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表面改性对氮化硅浆料固含量的影响
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摘 要 本文通过酸洗工艺对 粉体进行了表面改性
,

并研究了表面改性对粉体胶体特

性及其浆料流动性的影响 结果表明 酸洗处理之后悬浮粒子的等电点升高
,

表面分析表

明这是粉体表面氧化程度降低的缘故 而且
,

由于酸洗处理有效地提高了粒子的 电位
,

因而浆料的流动性明显得到改善
,

其最高固含量也由 提高到
,

并制备出了固

含量为 的
、

适于浇注的 浆料

关 键 词 氮化硅 , 酸洗 表面改性 浆料 , 固含量

中图分类号 文献标识码

引言

、

等胶态成型方法是制备高可靠性
、

复杂形状陶瓷部件的有效方

法
,

其中低粘度
、

高固含量陶瓷浆料的制备是胶态成型高质量坯体的关键 目前制备陶瓷

浓悬浮体的主要途径是加入分散剂的方法 匡
,

除了必须选择合适的分散剂之外
,

即使对

于同一种粉料
,

由于其制备工艺不同
,

颗粒表面的荷电行为
、

分散剂的选择和效果也会有

较大的差异 因此人们一直在探索提高悬浮体固含量的新方法

影响悬浮体固含量及其流动性的因素很多
,

除了颗粒的形状
、

分布
,

可溶性离子的种类
、

浓度以及介质的性质之外
,

颗粒的表面特性也是一个重要的影响因素 特别是对于
、

等非氧化物陶瓷粉料来说
,

后者的影响尤为突出 本工作以 粉体为研究对象
,

不

考虑其它的影响因素
,

通过酸洗工艺对粉体表面进行改性
,

研究了表面改性对 浆料固

含量的影响
,

以达到制备高固含量
、

低粘度 浆料的 目的

实验

原料和浆料制备

本实验所用 粉体 德国 粉 平均粒径 粼 ,

比表面积 , 一‘ 表面改

性 首先用 的酸性水溶液洗涤 粉体
,

然后用去离子水清洗
,

直至洗液导电性保

持恒定

浆料制备 将 粉体加入预先调整 二 的水溶液中
,

机械搅拌
,

最终浆料

值保持在 士 范围 实验用水为去离子水
,

用 的 和 的 溶液调
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节浆料 值
·

实验方法

电位采用 一 ,

进行测量
·

它是根据粒子光散射产生的

位移进行测量的 测试温度

粉体表面的化学组成采用 光电子能谱进行分析 考虑到表面荷电效应引起的

静电位移
,

用表面沾污碳峰 二 作为内标校正
,

确定各元素的结合能
,

,

和 的原子敏感因子分别为
、 、

和 通过扣除沾污

李仁一导豆乞闪

碳引入的氧量来计算样品的含氧量

浆料的流变特性采用 。公司的
。 流变仪进行

测量 测量装置为锥板 锥半径
,

锥

角

结果和讨论

表面改性对 粉体胶体特性的影响

电位是反映粒子胶态行为的一个重

要参数 粒子表面荷电基团的微小变化将

引起粒子 电位的改变 在水中

的胶态行为与其表面特性有关
,

不同的制备

工艺使 颗粒的表面特性产生较大的差

异
,

结果使得 粒子的等电点在 之

间变化

一一

杯杯、
飞渺渺

,

图 表面改性对 粉体 电位的影响
主

图 给出了表面改性对 粉体 电位的影响 由图可见
,

未经酸洗处理的粉体

在 时
,

粒子表面正
、

负电荷位密度在数量上相等
,

宏观上表现为粒子表面电荷为零

即等电点 当 时
,

粒子表面正 电荷位密度高于负电荷位密度
,

结果粒子表面显示

正电性 当 时
,

粒子表面正电荷位密度低于负电荷位密度
,

结果粒子表面显示负电

性
,

并且随着介质 值升高
,

其负电性增加
,

电位升高 经酸洗处理之后其等电点

升高至
,

并且在碱性介质中
,

其 电位值有比较明显的增大 粉体表面胶体特性

的这些变化可能与酸洗前后粉体表面氧化程度的改变有关 研究认为
,

随着

粉体表面酸性硅醇基 一 含量的升高
,

粉体的等电点相应地降低 表面分析

进一步证实了这一看法 见表 酸洗处理之后 粉体表面的 值降低
,

值升

高
,

即其表面氧化程度降低
,

因此其等电点向碱性区域位移 其表面氧化程度的降低可能

是由酸洗清除了粉体表面的无定形氧化物引起的

由于亚微米级的 粒子具有较高的表面能
,

容易与空气中的氧气发生作用在粒子

表面形成无定形二氧化硅层
,

后者与空气中的水分相结合转化为单硅酸
,

因此亚微

米级的 粉体表面往往含有一定浓度的 当 粉体加入水介质中时
,

有少

量的 溶解
,

水介质中溶解的 分子容易在 粒子表面进行吸附
,

表面吸

附的 将抑制 粉体表面的进一步溶解 另一方面
,

等 研究发现溶

液中极少量的
、

等金属杂质离子将大幅度的抑制二氧化硅的溶解 这是由于介
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质中的金属离子与粒子表面的硅醇基 一 配位形成了一个复合物的缘故 这一过程可

用下式表示
一 。 一 一 。 一 。 一“ 兰 。

,

三 三

这样
,

酸洗处理可以去除 粉体中的少量金属杂质离子
,

从而促进粉体表面无定形

二氧化硅的溶解
,

降低粉体的表面氧化程度
·

用等离子体发射光谱对酸洗前后 粉体所

含杂质进行分析
,

结果发现酸洗后 粉体中 的含量降低了 一
,

从而证明了上述酸洗作用机理的正确性 “ 研究了二氧化硅经硝酸处理后的溶解性

情况
,

也得到了一致的结果

表 表面分析结果

叭

—
· ·

· ·

驴
、

、

、

驴

表面改性对 浆料流动性的影响

图 给出了表面改性对 浆料流动性的影响 可以看出
,

经酸洗处理之后浆料的流

动性明显得到改善 前已指出
,

经酸洗处理的 粉料在碱性介质中表面电荷密度升高
,

电位增大
,

颗粒间的静电排斥力增加
,

因而浆料分散性提高
,

粘度降低
,

流动性增加

另一方面
,

酸洗处理对浆料流动性的影响也可以从浆料的有效体积分数 进一步得到认

识 众所周知
,

粒子表面含有一定密度的硅醇基 一
,

后者在水介质中往往通过氢

键作用在 粒子表面形成一层不可移动的水分子层 未经酸洗的 粉体表面含

有较多的 一 基团
,

因而在粉体表面容易形成多水分子吸附层
,

导致 增大
,

浆料粘度

升高 经酸洗处理的 粉体表面氧化程度降低
, 一 基密度相对减小

,

因而在粉体表

面容易形成单水分子吸附层
,

且能保持较好的润滑性
,

结果浆料粘度较低
,

流动性较好

此外
,

酸洗工艺对浆料流动性的改善作用在浆料的屈服应力上也得到了反映 如表

所示
,

经酸洗工艺处理的粉体浆料的屈服应力明显减小
,

表明浆料内部的网络结构强度减

弱
,

流动性提高 显然
,

对于高固含量 浆料来说
,

酸洗处理工艺对提高浆料固含量的

作用尤为明显
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表 表面改性对浆料屈服应力的影响
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图 表面改性对 ‘ 浆料流动性的影响

图 酸洗工艺对 浆料最高固含量的

影响

表面改性对 浆料最高固含量的影响

经酸洗处理的 粉料在碱性条件下 电位增大
,

浆料流动性明显改善
,

因而可

以预期酸洗工艺将有效地提高浆料的最高固相含量 图 给出了酸洗前后的 粉体浆

料相对粘度随浆料固含量的变化关系
,

其中相对粘度是浆料粘度与介质粘度之 比 可以发

现
,

未经酸洗处理的 粉体浆料在固含量接近 时体系相对粘度迅速增加
,

浆料

流动性骤然恶化
,

因而可以认为其最高固含量约为 与此相比
,

经酸洗处理之后的

粉体浆料在固含量达到 时仍然具有很好的流动性
,

其最高固含量可以达到

并且
,

通过酸洗工艺对本实验所用的 粉料进行处理
,

已经制备出了固含量为

适于浇注的浆料

结论

酸洗处理工艺可以有效地对 粉体进行表面改性
,

降低粉体表面的氧化程度
,

从而

使 粒子等电点升高 同时
,

酸洗工艺能够有效地提高 粒子在碱性条件下的

电位
,

因而明显改善浆料的流动性
,

浆料的最高固含量也由改性前的 提高到改性后

的 并通过酸洗处理的方法制备出了固含量为 的
、

适于浇注的 浆料
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