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两亲性纳米 SiO2 复合材料的合成 

贾忠琦, 李晓萱, 肖正辉, 王文平, 曹楠楠 
(合肥工业大学 化工学院, 合肥 230009) 

摘 要: 以 3-缩水甘油醚氧丙基三甲氧基硅烷改性过的纳米 SiO2作为原料, 通过季铵化反应得到两亲性的纳米 SiO2

复合材料. 利用傅里叶红外(FTIR)、热失重分析(TGA)、X 射线光电子能谱(XPS)等检测手段研究了合成材料的结构; 

通过透射电镜(TEM)对合成的尺寸及微观形貌进行了分析; 利用其在水/甲苯混合体系中的分散探讨了合成材料的

两亲性. 结果表明, 合成的纳米 SiO2 复合材料表面接枝的有机成分约为 11wt%, 该纳米 SiO2 复合材料具有很好的

两亲性.    
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Synthesis of Amphiphilic Silica Nanocomposites 
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(School of Chemical and Engineering, Hefei University of Technology, Hefei 230009, China) 

Abstract: Silica modified by γ-glycidyloxypropyltrimethoxysilane was used as precursor to prepare amphiphilic sil-

ica nanocomposites by quaterisation. The structure of the as-prepared products was characterized by means of fourier 

transform infrared (FTIR), thermogravimetric analysis (TGA) and X-ray photoelectron spectroscope (XPS). Transmis-

sion electron microscopie (TEM) was used to characterize the morphology of the nanocomposites. The results showed 

that the content of the organic components at the silica surface calculated from TGA data was 11wt%. TEM provided 

direct evidence for the well amphiphilicity, and the same conclusion was confirmed by the photographs of the pristine 

SiO2 and surface-modified SiO2 nanocomposites in water/toluene mixed layers. 
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中国铁路大提速对铁路铺设用砂浆的要求明显

提高,在满足砂浆国际标准的前提下, 要求更有效地

增加铁路用砂浆的抗压强度. 纳米 SiO2 是极其重要

的无机材料之一, 具有特殊的光学性能、光催化性

能和流变性能, 广泛应用于高分子复合材料、塑料、

涂料、化妆品等领域[1-3]. 鉴于纳米 SiO2 具有良好的

耐热性、耐压性[4-5], 且易于工业化生产, 更适合应

用于铁路、公路、桥梁等建筑领域. 然而, 纳米 SiO2

比表面积大、表面能极高, 易于发生微粒团聚[6-7], 

难以与基料很好结合, 导致纳米 SiO2 所具有的特性

没有得到应有的发挥. 以纳米 SiO2 为材料制备具有

两亲性的复合材料, 提高其分散性, 减少团聚 [8-9], 
已经得到了广泛的研究. 将两亲性纳米 SiO2 复合材

料作为铁路铺设用砂浆添加剂的研究鲜见报道. 
本实验以纳米 SiO2 为原料, 对其表面进行功能

化处理, 合成出新型的复合材料, 通过 FTIR、TGA、

XPS 等手段对产物结构进行表征, 并对其分散性进

行了考察. 
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1  实验部分 

1.1  主要试剂 
3-缩水甘油醚氧丙基三甲氧基硅烷(GPTS), Al-

drich 化学试剂有限公司, 纯度为 98%; 十二烷基-N,N- 
二甲基叔胺 , 百灵威化学试剂有限公司 , 纯度为

97%; 纳米 SiO2 微粒, 南京海泰纳米材料有限公司, 
粒径 20 nm, 使用前 120℃下真空干燥 48 h; 甲苯, 
国药集团化学试剂有限公司, 使用前在 CaH2 存在

下减压蒸馏. 其它未提及试剂均购于国药集团化学

试剂有限公司, 使用前未经过进一步处理. 
1.2  纳米 SiO2 的表面接枝改性 

合成路线如图 1 所示. 在 250 mL 的圆底烧瓶中

依次加入 5 g 干燥的 SiO2 微粒、7 mL GPTS 和 100 mL
甲苯, 超声分散 30 min. 体系在 80℃并有 N2保护的

条件下磁力搅拌回流反应 8 h, 高速离心分离得到

产物. 上述产物用无水乙醇离心洗涤数次, 以除去

物理吸附的 GPTS, 之后在 80℃下真空干燥 5 h. 产
物记为 SiO2–GPTS.  
1.3  两亲性纳米 SiO2 复合材料的合成 

在三口烧瓶中加入 3 g SiO2-GPTS 微粒、过量

的丙二酸和 100 mL N,N-二甲基甲酰胺, 超声分散

30 min, 在室温下磁力搅拌反应 6 h. 缓慢地向体系

中加入 2.1 mL 环氧氯丙烷, 升温至 40℃继续反应  
4 h. 向反应混合物中逐滴加入适量的十二烷基-N,N-
二甲基叔胺, 待滴加完毕, 升温至 80℃, 磁力搅拌

下反应 4 h, 离心分离洗涤后, 真空干燥得浅黄色

固体. 
1.4  测试与表征 

傅里叶红外吸收光谱测试 (FTIR)采用 Avatar 
360 ESP 型傅立叶变换红外光谱仪 , 波长范围为

4000~400cm−1; 热失重分析 (TGA)使用的仪器为

Perkin-Elmer TGA-7 型热重分析仪, 在 N2 条件下测

定, 升温速率为 10℃/min, 温度范围从室温到 800℃; 
X 射线光电子能谱(XPS)测试采用 ESCALABMKII
电子能谱仪 ; 透射电镜 (TEM)采用日本日立公司

Hitachi-800 型透射电子显微镜. 

2  结果与讨论 

2.1  SiO2–GPTS 结构表征 
纳米 SiO2表面存在大量的−OH基团, 很容易与

硅烷偶联剂 GPTS 中的−OCH3 发生反应, 从而得到

SiO2-GPTS[10-11]. 图 2(a)为纳米 SiO2 的 FTIR 图谱, 
1000~1250 cm−1 附近为 Si−O−Si 的伸缩振动峰, 这
在所有的 SiO2 样品的 FTIR 图谱中都可以看到. 在
1638 和 3440 cm−1 附近的两个吸收峰表明: 纳米

SiO2 表面存在物理吸附水[12]. 图 2(b)为 SiO2-GPTS
的 FTIR 图谱, 其中 3400 cm−1 附近的特征峰明显减

弱, 2868 和 2942 cm−1 处出现了 C−H 的伸缩振动峰, 
并在 907 cm−1 处出现了 GPTS 中环氧基团的特征吸

收峰. 在 SiO2-GPTS 的最终处理过程中, 由于纳米

SiO2表面物理吸附的 GPTS已经除去, 所以由图 2(b)
说明 GPTS 已经通过化学键成功的接枝到纳米 SiO2

表面上. 
图 3(a)、(b)分别为纳米 SiO2 和 SiO2-GPTS 的

TGA曲线. 纳米 SiO2在 120℃以下热失重非常明显, 
随着温度的升高, TGA 曲线趋于平衡, 升温至 800℃
时热失重约为 8.9wt%(图 3(a)), 这主要是纳米微粒

表面的物理吸附水引起的; 而纳米 SiO2 表面接枝

GPTS 之后(如图 3(b)), 其在 120℃以下的热失重较

纳米 SiO2 微粒明显减弱, 说明接枝 GPTS 使纳米微

粒原有的亲水性减小, 并且从图中看出, 在 800℃ 

 

图 1  两亲性纳米复合材料的合成路线 
Fig. 1  Synthesis routes of amphiphilic SiO2 nanocomposites 
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图 2  纳米 SiO2 (a), SiO2-GPTS (b)和复合材料(c)的红外图谱 
Fig. 2  FTIR spectra of pristine SiO2 (a), SiO2-GPTS (b) and 
amphiphilic SiO2 nanocomposites (c) 
 
以下 SiO2-GPTS 的热失重约为 11.4wt%. 纳米 SiO2

接枝前后样品之间热失重存在 2.5wt%的差值, 表明

纳米微粒表面接入 GPTS 的量约为 2.5wt%. 
2.2  纳米 SiO2 复合材料的结构表征 

图 2(c)为合成的带有季铵盐基团的两亲性纳米

SiO2复合材料 FTIR 图谱. 从图中观察到, 开环反应

发生后, 907cm−1处环氧基团的特征吸收峰完全消失, 
而 2927 和 2859cm−1 处的吸收峰强度与 SiO2- 
GPTS(图 2b)相比有明显增强, 说明季铵化反应在 

 

图 3  纳米 SiO2 (a), SiO2-GPTS (b)和复合材料的 TGA 曲线 
Fig. 3  TGA curves of pristine SiO2 (a), SiO2-GPTS (b) and 
amphiphilic SiO2 nanocomposites (c) 

 
分子结构中引入有机成分, 这与十二烷基-N,N-二
甲基叔胺中的长碳链有关, 表明成功合成纳米 SiO2

复合材料. 
TGA 检测分析也能得出上述结论. 图 3(c)为合

成的纳米 SiO2复合材料的 TGA 曲线, 在 200℃以下

有明显的失重, 这表明合成的产物表面具有亲水性, 
与纳米 SiO2 微粒相比较, 失重有所减少, 说明季铵

化后纳米材料表面的疏水性增加[13]. 在 550℃左右

热分解基本完成, 受热残留量为 80wt%, 与纳米 

 

图 4  复合材料的 XPS 能谱图 
Fig. 4  XPS spectra of amphiphilic SiO2 nanocomposites surface 
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SiO2 的受热残留量相比(约为 91.1wt%), 表明接枝

在纳米微粒表面的有机成分为 11wt%. 
XPS 分析可以进一步验证上述结论. 图 4(a)为

合成的纳米 SiO2复合材料表面的XPS能谱分析: 硅
(152 eV, Si(2s); 102 eV, Si(2p))、氧(531 eV, O(1s))、
碳(286 eV, C(1s))、氮(402 eV, N(1s))及氯(203 eV, Cl 
(2p)), 与文献[14-15]一致. 图 4(b)为 C1s 的分峰处

理, 其中 283.5、284.9、286.4、288.2 eV 分别代表

C−Si, C−H/C−C, C−O/C−N 和 C=O、N 1s 的分峰处

理(图 4(c))可以看出, 在 399.9 和 402.5 eV 处的两个

峰分别代表 N−C 和 N+[16]. C−Si、C−H/C−C、

C−O/C−N、C=O 峰以及氮阳离子(N+)峰的出现, 也
再次证明成功地合成了目标结构产物. 

图 5(a)、(b)分别为纳米 SiO2 和纳米 SiO2 复合

材料分散在无水乙醇中的TEM照片. 图5(a)中可以看

出, 纳米 SiO2 颗粒发生团聚, 即使超声处理 30 min, 
在乙醇中依然不能很好的分散. 然而, 纳米 SiO2 表

面经过季铵化之后, 降低了纳米 SiO2 的表面能, 提
高了与溶剂的相容性, 从而减少了团聚现象, 分散

性较好, 如图 5(b)所示. 
为了进一步探讨改性前后纳米 SiO2 的分散性,

进行了水/甲苯体系的分散性实验(如图 6). 从图 6(a)
的纳米 SiO2 分散照片可以看出, SiO2 微粒只能分散

在水相中, 这说明纳米 SiO2 具有亲水性, 这也是

SiO2 样品中出现物理吸附水的原因(图 2c). 然而, 
在经过表面季铵化之后, 形成的复合材料可以很好

地分散在水/甲苯体系中(图 6(b), (c), (d)), 即使放置

48 h, 也只是出现轻微的分层. 

 

图 5  纳米 SiO2 (a)和复合材料(b)的 TEM 照片 
Fig. 5  TEM images of pristine SiO2 (a) and amphiphilic 
nanocomposites (b) 
 

3  结论 

以 3-缩水甘油醚氧丙基三甲氧基硅烷改性过的 

 

图 6  纳米 SiO2 (a)和两亲纳米复合材料(b~d)在水/甲苯中的

分散照片 
Fig. 6  Photographs of pristine SiO2 (a) and amphiphilic 
nanocomposites (b-d) dispersed in the mixture of water and 
toluene  
Dispersed for 0 h (b), 24 h (c), 48 h (d). All the experiments were con-
ducted at room temperature 
 

纳米 SiO2 作为原料, 合成了一种新型两亲性的纳米

SiO2 复合材料, 通过 FTIR、TGA、XPS 和 TEM 对

这一复合材料进行表征. 另外, 为了探究合成的纳

米 SiO2 复合材料的两亲性, 对其在水/甲苯体系的

分散性进行了研究, 可以直观的观察到这一复合材

料具有很好的亲水−亲油性. 这一新材料可以应用

于铁路、高速公路、桥梁等建筑领域. 
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