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绢云母表面改性的实验研究
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摘要 :采用超音速气流粉碎方法对绢云母进行超细粉碎 ,通过控制进口压力、工作压力和进料速度可生产出不

同粒度、径厚比的绢云母超细粉 (鳞片) ;采用硅烷偶联剂对超细绢云母进行表面化学改性 ,并利用红外光谱和

扫描电镜比较不同改性方法的改性效果 ;实验结果表明 ,有机溶剂法的改性效果优于干法 ,从而制备出应用性

能和价值得到较大提高的改性绢云母超细粉。
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　　随着橡胶、塑料等高分子材料及其复合材料

在各个工业领域的广泛应用 ,树脂和石化原材料

价格的逐年攀升 ,采用无机非金属矿物粉体作增

强剂、增韧剂和填料成为目前比较活跃的研究领

域。这一方面可以降低制品的成本 ,另一方面可

以使高分子材料的某些性能得到改善和提高。矿

物粉体是无机物 ,橡胶塑料等是有机物 ,它们之间

的相容性差 ,因此有必要对矿物粉体进行表面改

性 ,以改善无机矿物粉体和有机树脂之间的亲和

性。

本文主要研究绢云母粉体的表面改性。绢云

母粉体是一种新型的工业矿物填料 ,广泛应用于

陶瓷、涂料等工业部门[1 ] ,其附加值不高 ,为扩大

其应用领域 ,提高其附加值 ,必须对其进行表面改

性。绢云母的改性大部分采用干混方法[2 ,3 ] ,其

效果一般。本文以硅烷偶联剂作为表面改性剂 ,

采用尚未见报道的有机溶剂法对绢云母进行改

性 ,比较了干混法和有机溶剂法改性的不同效果 ,

获得理想的改性结果。

1　绢云母超细粉体 (鳞片)的制备

　　绢云母粉体原料产自福建南安的绢英岩 ,其

矿物组分简单 ,以细鳞片状绢云母为主 (75 %～

95 %) ,少量石英。化学分析表明 :矿石主要组分

为 SiO2 72136 % ;Al2O3 22137 % ; K2O 3158 % ; Fe2O3

0145 % ;TiO2 0121 %。用德国布鲁克D8 ADVACNE

X射线衍射仪测定绢云母的 XRD谱 (图 1) ,实验

条件为 :Cu靶 ,电压 40 kV ,电流 40 mA ,步长 011°,

扫描范围 2°～70°。结果表明矿石以 2 M1型白云

母为主 ,1 M1型白云母少量。

图 1　绢云母矿物的 X射线衍射图

Fig. 1. XRD pattern of sericite mineral.

根据绢云母改性的粒度和径厚比 (颗粒的平

均直径与厚度之比)要求 ,采用超音速气流粉碎方

法对绢云母进行超细粉碎。首先将绢云母用破碎

机粉碎至 325 目 ,必要时对其进行分级、提纯、烘

干 ,得到纯度较高、含水率 < 1 %、粒度 < 325目的

初级产品 ;然后在 QS2350型超音速气流粉碎机中

对初级产品粉体进行超细粉碎 ,通过控制进料速

度为50 g/ min ,进口和出口压力分别为018 MPa和

014 MPa ,可得到绢云母超细粉体。
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2　表面化学改性

　　矿物的表面化学改性主要是通过偶联剂在

矿粒表面的吸附、包覆等物理化学过程 ,使矿粒

表面特性发生变化 ,从而赋予矿物以新的性能

并提高其使用价值[4 ]。因而偶联剂的选择对改

性效果有着决定性的作用。本课题研究的是绢

云母对尼龙的增强增韧作用 ,所以本文实验采

用含氨基的硅烷偶联剂 KH2540 (氨丙基三甲氧

基硅烷) 。

211　干法改性

　　改性设备 :选用可控温的 GH210型高速混合

机 ,转速1500 r/ min ,容积500 L。

改性方法 :将绢云母粉体置于混合机中边搅

拌边加热 ,待温度上升到110 ℃时 ,分三次加入计

量的偶联剂 KH2540 (氨丙基三甲氧基硅烷) ,偶联

剂总用量大约是填料量的 1 %～3 %。每次间隔 4

～5 min ,最后再高速搅拌20 min ,得到表面 (干法)

改性的绢云母超细粉。

212　有机溶剂改性法

　　有机溶剂改性法是将填料与偶联剂在有机溶

剂的稀溶液中混合 ,然后过滤 ,干燥。具体操作方

法是 :将偶联剂 KH2540 (氨丙基三甲氧基硅烷)溶

于丙醇中 ,然后加入绢云母粉体 ,超声波分散

40 min ;再把所得的分散体系过滤 , 110℃干燥

30 min ,得到表面 (有机溶剂)改性的绢云母超细粉。

3　结果和讨论

311　矿物粉体的超细粉碎

　　对于作为填料的绢云母超细粉 (鳞片)来说 ,

其粒径越小 ,径厚比越大 ,比表面积越大 ,与有机

聚合物接触面积越大 ,当填充在有机基体中时 ,其

增量、增强效果越明显 ,复合材料的物化性能就越

好。在本实验条件下 ,可获得较好的超细绢云母

粉体 ,其平均粒度 < 2μm、径厚比 30～45 (图 2) 。

图 2　绢云母超细粉的扫描电镜图

Fig. 2. SEM of sericite ultrafine powder.

实际上 ,矿物粉体的超细粉碎过程不是一种简单

的机械物理过程 ,而是一种复杂的物理化学过程 ,

是一种从量变到质变的过程。粉碎过程中 ,内能

增加 ,导致颗粒晶格畸变、缺陷、无定形化、游离基

生成等 ,促使矿物活性大幅度提高、反应力增强 ,

使得表面改性容易进行 ,最终赋予矿物在工业上

新的用途[5 ,6 ]。

312　红外光谱研究

　　　用 NEXUS470傅里叶变换红外光谱仪分别

对绢云母粉、KH2540和改性绢云母粉作了红外光

谱测试。实验条件为 :溴化钾压片法制样 ,扫描范

围 400～4000 cm21 ,分辨率 4 cm21。

图 3为绢云母粉的红外光谱图。图 4为 KH2
540的红外光谱图 ,图 5 为改性绢云母办的红外

光谱图。

图 3　绢云母的红外光谱图

Fig. 3. IR spectrum of sericite.

图 4　偶联剂 KH2540的红外光谱图

Fig. 4. IR spectrum of KH2540.
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A1有机溶剂改性后的图谱　B1干法改性后的图谱 ,

偶联剂含量为 5 %　C1干法改性后的图谱 ,偶联剂含量为 2 %

图 5　改性绢云母的红外光谱图

Fig. 5. IR spectra of modified sericite.

　　对比图 5 (A)与图 3 ,4可见 ,有机溶剂处理改

性后红外图谱中出现羟基的伸缩振动吸收峰

( 3630181 cm21 ) , 氨 基 的 伸 缩 振 动 吸 收 峰

(3365123 cm21) ,甲基、亚甲基的伸缩振动吸收峰

(2941100 ,2840168 cm21) ,甲基、亚甲基的对称吸收

峰 (1594187 ,1465167 cm21) , 以及 Si—O—Si的伸展

振动吸收峰 (1024169 cm21) 。表明硅烷偶联剂已

经包覆在绢云母粉体表面上 ,绢云母己被有机化。

而且改性后 Si—O—Si 的伸展振动强吸收区变

宽 ,表明硅烷偶联剂在绢云母表面吸附牢固 ,硅烷

与绢云母表面的 Si 形成 R—Si—O—Si (R为硅烷

偶联剂的氨基) ,与绢云母内的 Si—O—Si 的伸展

振动吸收带重合 ,形成化学吸附[7～9 ]。

对比图 5 (C)与图 3 ,4可见 ,干混法处理改性

后的图谱虽然与绢云母原样的图谱有差异 ,但见

不到氨基、甲基、亚甲基的伸缩振动吸收峰 ,表明

硅烷偶联剂没有或极少部分包覆在绢云母粉体表

面上 ,偶联没有效果。当偶联剂用量提高到 5 %

时 ,才在图 5 (B)中见到小而不明显的氨基、甲基、

亚甲基的伸缩振动吸收峰。

313　改性粉体的微观型貌研究

　　图 6为改性超细绢云母粉的扫描电镜图。其

中 a为未改性超细改性绢云母粉的扫描电镜图 ,b

为有机溶剂改性后的图象 (偶联剂含量 2 %) ,c为

干法改性后的图象 (偶联剂含量 5 %) ,d为干法改

性后的胶状偶联剂残余图象。

　　　a.未改性绢云母　　　　　　　　　　　b.有机溶剂改性后 (偶联剂含量 2 %)

c.干法改性后 (偶联剂含量 5 %) 　　　　　　　　　d.干法改性后的胶状偶联剂残余　　　

图 6　改性绢云母的扫描电镜图

Fig. 6. SEM image of sericite.
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　　从图 6a 可以看出 ,超细绢云母粉分散性差 ,

这是因为绢云母呈粒径很小 ( < 2μm)的鳞片形

态 ,导致其比表面积大 ,表面自由能大 ,自凝聚能

力强 ,绢云母鳞片之间的均匀分散就很困难。这

也是干法不易解决的问题。

从图 6b可明显看出 ,在绢云母鳞片上均匀

包覆有偶联剂的点状物 ,说明绢云母分散性好 ,

偶联效果好 ;而在图 6c 上 ,绢云母粉分散性较

差 ,只有少部分鳞片上分布有偶联剂的点状物 ,

同时在图 6d可见胶状偶联剂残余 ,表明偶联效

果差。

综合红外光谱和扫描电镜图的结果可知 ,由

于超细绢云母粉 (鳞片)的分散性差 ,干法改性的

偶联效果显然不如有机溶剂法 ,而且后者所得的

改性粉易干燥且不结块。

4　结　语

　　超细粉碎使绢云母颗粒微细化、比表面积大

幅度提高 ,同时促使矿物活性大幅度提高、反应

力增强 ;在此基础上再采用硅烷偶联剂的有机

溶剂法对绢云母超细粉进行表面化学改性 ,比

干法改性的效果更好 ,更能改变矿物颗粒的表

面性能 ,使之与有机基体紧密牢固地结合在一

起 ,从而较大地改善和提高了绢云母的应用性

能和价值 ,使绢云母由一般的体积填料转变为

功能性填料。
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STUDY ON THE SURFACE MODIFICATION OF SERICITE

ZHANGJing2yang ,WU Ji2huai , ,ZHAO Huang ,WU Wei2duan

( Institute of Materials Physical Chemistry , Huaqiao University , Quanzhou 362021 , China)

Abstract :Sericite was crashed by means of a supersonic air crashing machine. The ultrafine powder of sericite differing in

size and D2T ratio was produced by controlling entrance pressure , work pressure and feeding speed. The sericite ultrafine

powder was modified with coupling agent and characterized with IR and SEM. The results showed that surface modification

effect by the organic solvent method is better than that the dry2mix method. The sericite modified ultrafine powder with bet2
ter application capabilities and higher values was gained by a set of techniques of modification.

Key words :sericite ;ultrafine crashing ;surface chemical modification ; IR ;SEM
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