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改性 SiC粉悬浮浆料流变特性研究

武七德 ,周 　波 ,吉晓莉 ,王 　浩 ,郝 　慧
(武汉理工大学硅酸盐材料与工程教育部重点实验室 ,武汉 430070)

摘 　要 : 　采用亲水、亲油硅烷偶联剂 WD250、WD220 对 SiC 微粉进行包覆改性。研究表明 ,有机包覆改性 SiC 粉的表面

结构中亲水与亲油基团的比例对料浆在低剪切速率下的流变特性有极大影响。改性粉表面全是亲水基团时 ,料浆触变

性大 ,当固相体积含量由 57. 4 %上升到 58. 5 %时 ,料浆粘度突然增大 1 236. 0 mPa·s ;随着亲油基团的引入 ,料浆触变性

降低 ,高固相含量时粘度增大平缓。
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Research on the Rheological Behavior of Modif ied SiC Powder Slurry
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Abstract :　The silicon carbide ( SiC) fine powders were coated and modified with WD250 and WD220. The study showed

that the proportions of hydrophile group and lipophile group on the surface of coated SiC powders affect greatly the rheological

behavior. The SiC slurry catched high thixotropy when the SiC powders were coated all by hydrophile groups ,and the viscosity

of the SiC slurry would increase 1 236. 0 mPa·s suddenly when its solid loading added from 57. 4 % to 58. 5 % ; If the SiCpow2

ders were coated by lipophile group ,the thixotropy of the SiC slurry would reduce and the enhancive scope of the high solid load2

ing SiC slurry’s viscosity would also be weakened.
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SiC 陶瓷材料具有优良的热学、力学、化学和电学性能 ,是一种颇具应用前景的结构陶瓷材料。但由于

陶瓷实现后期加工的困难性、低可靠性等因素限制了其广泛应用。胶态成型工艺是解决此问题的有效方法

之一[1 ] 。此种成型工艺的关键是制备具有高固相含量、低粘度特性的均匀稳定陶瓷料浆[2 ,3 ] 。文献 [ 4 ]表

明 ,通过对颗粒进行有机包覆改性 ,改变颗粒的表面微观结构 ,能够成功改变粉体的流变特性 ,制备出高固相

含量、低粘度特性的均匀稳定陶瓷料浆。注浆成型过程中 ,随着石膏模具进一步吸收坯体中的水分 ,高固低

粘料浆必然要经过一个减水增稠 ,料浆颗粒伴随水分流失而缓慢流动的低剪切速率过程 ,因此成型过程是一

个浆料再致密化的过程 ,为了实现坯体的再致密化 ,必然伴随着颗粒重排过程。一般在研究 SiC 料浆的流变

特性时都是采用稀浆作为研究对象 ,而高固相含量高粘度条件下的流变特性很少有报道。研究此极高固体

体积含量和低剪切速率过程中浆料的流变学特性对坯体致密化的影响具有十分重要的意义。因此 ,深入研

究了有机包覆改性 SiC 粉表面结构对其料浆在低剪切速率下的流变特性的影响。



1 　实　验

1 . 1 　原材料

实验选用 SiC 粉体的粒度为 d50 = 1. 17μm ,硅烷偶联剂 WD250、WD220 于武汉大学化工厂购得 ;甲苯 ,

分析纯 ; HCl ,化学纯。

SiC 粉先用 10 %浓度的 HCl 酸洗提纯。在装有冷凝器、搅拌器和温度计的四口烧瓶中 ,加入 200 mL 甲

苯 ,加入 SiC 粉升温至 90 ℃并搅拌 1 h ,加入硅烷偶联剂并保温搅拌 4 h ,抽滤烘干 ;在索氏抽提器中以甲苯

进行抽提 ,烘干后得到所需包覆改性粉。

1 . 2 　方法

采用美国 Nicolet 公司产 20SX 型傅立叶变换红外光谱仪分别测定原始 SiC 粉及改性 SiC 粉的表面结

构。采用上海检测技术所上立测试仪器厂生产的 BDL2B 型表面电位粒径仪测定 SiC 粉表面的带电特性及

Zeta 电位的大小。测试的粉体体积浓度为 0. 1 % ,用盐酸和氨水调节其 p H 值。采用上海雷磁仪器厂生产的

p HS23D 型精密 p H 计测量悬浮液的 p H 值。采用美国产 BROO KFIELD DV2Ⅱ+ 型粘度计测定 SiC 料浆的

绝对粘度。料浆的触变性采用涂24 粘度计测试。采用文献[5 ]中提出的压片法测粉体润湿性。

2 　结果和讨论

2 . 1 　包覆工艺对粉体表面特性的影响

通过改变偶联剂 WD250 和 WD220 的不同比例 ,分别制得 3 种改性粉 A、B、C(见表 1) 。

　　图 1 分别为 3 种改性粉以及未改性的 SiC 粉的红外光谱

图。从图 1 中可见 ,包覆改性 SiC 粉体表面状态已经改变 ,在其

红外吸收光谱中羟基振动峰明显减弱 ,出现了改性剂中的特征

谱带 ,2 254 cm - 1为 —CN 伸缩振动峰 ,1 627 cm - 1为 C C 伸

缩振动峰 ,1 622 cm - 1处出现 —N H2 的弯曲振动峰 ,2 932 cm - 1

和 2 844 cm - 1处 C —H 键的伸缩振动峰 ,以及增强了的 Si —O

表 1 　硅烷偶联剂的添加比例

改性粉
WD220/

[ mL·(200g) - 1 ]

WD250/

[ mL·(200g) - 1 ]

A 0 2

B 2 0

C 1 1

键吸收峰 (1 095 cm - 1) [6 ] 。分析结果表明 ,改性剂与粉体表面的羟基产生了化学键合 ,粉体原有的表面结构

发生改变。

图 2 为改性前后 SiC 粉 Zeta 电位的变化。从图 2 中可以看出 ,原始 SiC 粉体的等电点 (即 IEP)在 p H =

4. 2 附近 ,而改性后 ,偶联剂和 SiC 粉体表面的 —OH 结合 ,掩盖了原始 SiC 表面原有的带电状态 ,使得 SiC

粉体的 IEP 移动到 p H = 7. 8。由于在酸性条件下发生反应 : —N H2 + H + —N H +
3 。所以改性粉 A 在酸

性条件下具有较高的 Zeta 电位。实验中以乳酸作为分散剂调节料浆 p H 值 ,在p H = 5的时候料浆的分散性

最好 ,料浆固相体积含量高达 58. 4 %。改性粉 C 由于表面部分是无极性的亲油链段 ,因此改性粉 C 表面 Ze2
ta 电位明显低于改性粉 A ,其 Zeta 电位曲线变化与改性粉 A 相似 ,等电点位置接近 ,在酸性条件下同样具有

较好的分散稳定性。

2 . 2 　改性对粉体表面润湿性的影响

分别称取 3 种改性粉及未改性原始粉各 6. 0 g ,在相同载荷和加压时间下压制成块 ,然后在试样上滴加

1. 0 mL 的蒸馏水 ,测定其浸透时间。结果见表 2。
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　　测试结果表明 :改性粉 A、B、C 以及原始 SiC 粉的润湿性能有

较大差异。3 种改性粉中 , A 的润湿性最好 ,而 B 润湿性最差。

相对原始粉而言 ,3 种改性粉的润湿性能都有一定程度的下降。

文献[7 ]指出 ,偶联剂在粉体表面的键合可以阻止水分子靠近粉体

表 2 　SiC粉表面润湿性测试

试样 A B C 原始粉

润湿时间/ s 16 98 - 13

表面。偶联剂 WD250 带有极性基团 —N H2 ,故改性粉 A 被水润湿的时间仍较短 ;改性粉 B 由于其表面完全

被亲油的 C C 链段掩蔽 ,导致其润湿性能最差 ,而且在未添加表面活性剂时 B 完全不润湿 ;改性粉 C 由于

其表面结构中部分为亲水官能团 —N H2 ,部分为亲油性的 C C 链段 ,因此它仅有一定的亲水性能。

2. 3 　改性 SiC粉表面结构对浆料流变特性的影响

1)改性粉表面润湿性对浆料流变特性的影响 　实验测得由改性粉 A、B 和 C 所配置料浆的最高固相体

积含量分别为 58. 5 %、55. 6 %和 58. 4 %。从图 3 中可以看到 ,改性粉 A 的料浆粘度最低 ,而改性粉 B 的料

浆粘度最高。由于改性粉 A 表面被带极性官能团 —N H2 的偶联剂 WD250 包覆 ,酸性条件下能增大其表面

电荷密度 ,有利于分散稳定 ;而改性粉 B 由于表面的 Si —OH 被亲油偶联剂 WD220 掩蔽 ,表面电荷密度大幅

度减小 ,而且 WD220 链段长度并不足以在料浆颗粒之间形成空间位阻 ,所以其分散性能最差。从图 3 中也

可看出 ,改性后料浆的粘度呈剪切变稀现象 ,剪切速率逐渐增大以后 ,速度造成颗粒沿流动方向定向 ,布朗力

已不足以使其恢复静止时的分布状况 ,颗粒流动时比低剪切时要自由 ,结果表观粘度下降 ,剪切变稀。在很

高的剪切速率下 ,颗粒高度定向 ,形成不同的颗粒层 ,层间是连续相清液 ,粘度达到最低点[8 ] 。

图 4 显示的是对 3 种改性粉及原始粉在其最高固相含量时进行的触变性测试。从图 4 中可以看出 ,改

性粉 B 以及改性粉 C 的触变性明显低于改性粉 A 和原始粉。这是由于 C C 双键的引入 ,使得颗粒表面电

荷分布减少 ,颗粒之间的荷电作用减弱 ,最终降低了料浆的触变性能 ,同时有利于增加料浆在低剪切速率下

的流动度。

2)浆料固相含量对流变特性的影响 　由图 5 可见 ,随着料浆的固相含量增大 ,粘度也不断增大 ,而且在

改性粉 A 的粘度变化曲线中 ,当固体体积含量从 57. 4 %跃升到 58. 5 %时 ,料浆粘度陡然增大 1 236. 0 mPa·

s ,而改性粉 B 和 C 并没有这样的粘度变化。这是由于当颗粒浓度增加时 ,颗粒流动将不得不避开另外的颗

粒 ,因此阻力增大。随着固相含量进一步增大 ,颗粒间形成絮凝结构 ,这种结构将一些连续相“固化”于其中 ,

阻力进一步加大 ,表观相体积的效果增加 ,所以粘度显著增高 ;改性粉 B 和 C 由于亲油基团团的引入 ,降低

了颗粒表面电荷密度 ,分散性能也随之降低 ,在浆料固相含量上升 ,颗粒之间距离随之缩短的过程中 ,由于缺

乏足够的表面电荷形成静电斥力保持浆料的稳定分散 ,所以粘度也随着浆料的固相含量显著上升 ,在高固相

含量时也不会出现粘度突然大幅度增加的现象。从图 5 中也可看出 ,在相同粘度下 ,改性粉 A 料浆的固体

体积含量最高 ,进一步说明改性粉 A 在 3 种改性粉中具有最好的分散效果。

3 　结　论

a. 对 SiC 微粉的表面改性 ,在粉体颗粒表面成功地引入特征官能团 ,使得 SiC 微粉的最高固相含量由

50 % 提高到 58. 4 %。

b. 不同的官能团对粉体流动特性的改变不同 ,亲水性偶联剂增大粉体表面电荷 ,大幅度提高料浆固相

含量 ,亲油基团则减弱粉体触变性。

c. 亲水性偶联剂包覆改性粉在固相含量从 57. 4 %上升到 58. 5 %时 ,料浆粘度陡然增大 1 236. 0 mPa·s ;

随着亲油基团的引入 ,料浆触变性降低 ,高固相含量时粘度增大平缓。 (下转第 36 页)
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b. 在柴油中加入含氧添加剂后 ,混合燃料的燃油消耗率有少量增加 ,但由于添加剂具有富氧、易汽化、低

热值小等特点 ,燃料在气缸中易汽化 ,雾化质量好 ,燃烧更完全 ,有效热效率增加 ,燃油的经济性有所改善。

c.试验结果表明 ,随着混合燃料的含氧量增加和芳香烃含量降低 ,燃烧更完全 ,也大大降低了柴油机碳

烟的生成和排放。同时由于燃料汽化较好 ,十六烷值降低 ,着火时刻有所推迟 ,最高燃烧温度也降低 ,一定程

度上抑制了 NO x 的排放。
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