 : 1 : 18 ，水解 pH 值也都

选择在 4-6 的范围内。硅镜偶联剂 KH570 的水

解时间在 3h 以上，硅烧偶联剂 F8261 的水解时间

至少在 5h 以上，但不能超过 30h。
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