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摘
!

要!为了能合理定量地评价粒子在基体中的分散性能#提出了一种定量表征颗粒在聚合物基体中分散状态

的新方法#通过测量填充粒子的比表面积#来判断粒子在基体中的分散效果&该方法能够较全面地反映影响分散性

的几个因素#如粒子尺寸$粒子浓度以及分布情况&利用该方法#对纳米
42e

#

%形状记忆聚氨脂复合材料的断面扫描

电子显微镜的照片进行了分析#提取了一个分散指数&结果显示#对于比较难判断分散性的图片#可以用此量化方

法判断分散性能&

关键词!纳米
42e

#

(形状记忆聚氨酯(图像处理(分散(定量

中图分类号!

eH"#?%

!!!

文献标志码!

O

(

!

引
!

言

纳米
42e

#

是目前应用最广泛的纳米材料之一$

它特有的表面效应&量子尺寸效应和体积效应等特

性$使其与有机聚合物复合得到的纳米
42e

#

复合材

料$不仅能发挥纳米
42e

#

自身的小尺寸效应&表面效

应以及粒子的协同效应$而且又兼具有机材料本身的

优点$这使得复合材料具有良好的机械&光&电和磁等

功能特性$引起了国内外研究者的广泛关注'

"6#

(

%

由于较强范德华力的存在$纳米
42e

#

颗粒在基

体中易于团聚'

!

(

%为了能得到优质的纳米
42e

#

聚

合物复合材料$必须使纳米
42e

#

颗粒在聚合物基体

分散均匀$使纳米
42e

#

复合材料性能获得大幅度提

升%因此$合理评价纳米颗粒在基体中的分散性能

就显得格外重要%它不但有助于深入了解材料的微

观结构特征$而且有助于判断材料性能的优劣%目

前经常被采用的表征方法主要是传统的物理学和材

料学的定性表征手段或者利用纳米复合材料物性变

化来间接表征纳米粒子分散状况%如采用透射电镜

"

7E@

#&扫描电子显微镜"

4E@

#&

c

射线衍射等方

法$对纳米复合材料的分散效果进行定性评定$或采

用混合制备后的纳米复合材料热力学等性能进行评

价$但这些方法均属于定性分析%

目前$对纳米颗粒分散性定量表征的研究并不

是太多%

Q+:(

等'

%

(通过测量粒子之间的距离$并计

算其平均值$以作为评判分散性好坏的标准%

S20V',X

'

G

(则把每个颗粒作为参考点$分别计算其邻

域内含有的粒子个数$如果含有的粒子少$分散性则

相对较好%然而$这些计算方法都有一个共同的缺

点$通过这些方法提取的指数并没有全面地涵盖影

响纳米颗粒分散性的因素$如分布状态$粒子尺寸以

及粒子浓度等%

因此$本文提出了一种新的计算方法$用于定量

表征纳米
42e

#

颗粒分散状态%对材料的
4E@

断面

图进行图像处理$如阈值化&膨胀腐蚀等$然后假定

42e

#

粒子为球体$求出平均比表面积$以此提取出

一个合理可靠的指数$定量评价颗粒在基体中的分

散性能%

!

!

实
!

验

"?"

!

实验材料

形状记忆聚氨酯"

4@J8

$日本
S2+

\

,0[

公司#-



正硅酸乙酯"

7Ee4

$天津市博迪化工有限公司#-

=

$

=6

二甲基甲酰胺"

S@_

$杭州高晶精细化工有限公

司#-对甲基苯磺酸"

J74O

$天津市博迪化工有限

公司#%

"?#

!

试样制备与断面观察

采用溶胶
6

凝胶法'

H

(原位制备
42e

#

)

4@J8

复

合材料$主要实验步骤如下!称取一定量的
J74O

$

溶解在
S@_

溶剂中$再将
S@_

溶剂倒入已称量的

4@J8

中$搅拌均匀$得到溶液
O

%再称取一定量

的
7Ee4

$在
7Ee4

溶液中加入无水乙醇$混合均

匀$得到溶液
Q

%再将溶液
Q

缓慢滴入溶液
O

中$

搅拌
#/

$得到澄清透明的溶胶%将得到的溶胶密

封数天后进行干燥$即可得到分散均匀的浅黄色透

明块状
4@J86:2,25+

杂化材料$并通过改变组分的

含量$得到
42e

#

颗粒质量分数为
%?GN

$

HN

$

"$N

的样品$分别标记为样品
O

&

Q

&

M

-利用扫描电子显

微镜对样品的断面进行观察%

'

!

分析方法

假设每个颗粒形状都是圆形$通过
@+;,+V

计算

出它们各个面积
(

$

$那么由此得出它们的等效半径

P

%公式如下!

Ph

(

$

槡
,

"

"

#

由于表面能与粒子尺寸$粒子浓度和分布情况

都有着密切联系%所以$通过比较每幅图像的粒子

平均表面能$能更加客观地判断颗粒的分散状态%

而且$表面能和比表面积是成正比的$因此$只要计

算出每幅图像中颗粒的比表面积$就可以确切地反

映出颗粒的分散状态%假设图像中的颗粒都为球体

状$通过公式"

"

#计算出的等效半径$可以求得其等

效球体体积
+

和等效表面积
(

$单位体积的物质所

具有的表面积就是比表面积
"

%公式如下!

"h

(

+

"

#

#

表面能可以理解为单位表面积上的能量$即发

生单位面积变化时$外力所需要做的功$所以表面能

越大$分散性越好%一定的物料$粉碎程度愈大$比

表面积就越大$所具有的表面能就越高%因此比表

面积越大$颗粒的分散程度越好'

B

(

%

$

!

结果和讨论

在计算分散指数之前$需要对影响分散性的因

素进行一些解释%首先是均匀分布$主要是从全局

的角度去观察颗粒的分散性'

D

(

%也就是说$图像中

颗粒之间的距离是否都比较接近$是否出现团聚和

凝聚%如果出现团聚现象$那么分布就是不均匀的%

如图
"

所示%

图
"

!

颗粒分布示意

粒子浓度和粒子尺寸对分散程度的影响也是相

当大$它是从局部的角度来反映其分散程度'

D

(

%如

图
#

所示$每幅图的分布状态都相同$图
#

"

+

#和"

5

#

浓度相同$由于粒子尺寸的不同$其分散状态也呈现

出不同$图"

5

#中粒子对基体作用的范围明显大于图

"

+

#$所以分散性也强于"

+

#%图
#

"

+

#和"

V

#粒子尺

寸相同$但由于浓度不同$图"

V

#中粒子对基体作用

的范围明显大于图"

+

#$所以分散性也强于图"

+

#

'

C

(

%

另外$粒子尺寸太大也不好$只有在某一范围内才对

基体有加强作用%

然而$在真实的实验中$各个因素相互之间还有

密切的联系$比如$随着粒子尺寸的减小$范德华力

地逐步增强$发生团聚的概率会增大$分布也会更加

不均匀'

%

(

%当然$粒子浓度的变化也会对粒子尺寸

和团聚发生的概率产生影响'

"$6""

(

%粒子尺寸对于表

面能的影响较小$而对粒子团聚的影响更大$因为粒

子尺寸一般都相差不大$而且当粒子尺寸小于某值

时$就比较容易发生团聚%

笔者把上述提及的分析方法用在真实的
42e

#

)

4@J8

的
4E@

图上%图
!

"

+

#是
!

个试样的扫描电

子显微镜照片$"

+

#实例
"

中
42e

#

质量分数为

%ZGN

$"

+

#实例
#

中
42e

#

质量分数为
HN

$"

+

#实例

!

中
42e

#

质量分数为
"$N

%可以发现$从图中很难

判断粒子在基体中分散性能的优劣$而且粒子尺寸

和分布程度也很难一较高下%图
!

"

V

#为经过阈值

化$膨胀腐蚀等处理后获得的图像%由于
4E@

图

中有断面产生$阈值化过程中很难去除$因此当我们

计算出白色区域的各个面积时$需要把断面层给剔

除$防止其对指数正确性的影响%接着$按照第
#

部

分中所描述的分析方法对其进行计算$求得每个颗

粒的等效体积和表面积%最后$通过公式"

#

#$计算

出比表面积$即分散指数$获得的数值如图
%

所示%

HB"

!!!!!!!!

浙
!

江
!

理
!

工
!

大
!

学
!

学
!

报"自然科学版#

#$"%

年
!

第
!"

卷



图
#

!

不同质量分数和尺寸颗粒的分布示意

图
!

!

阈值化前后的图像

!!

从图
%

可以发现$

O

试样的分散指数大于
Q

试

样$而
Q

试样又大于
M

试样$这说明
O

试样的表面

能大于
Q

试样$而
Q

试样又大于
M

试样%前文已讲

述过$粒子团聚越多$也就是分布情况比较差$那么

其表面能就会越小$分散性也会不好%

)

!

结
!

论

通过能量分布的规律$研究了一种把影响分散

性的
!

个因素"粒子浓度&粒子尺寸$分布状态#涵盖

图
%

!

不同质量分数的分散指数

注!

O?42e

#

质量分数为
%?GN

-

Q?42e

#

质量分数为

HN

-

M?42e

#

质量分数为
"$N

在一个指数当中$定量表征纳米颗粒在聚合物基体

中分散状态的新方法%并对
!

种分散性很难主观辨

别的试样$进行了定量分析$获得分散指数$得到的

指数与复合材料的常规理论有良好的相符性$显示

出这个定量分析方法的适用性%
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