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硅基上金粒子诱导的聚氧硅;民纳米线的合成
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摘要z采 JlH支相法以推基土 原位合成的金纳求拉子作为依化剂和模板 .在不同的反应条件下 . 用 十八坑基硅

统(Octadecyl silane)作为 前躯体合成 了 纳米线软化合物 研究 了 不 同反应 条件对兹线软化合物形貌的影响 能

量散射尤讲实验结翠表明该线状化合物为 聚轧硅炕.扫描 也镜结果显示当反应温度控制在 11 0 1:和反应时间

90 川n的条件下 . 可得到均 匀 的纳米线状化合物 最后提出 了 聚氧硅统化合物可能的形 成机理 ， 同 时也为例 备

攻基上的硅氯纳米线状化合物提供了一种万便而简平的万法

关键词 金纳米拉子 ，十八统基硅统a聚轧难统化合物
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果轧硅皖化合物由于具有超稳定性和高强度

力 学 性能，以及在医药、微电子等领域的应用前

景， 阁 而引起了科研工作者的广泛'Ie注 辈轧硅民

化合物是指通过 Si-O键的 支联共最形成的一类

在硅原于上结合有此基基闭的 高 分于化合物.作

为一 种新材料，其在起分子构造【口 、圆 形 化 刻

蚀【，】 、尤印记固和 3号合材抖【"】 等方面的应用 已 引

起了人们的广泛关注.

近年来.人们在现硅民分于能够在金属的米

粒子的诱导下，与 水发生缩合反应 ， 形 成果轧硅盹

纳米线例如 . l 'rasadl 6 1 等 首 克报道 了 利 用 全纳 米

拉于的催化活性在十八坑基硅境、 少量水的回流

消化实验中得到 了果轧硅坑纳 米线、纳 米丝、纳 米

营 Wejl7J 辛利 用 PVP 包 衷 的泳形银捕 米颗粒和

棒状银的米颗粒来依化十八埠基硅民水化反应.

带l备了 花瓣状硅氧址微球材料 飞l{an，l{ 1 8 1 等 利 用

A，l{H iSz很疼催化十八境基硅皖水化反应形成 了 具

有新形志的硅炕醇 因 此利 用贵金属纳米粒于作

为催化剂 ，依化十八垃基硅境的水合反应来捕合

形成果轧硅坑化合物是目 前纳禾材料合成研究的

一个新方面

o >I A

B

本研究利用硅基上原位合成金纳米粒子作为

反应活性点 ， 在此嗣溶液回流从而合成 了 最氧硅

蝇纳米线状化合物.研究 T 反应物 的比例和反应

温度对最氧硅坑的米线状化合物的罪响 通过能

量散射光谱分析T 果轧硅垃纳 米线的 组成 ， 提 出

了 形成果轧硅民纳米线的可能机理

1 实验部分

1. 1 位器与试剂

S 4800 型 场 在射扫描 电 钱 ( Field Emis sion

Scan nin g' E lect ron Mino日opy ， 简 称 FESEM ， 日

三五公司 ) ，工作 电压 :::; k V ， 观事硅在函原 4主合成金

纳米粒 T的形貌和粒径 ROO气 IMS型 X射线尤也

于能谱仪 ( X-ray Photoelect r on Spectrometer ， 简

称 XPS，英国 KROTOS公司 ) .电子能谱仪报发源

为缓 (Mg Ko:> . 分析模式FRR . 能量范围Xl.分析

硅片在西化学成份及元幸价b . j5M 55101.V 型扫

描电子显微镜( 日 本 电 子公 司) .工作也压 20 kV ,

观草草轧硅吭纳米线性化合物的形貌 FALCO.:-.J

型 X 射线 能 谱仪 ( El阳goy Dispersive

Spectrometer . 简 称 EDS ， 美 国 EUXA 公司 ) ， 分析

草草L硅盹纳米线性化合物的元 幸组成 硅片 为掺

杂羊晶硅 十八址基硅昆[CH~ ( CH写 ) " 1 目H3 . 分析
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纯J ，购自 Sigma二Aldrich. ~乱全酸 (HAuel， • 1 H~ O

分析纯) ，购 自 国 药 集 闭 上海化学试剂公 司 去 离

子水经装置(UPTI- ll - l 0型优昔超纯水机〉净化后

使用 ， 也阻卒为 18. 00 Mn • em 其余试剂均 为 分

析纯

1. 2 硅在面金纳米粒于的原位合成

将回形硅片切割成 1 crn X 1 em 的 方 片 首克

将方片依次注泡在丙嗣 、超纯水 中 ， 直 于超声 清洗

槽中各 作 3 min 的 超 声 波 清 洗 再 直 于 80 °c
Piranha 溶液 中反应 10 min 以 清洗攻在面'" ' 接着

用超纯水，青沈除 k 残液，用 质量分数为 5% I1F 处

理硅表面 3 min 最后 用 起纯水清洗 ， 高 纯 虱气吹

于 将方 片 直于浓庄为 0. 1 mmol/L 的 HAuC~ 落

液中，边尤反应 30 mm . 取 出 用 超纯水清洗三次 ，

直 F克入虱气的干燥器中自 然凉千

1. 3 果轧硅坑化合物的制备

在克人虱气的手套荷中向圆底烧在中加入

O. 1 日十八此基硅民(C1B H37SiH3)和 5 m!' 的 2 戊

嗣 再向氯气保护 的回底烧视中加入上述具有 If;.

位合成金纳米粒子的硅片 和 10 JLL 的 水 加热 曰

:成 90 min 后停止加刻 ， 待冷却后取出硅片 或 用 移

液器取少量液体漓加在团体在函 ， 用扫描电镜观

事结 果

2 结果与讨论

2. 1 硅片上原位合成全纳米粒于的形貌 、粒径和

价忐

图 1 为 两种不同 分辨率的硅片 上金纳米粒 T

的场在射扫描电住国 . 无论是低分辨丰 〈 囤 IA) 的

FESEM 围 ，还是高分辨卒 ( 图 1Il ) 的FESEM 围 ，

都可以看到挂在面上均匀 地分散着金的求拉于，

粒径在 10~20 om 范围 内

( A) 缸;~}麟率

阂 1 硅片 上A单位合成金纳米粒 子的场友生扫描 电钱厨

Fif.':. 1 FESEr叫 lnlllge、of the in-Hilu f'(enecated gold

nanoparticles on silicon surIace

国 2为 上述硅片 上尿位合成全纳米拉子的

XPS 谱圈 ， 位 于 电 于 结合能 83. 9 eV 处 的Au4 f1

峰和 87 . 6 eV 处 的Au4(， 峰是零价金的特征峰 ，

证明该纳米粒 于为牢价金纳米粒 T
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R7 币 eV

似) 84 8 8 92

咆 f结合能leV

因 2 硅氢表面 t会纳 米拉子的 Au4 f XI'S j番 副

Fig. 2 Au 4£ spectra of Au nanopart iclcs on

TJ-Tcn rtinarcd Si subsTTatc

2 .2 反应条件对最氧硅民纳求线状化合物的影响

围 3给出丁不同反应条件下，合成样品的扫

描电桂圆作为对照实验，国 3A显示 ，在没有负

裁金纳米粒于的硅基上未庄现聚轧硅址纳米线状

化合物 国 3H 显示在有尿位合成金的 求拉子存在

的硅基上存在果轧硅娓纳 水线状化合物，但由 于

反应温庄高、反应时间短，的米线直径不均匀罔

3C 显示在有原位合成全纳米粒于存在和反应温度

110 'C 、反应时间 90 min 的 条件下J主基上分布着

直径均 匀 的罪轧硅盹纳 米线状化合物

(Aj对照实捡

(m不均 匀 纳米线

(c)均 匀 纳米线

阂 3 聚氯硅炕纳求线状化合物钩扫描 电钱阁

1日ι 3 SEAt im'lK创 of 阳ly silox.ane r￥= 削眨返 回mpouoo
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2 .3 合成化合物的结构分析

国 4是合成的最氧硅昆 ( polysiloxane ) 和 反

应物十八民基难民 (c'a II" Si Il ， ) 红 外尤谱国 国

中显 示，十八坑基硅娓中 Si-H 仲 缩振动峰

( 2 150 cm- I)和 Si-O 伸缩振动峰( 926 em- 1 ) 在

聚合反 应后消失，其 中 . Si 0 伸 缩 振 动 峰

0)26 em 可是由 十八民基硅且部分水解产 生 的 ，

这已由 Wangf:7】等研克证实 跑链中亚甲基CH2

的不对称伸缩振动峰( 2 923 cm- 1 ) 、 对称仲蜡振动

峰 ( 2 8 5 4 em ' ) 和 弯 曲振动峰 ( 1 46 5 em ' ) 在 最

合反应前后基本不宜【η 3 435 仙o ' 和 1 630 cm '

处的宽峰分别对应于吸附的水合雍基官能团 这在

明金的米拉于催化的十人民基硅垃最合反应前后住

基官能因注有改变，硅氢键断裂并形成了果氧硅垃
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c,.H'l SiH3

2 .4 合成化合物的元 幸分析

由辈轧硅坑纳水线的分 T结构(圈 6D)知，每

一个硅原于结合一个十人民基(-C1s H.1 1 ) 和三个

氧原子，而每一个轧原于同两个硅原子结合， 所 H

聚氧硅民纳米蝇的分于式理论上为 SiO，. ;;c' 8 H3·/

对草堆轧且纳求线的元幸含量分析(围 日本明 ，实

际耐得的摩尔比 Si : 0 : C =l: 1. 3 : 20 . 6 . 与 理论

摩尔比 Si : O : C = 1: 1. 5 : 且 有很小的偏差. 实

际位与理论值的偏差可能是由于革原于的体积小 、

睛量轻，X射线能培仪无法给出主的盾量百分比，以

及载体上有少量的 S，K、Gt J如盾影响造成的
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综合以上对合成的草轧硅垃蜗米线的结构和

元幸分析.笔者提出了 蛊氧硅垃纳米线状化合物

可能的形成机理，如国 6所示首克十人民基硅皖

分子中硅 氢端吸 附在金 纳 米担子在西 « (~;\I Ps

surface) . 进而脱去 氢(围 6A→ !J) ，形成三个弱 的

全硅键(图 6剧，接着水分于进攻三个弱的金硅键，

形成发基硅埠[RSi ( OI TU ，如国 6C所示，最后发

基硅坑白皮果合反应 (polymeriza t ion)形成果轧硅

坑的米线状化合物 在该反应中，金纳米粒子起着

催化剂和生长附着点 的作用 ， ~与 又缺报3芷1 5 I 相

一致
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'D'
国 6聚轧硅炕纳 米线分子形成机制示意 图

Fi J<:. 6 Schc"'~ t ie il1 u s tnlti(川 of thc 阳:>sible fonni ，唱

med lllnism of the poly咽 10范丑陋 nanowire molecules

3 结 语

利 用硅基在面全纳 米粒子的化学 活性在在浪

中成功地合成了 果轧硅民纳米线化合物反应温

度 110 ·C和反应时间 90 min 是合成并且得到均 匀

纳米线状化合物的 必要条件此外，根据能量散射

尤谱分析果氧硅民的求线组成的结果.提出了该

化合物形成的可能机理
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Abstract : The poly s ilo xane n ano w ires and filam ents form ed from alkylsilanes and water in t h e presence

of the in-situ 日enerated gold nanopartic1es on sil icon substrate s urface ha ve been synthesized in liquid

phas队 The com po s it ion and m o rph olog y lire s(u(lie(l b y Ef 号 II n(1 SEM. SEM results dem on sl TlI te t hat a

large quantity o f uni form poly s ilo xa ne nano w ires ano filaments arc prepared a fte r the reflux reaction

ti m e of 90 m inutes at a t emperature of 11 0 ·C . F in ally , a possi bl e mech an ism of fo r mati on of t h e

polysiloxane na now ires and filamen t s is proposed. T h is m ethod pr ovides a convenient

fo r th e s ynt h esis of polysilox~lIIe nlltlowires on t 七e silicon su bs lHlt e

Key words: go ld nanopartid‘ 问octadecylsilane; po lysilo xam
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