
第 ４３ 卷第 １０ 期 现代化工 Ｏｃｔ. ２０２３
２０２３ 年 １０ 月 Ｍｏｄｅｒｎ Ｃｈｅｍｉｃａｌ Ｉｎｄｕｓｔｒｙ

Ｚｎ２＋ 掺杂 ＣｅＯ２ /石墨烯纳米复合材料
摩擦性能研究
赵胡英ꎬ张　 丹ꎬ李君华∗ꎬ钱建华

(辽宁石油化工大学石油化工学院ꎬ辽宁 抚顺 １１３００１)
摘要:采用水热法合成了 Ｚｎ２＋掺杂石墨烯二氧化铈(ＣｅＯ２ / Ｇ)复合纳米材料ꎮ 通过四球摩擦机对掺杂前后的 ＣｅＯ２ / Ｇ 复合

材料进行摩擦实验ꎬ考察了 Ｚｎ２＋掺杂对 ＣｅＯ２ / Ｇ 复合材料摩擦性能的影响ꎮ 利用 Ｘ－射线衍射仪、Ｘ 射线光电子能谱仪、红外光

谱仪、扫描电子显微镜对复合材料进行磨损表面分析和性能测试ꎮ 结果表明ꎬＺｎ２＋掺杂没有对 ＣｅＯ２ / Ｇ 复合材料的结构产生影

响ꎬ但使 ＣｅＯ２ 粒子尺寸大小更加均匀ꎬ在石墨烯基底上分散情况更好ꎮ 在载荷为 ３９２ Ｎ、转速为 １ ２００ ｒ / ｍｉｎ 下ꎬＣｅＯ２ / Ｇ 材料使

润滑油摩擦系数下降 ４８􀆰 ４％ꎬ磨斑直径下降 ２０％ꎻ而 Ｚｎ２＋掺杂的 ＣｅＯ２ / Ｇ 材料使润滑油抗磨性能更好ꎬ摩擦系数下降 ６０％ꎬ磨斑

直径下降 ２８％ꎮ
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　 　 能源问题是人类面临的最大挑战之一[１]ꎮ 摩

擦消耗了世界上三分之一的一次能源ꎮ 摩擦和磨损

几乎导致 ８０％的机器故障ꎮ 不同国家的摩擦和消

费约占 ＧＤＰ 的 ２％ ~７％[２－３]ꎮ 因此ꎬ开发减少机械

设备摩擦和磨损的有效方法非常重要ꎬ而润滑是

降低机械系统摩擦能和磨损率的最可靠和有效的

方法[４－６] ꎮ
石墨烯具有优良的机械强度ꎬ在耐磨性方面具

有重要的应用价值ꎬ具有传统材料所不具备的独特

的抗磨减摩性能ꎮ 因此ꎬ石墨烯类材料在固体润滑

和液体润滑中得到应用[７－８]ꎮ 石墨烯类材料成为润

滑油和润滑添加剂的潜在候选材料ꎬ由于其高导热

性促进了滑动运动中产生的热量的消散ꎻ不渗透特

性保护摩擦可免受腐蚀和氧化[９－１３]ꎮ 稀土材料由于

其特殊的物理和化学性质而受到广泛重视ꎬ纳米稀

土作为润滑油添加剂具有良好的抗磨、减摩效

果[１４－１７]ꎮ 纳米 ＣｅＯ２ 具有催化活性高、储氧变价、硬
度较高等优点[１８－１９]ꎮ 为了更好地体现出纳米 ＣｅＯ２

在润滑油中的减摩抗磨效果ꎬ消除或减小晶体颗粒

多面体形貌的影响ꎬ学者们通过石墨烯负载 ＣｅＯ２

纳米颗粒ꎬ有效发挥两者的协同润滑效应ꎬ提高了石

墨烯基纳米复合材料作为润滑添加剂的摩擦学

性能ꎮ
Ｂａｉ 等[２０] 通过简单的水热法制备了氧化铈

(ＣｅＯ２)纳米粒子修饰的石墨烯(ＣＯＧＮＣｓ)ꎮ 摩擦

学测试结果表明ꎬ与纯石蜡油相比ꎬ添加 ０􀆰 ０６％的

ＣＯＧＮＣｓ 后ꎬ平均摩擦系数从 ０􀆰 ２１ 降低至 ０􀆰 １０ꎬ且
摩擦副磨损率显著降低ꎬ仅为纯石蜡油的 １􀆰 ５％ꎮ

􀅰５８１􀅰
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Ｈｏｕ 等[２１]采用溶液法用纳米氟化镧(ＬａＦ３)修饰氧

化石墨烯得到 ＬａＦ３－ＧＯ 纳米复合材料ꎬ并探究了其

作为水基润滑添加剂的摩擦学性能ꎮ 结果表明ꎬ添
加 １􀆰 ５％ ＬａＦ３ －ＧＯ 后ꎬ摩擦系数降低至 ０􀆰 ２０ꎬ磨斑

直径减小了 １９％ꎬ且承载能力达到 ４００ Ｎꎮ 郭效军

等[２２]采用液相化学反应和水热还原过程ꎬ成功制备

了还原氧化石墨烯纳米片和氟化镧复合材料(ｒＧＯ /
ＬａＦ３)ꎮ 通过 ＳＲＶ－１ 微动摩擦试验机测试了系列样

品作为水润滑添加剂时的摩擦学性能ꎮ 结果表明ꎬ
当 ｒＧＯ 和 ＬａＦ３ 的质量比为 ２ ∶１时ꎬ具有最低摩擦系

数 ０􀆰 ３３５ꎻ当 ｒＧＯ 和 ＬａＦ３ 的质量比为 １ ∶１时ꎬ磨损体

积最小:相比纯水ꎬ添加 ｒＧＯ / ＬａＦ３ 复合材料(质量

分数为 ０􀆰 １％)后表现出了一定的减摩和抗磨作用ꎬ
其中抗磨效果比较明显ꎮ

笔者通过 Ｘ 射线衍射粉末、扫描电镜、透射电

镜、Ｘ 射线光电子能谱及红外光谱等一系列测试手

段来研究 Ｚｎ 掺杂石墨烯二氧化铈纳米复合材料的

结构、形貌ꎮ 同时ꎬ通过四球摩擦机对其摩擦性能进

行测试ꎮ

１　 实验材料及方法

１􀆰 １　 实验材料及仪器

六水 合 硝 酸 铈 [ Ｃｅ ( ＮＯ３ ) ３􀅰６Ｈ２Ｏ]、 氨 水

(ＮＨ４ＯＨ)、无水乙醇(Ｃ２Ｈ５ＯＨ)ꎬ均为分析纯ꎬ国药

集团 化 学 试 剂 有 限 公 司 生 产ꎻ 六 水 合 硝 酸 锌

[Ｚｎ(ＮＯ３) ２􀅰６Ｈ２Ｏ]ꎬ天津市瑞金特化学试剂有限公

司生产ꎻ石墨烯(Ｇｒａｐｈｅｎｅ)及去离子水ꎬ实验室自

制ꎮ 所有药品使用前均为经过进一步处理ꎮ 利用德

国布鲁克生产的 Ｄ８ Ａｄｖａｎｃｅ Ｘ 射线粉末衍射仪对

样品的组成和含量进行分析ꎻ利用日本日立 ＳＵ８０１０
扫描电子显微镜及美国 ＴＥＣＮＡＩ Ｇ２ Ｆ３０ 透射电子

显微镜对样品的形貌及尺寸进行表征ꎻ利用英国赛

默飞 Ｅｓｃａｐｅ Ｌａｂ Ｘｉ＋ Ｘ 射线光电子能谱仪对样品表

面的元素种类及化合态进行定性和定量分析ꎻ利用

美国 Ｎｉｃｏｌｅｔ ｉＳ５ 傅里叶变换红外光谱仪对样品的分

子结构和样品成分进行定性定量分析ꎮ
１􀆰 ２　 实验材料的制备

通过水热法合成复合材料ꎬ称取一定量的石墨

烯(Ｇ)ꎬ加入一定量去离子水与无水乙醇混合溶液

(体积比为 １ ∶１)ꎬ超声分散 ０􀆰 ５ ｈꎬ再称取一定质量

的 Ｃｅ(ＮＯ３) ３􀅰６Ｈ２Ｏ 和 Ｚｎ(ＮＯ３) ２􀅰６Ｈ２Ｏꎬ在磁力搅

拌下加入上述混合溶液中ꎬ在搅拌 ０􀆰 ５ ｈ 后加入

ＮＨ４ＯＨ(２５％)ꎬ调 ｐＨ 到 １１ꎬ继续搅拌 ３０ ｍｉｎ 后将

混合溶液装到反应釜中ꎬ１６０℃下继续反应 １２ ｈꎬ反

应完成后用蒸馏水及无水乙醇洗涤ꎬ６０℃下真空干

燥ꎮ 最终研磨制得 Ｚｎ 掺杂的石墨烯二氧化铈纳米

复合材料(Ｚｎ－ＣｅＯ２ / Ｇ)ꎮ 石墨烯二氧化铈(ＣｅＯ２ /
Ｇ)采用同样方法制备ꎮ
１􀆰 ３　 摩擦性能测试

利用 ＮＩＫＯＭ１９８１１Ｇ 型杠杆四球磨损试验机对

上述制备的复合纳米润滑添加剂的摩擦学性能进行

研究ꎮ 摩擦副接触形式为球－盘接触ꎬ上试球为直

径 １２􀆰 ７ ｍｍ、硬度为 ＨＲＣ５８－６２ 的 ＧＲ１５ 钢球ꎬ下试

盘为 ϕ２４ ｍｍ×７􀆰 ９ ｍｍ 轴承钢ꎮ 在进行试验之前ꎬ
将钢球用石油醚清洗干净ꎬ然后将混合好添加剂的

润滑油加入到球－盘接触区域开始试验ꎮ 摩擦试验

条件为室温、转速为 １ ２００ ｒ / ｍｉｎ、时间为 １ ｈꎮ 试验

结束后将油样倒入废液桶ꎬ用纸巾擦拭钢球表面ꎬ后
将其球盒固定在去四球摩擦机配套的显微镜下观察

３ 个钢球的磨斑深浅ꎬ以及测量 ３ 个钢球的平均磨

斑直径ꎮ 为了探究是否起到作用ꎬ选用扫描电镜对

磨斑的形貌以及元素分布进行分析ꎮ

２　 结果与讨论

２􀆰 １　 ＸＲＤ 物相分析

ＣｅＯ２ / Ｇ 复合材料及 Ｚｎ 掺杂 ＣｅＯ２ / Ｇ 复合材料

的 ＸＲＤ 图谱如图 １ 所示ꎮ 从图 １ 中可以看出ꎬ２ 个

样品皆有强弱不同的 Ｘ －射线衍射峰ꎬ在 ２θ 为

２８􀆰 ５０、３３􀆰 １０、４７􀆰 ５０、５６􀆰 ３０、５９􀆰 １０、６９􀆰 ４０、７６􀆰 ７０°和
７９􀆰 １°位置处的衍射峰与 ＣｅＯ２ 标准卡片 ( ＪＣＰＤＦ
Ｎｏ.７８－０６９４)相对应ꎮ 表明 Ｚｎ 的掺杂对于 ＣｅＯ２ 的

晶体结构影响较小ꎮ 与石墨烯标准卡片 ( ＪＣＰＤＦ
Ｎｏ.７５－２０７８)相比ꎬ复合材料中 Ｇ 只有 １ 个明显的

衍射峰ꎬ表明 Ｇ 被 ＣｅＯ２ 所掩盖ꎮ 没有其他杂质峰

的出现说明复合材料中没有其他杂质的形成ꎮ

１—ＣｅＯ２ / Ｇꎻ２—Ｚｎ－ＣｅＯ２ / Ｇꎻ３—ＪＣＰＤＦ Ｎｏ.７８－０６９４

图 １　 ＣｅＯ２ / Ｇ 复合材料及 Ｚｎ 掺杂 ＣｅＯ２ / Ｇ
复合材料的 ＸＲＤ 图

２􀆰 ２　 ＸＰＳ 分析

Ｚｎ 掺杂 ＣｅＯ２ / Ｇ 复合材料的 ＸＰＳ 图谱如图 ２
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所示ꎮ 由图 ２(ａ)中可以看出ꎬ样品中含有 Ｃ、Ｏ、Ｃｅ
和 Ｚｎ 四种元素ꎮ 从图 ２(ｂ)中可以看出ꎬ２８４􀆰 ６ ｅＶ
和 ２８７􀆰 ８ ｅＶ 处的 ２ 个峰分别对应芳香环的 Ｃ—Ｃ /
Ｃ􀪅􀪅Ｃ 键、烷氧基的 Ｃ—Ｏ 键ꎮ 与石墨烯的 ＸＰＳ 图

谱一致ꎮ 由图 ２(ｃ)中可以看出ꎬ５２９􀆰 ７、５３１􀆰 ４ ｅＶ 和

５３２􀆰 ２ ｅＶ 处的峰归属于 Ｏ２－、Ｏ—Ｈ 键和 Ｃ—Ｏ 键ꎮ
由图 ２(ｄ)中可以看出ꎬ在 １ ０２１􀆰 ７ ｅＶ 和 １ ０４４􀆰 ８ ｅＶ
处的 ２ 个 Ｚｎ ２ｐ 结合能分别对应于 Ｚｎ ２ｐ３ / ２ 和 Ｚｎ
２ｐ１ / ２峰ꎬ说明了 Ｚｎ２＋ 对复合物的成功掺杂ꎮ 由图 ２
(ｅ)中可以看出ꎬＣｅ ３ｄ 轨道在 ＸＰＳ 的测试中出现了

多重峰位ꎮ 有 ８ 个位置不同的结合能峰ꎬ４ 个峰 Ｖ、
Ｖ′、Ｖ″和 Ｖ‴(８８２􀆰 ７、８８４􀆰 ４、８８８􀆰 ９ ｅＶ 和 ８９８􀆰 ６ ｅＶ)
归属于 ３ｄ５ / ２自旋轨道ꎬ另外 ４ 个峰 Ｕ、Ｕ′、Ｕ″和 Ｕ‴
(９０１􀆰 ２、９０３􀆰 ２、９０７􀆰 ８ ｅＶ 和 ９１７􀆰 ０ ｅＶ)归属于 ３ｄ３ / ２

自旋轨道ꎬ说明 ＣｅＯ２ 纳米颗粒的成功合成ꎮ 此外ꎬ
Ｃｅ ３ｄ 的 ８ 个峰也可分为 ４ 个不同的自旋轨道对ꎬ其
中 Ｕ′ / Ｖ′归属于 ＣｅＯ２ 中的 Ｃｅ３＋的存在ꎬ而 Ｕ / Ｖ、Ｕ″ /
Ｖ″和 Ｕ‴/ Ｖ‴则归属于 Ｃｅ４＋的存在[２３]ꎮ

(ａ)全谱 (ｂ)Ｃ １ｓ 谱图

(ｃ)Ｏ １ｓ 谱图 (ｄ)Ｚｎ ２ｐ 谱图

(ｅ)Ｃｅ ３ｄ 谱图

图 ２　 Ｚｎ 掺杂 ＣｅＯ２ / Ｇ 复合材料的 ＸＰＳ 谱图

２􀆰 ３　 ＦＴ－ＩＲ 红外光谱分析

纯 Ｇ 片、ＣｅＯ２、ＣｅＯ２ / Ｇ 纳米复合材料和 Ｚｎ －

ＣｅＯ２ / Ｇ 纳米复合材料的红外光谱图如图 ３ 所示ꎮ
从图 ３ 中可以看出ꎬ所有谱图在 ３ ４４０、 ２ ６００、
１ ５８０ ｃｍ－１和 １ ３４６ ｃｍ－１处存在吸收峰ꎬ分别为 Ｏ—
Ｈ 的伸缩振动峰、Ｃ—Ｏ 振动吸收峰、石墨烯的 Ｃ—
Ｈ 伸缩振动峰及 Ｃ—ＯＨ 的 Ｏ—Ｈ 变形振动ꎮ 与 Ｇ
相比ꎬＣｅＯ２ / Ｇ 纳米复合材料和 Ｚｎ－ＣｅＯ２ / Ｇ 纳米复

合材料均在 １ １５０ ｃｍ－１和 ５３８ ｃｍ－１ 处出现了 ＣｅＯ２

特征衍射峰ꎬ即 Ｃｅ—Ｏ—Ｃｅ 键和 Ｃｅ—Ｏ 键[２４]ꎬ说明

ＣｅＯ２ 纳米晶粒成功接枝到了 Ｇ 的表面ꎬ这为其作为

润滑油添加剂做了有效的铺垫ꎮ 但是 Ｚｎ 的掺杂使

其峰值出现了左移ꎬ这是由于 Ｚｎ 的掺杂使 ＣｅＯ２ 产

生了微弱的晶格畸变ꎬ故使其分散较为均匀ꎮ

１—Ｇꎻ２—ＣｅＯ２ꎻ３—ＣｅＯ２ / Ｇꎻ４—Ｚｎ－ＣｅＯ２ / Ｇ

图 ３　 Ｇ、ＣｅＯ２ / Ｇ 复合材料及 Ｚｎ 掺杂 ＣｅＯ２ / Ｇ
复合材料 ＦＴ－ＩＲ 图

２􀆰 ４　 微观形貌分析

ＣｅＯ２ / Ｇ 纳米复合材料、Ｚｎ 掺杂 ＣｅＯ２ / Ｇ 纳米

复合材料的 ＳＥＭ 图和 Ｃ、Ｏ、Ｃｅ 及 Ｚｎ 元素面分布图

如图 ４ 所示ꎮ 从图 ４( ａ)中可以看出ꎬＣｅＯ２ / Ｇ 复合

材料中 ＣｅＯ２ 呈现无规则形状杂乱地平铺在 Ｇ 表面

上ꎬ且一部分区域有堆积的现象ꎮ 由图 ４(ｂ)中可以

看出ꎬＣｅＯ２ 由颗粒状变成了颗粒状有序且密集的平

铺在 Ｇ 表面上ꎬ可以很明显地观察到 Ｚｎ－ＣｅＯ２ / Ｇ 纳

米复合材料的粒径尺寸大小更加均匀ꎮ 这是由于

Ｚｎ２＋成功地进入到 ＣｅＯ２ 晶格中ꎬ取代了部分 Ｃｅ４＋ꎬ
诱导晶格畸变ꎬ故使其尺寸大小均匀ꎮ 由图 ４(ｃ) ~
图 ４(ｆ)中可以看出ꎬＣ、Ｏ、Ｃｅ 及 Ｚｎ 元素均匀分布在

Ｚｎ－ＣｅＯ２ / Ｇ 纳米复合材料中ꎬ初步判断 Ｚｎ 均匀掺

杂到 ＣｅＯ２ / Ｇ 中ꎮ

(ａ)Ｇ / ＣｅＯ２ (ｂ)Ｚｎ－ＣｅＯ２ / Ｇ
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(ｃ)Ｃ 元素面分布图 (ｄ)Ｏ 元素面分布图

(ｅ)Ｃｅ 元素面分布图 (ｆ)Ｚｎ 元素面分布图

图 ４　 Ｇ / ＣｅＯ２、Ｚｎ－ＣｅＯ２ / Ｇ 的 ＳＥＭ 图和

Ｃ、Ｏ、Ｃｅ 及 Ｚｎ 元素面分布图

ＣｅＯ２ / Ｇ ( ａ)、 Ｚｎ － ＣｅＯ２ / Ｇ ( ｂ) 的 ＴＥＭ 图和

ＨＲＴＥＭ 图如图 ５ 所示ꎮ 图 ５(ａ)、图 ５(ｂ)中明显的

透明边界证明复合物中 Ｇ 的存在ꎮ ＣｅＯ２ 纳米颗粒

紧密地固定在 Ｇ 片层表面ꎮ 而图中的暗区域也表

明了 ＣｅＯ２ 纳米颗粒的分布还存着一定的团聚ꎮ 图

５(ｃ)、图 ５( ｄ)中可以清晰地发现 ＣｅＯ２ 的晶格条

纹ꎬ主要的晶格间距为 ０􀆰 １６ ｎｍ 和 ０􀆰 ２９ ｎｍꎬ分别对

应了 ＣｅＯ２ 晶体的(３１１)和(２００)ꎬ与 ＸＲＤ 结果一

致ꎬ证明了复合材料中 ＣｅＯ２ 成功制备ꎮ

(ａ)ＣｅＯ２ / Ｇ 的 ＴＥＭ 图 (ｂ)Ｚｎ－ＣｅＯ２ / Ｇ 的 ＴＥＭ 图

(ｃ)ＣｅＯ２ / Ｇ 的 ＨＲＴＥＭ 图 (ｄ)Ｚｎ－ＣｅＯ２ / Ｇ 的 ＴＥＭ 图

图 ５　 ＣｅＯ２ / Ｇ、Ｚｎ－ＣｅＯ２ / Ｇ 的 ＴＥＭ 图和 ＨＲＴＥＭ 图

２􀆰 ５　 摩擦性能实验

利用杠杆四球磨损试验机 ＮＩＫＯＭ１９８１１Ｇ 考察

室温、３９２ Ｎ、转速 １ ２００ ｒ / ｍｉｎ 条件下添加相同质量

分数的 Ｚｎ －ＣｅＯ２ / Ｇ 和 ＣｅＯ２ / Ｇ 摩擦性能ꎬ并和纯

Ｇｒａｐｈｅｎｅ 及 ＣｅＯ２ 的摩擦性能进行对比ꎬ结果如图 ６
所示ꎮ 从图 ６(ａ)中可以看出ꎬ空白基础油 １５０ＳＮ 开

始处于磨合状态ꎬ且摩擦系数达到了 ０􀆰 １２２ ０ 左右ꎬ
这是由于润滑油膜的破裂ꎮ 添加 Ｇｒａｐｈｅｎｅ 和 ＣｅＯ２

后的润滑油的摩擦系数虽然低于 １５０ＳＮꎬ但减摩抗

磨效果不及 ＣｅＯ２ / Ｇ 复合材料ꎬ并且添加了 Ｚｎ －
ＣｅＯ２ / Ｇ 的混合油样的摩擦系数要更小ꎮ 由图 ６(ｂ)
中可以看出ꎬ平均摩擦系数以及平均磨斑直径均是

空白油样>ＣｅＯ２>Ｇｒａｐｈｅｎｅ>ＣｅＯ２ / Ｇ>Ｚｎ－ＣｅＯ２ / Ｇꎬ由
此可以看出ꎬ掺杂了 Ｚｎ 的 ＣｅＯ２ / Ｇ 的抗磨效果

更好ꎮ

１—１５０ＳＮꎻ２—ＣｅＯ２ꎻ３—Ｇꎻ４—ＣｅＯ２ / Ｇꎻ５—Ｚｎ－ＣｅＯ２ / Ｇ

(ａ)摩擦系数

１—平均摩擦系数ꎻ２—平均磨痕宽度

(ｂ)平均摩擦系数和平均磨痕宽度

图 ６　 １５０ＳＮ 基础油、ＣｅＯ２ / Ｇ 和 Ｚｎ－ＣｅＯ２ / Ｇ 的

摩擦系数及平均摩擦系数和平均磨痕宽度

为了更好地研究 ＣｅＯ２ / Ｇ 以及 Ｚｎ－ＣｅＯ２ / Ｇ 的

抗磨性能ꎬ通过 ＳＥＭ 对钢球表面的磨痕进行了分

析ꎬ结果如图 ７ 所示ꎮ 从图 ７(ａ)可以看出ꎬ其表面

由于摩擦而产生的磨痕轨迹较深、磨痕更宽ꎮ 从图

７(ｂ)和图 ７(ｃ)中可以看出ꎬ二者磨痕轨迹较空白

油样相比均比较浅和窄ꎬ对比三者ꎬ可以很直观地看

　 　 　 　 　 　 　

(ａ)１５０ＳＮ 基础油 (ｂ)ＣｅＯ２ / Ｇ
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(ｃ)Ｚｎ－ＣｅＯ２ / Ｇ

图 ７　 １５０ＳＮ 基础油、ＣｅＯ２ / Ｇ 和 Ｚｎ－ＣｅＯ２ / Ｇ
钢球表面的 ＳＥＭ 图

出 Ｚｎ－ＣｅＯ２ / Ｇ 纳米复合材料的磨损轨迹深度最浅、
宽度最小ꎮ 这些结果与之前的测试的磨损率的结果

是一致的ꎮ
为了更直观地观测润滑情况ꎬ利用 ＥＤＳ 能谱仪

对 ＣｅＯ２ / Ｇ 纳米复合材料和 Ｚｎ－ＣｅＯ２ / Ｇ 复合纳米

材料四球摩擦测试后的钢球的表面进行了表征ꎬ结
果如图 ８ 所示ꎮ 由图 ８ 中可以看出ꎬＣｅ 元素在含

ＣｅＯ２ / Ｇ 纳米复合材料和 Ｚｎ－ＣｅＯ２ / Ｇ 纳米复合材料

润滑的磨损轨迹表面存在ꎮ 证明复合材料在钢球表

面成膜起到保护润滑作用ꎮ

(ａ)ＣｅＯ２ / Ｇ

(ｂ)Ｚｎ－ＣｅＯ２ / Ｇ

图 ８　 ＣｅＯ２ / Ｇ 和 Ｚｎ－ＣｅＯ２ / Ｇ 钢球表面

ＥＤＳ 能谱图

３　 结论

(１)Ｚｎ２＋掺杂对于 ＣｅＯ２ / Ｇ 复合材料的结构影

响较小ꎬ但使其粒子尺寸大小均匀化ꎬ在石墨烯基底

上分散更好ꎮ
(２)摩擦系数随时间的增加先增大后减小ꎬ然

后趋于平稳ꎮ ＣｅＯ２ / Ｇ 使润滑油摩擦系数下降

４８􀆰 ４％ꎬ磨斑直径下降 ２０％ꎻ而 Ｚｎ２＋掺杂的 ＣｅＯ２ / Ｇ
使润滑油摩擦系数下降 ６０％ꎬ磨斑直径下降 ２８％ꎮ

(３)在相同条件下ꎬＺｎ２＋掺杂的 ＣｅＯ２ / Ｇ 复合材

料的抗磨性最佳ꎬ平均摩擦系数最小且磨损轨迹深

度最浅、宽度最小ꎮ
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的最佳合成工艺条件ꎬ如表 １ 所示ꎮ
表 １　 Ｒ４ 最佳合成工艺条件表

因素 间歇法 连续法

反应类型 偶合反应 偶合反应

反应温度 / ℃ ５ ２０

ｍ助剂１ ∶ｍβ－萘酚 ３ ∶１ ３ ∶１

反应体系中的 ｐＨ ６ ６

停留时间 １ ｈ １０ ｍｉｎ

在 Ｒ４ 最佳合成工艺条件下进行重复试验ꎬ结
果如表 ２ 所示ꎮ

表 ２　 重复实验数据表

序号
重氮液

质量 / ｇ
偶合液

质量 / ｇ
Ｒ４ 质量 /

ｇ
收率 /
％

ＨＰＬＣ
纯度 / ％

１ １６５􀆰 １ ２１６􀆰 ６ １８􀆰 １ ９７􀆰 ２ ９７

２ １６８􀆰 ４ ２１９􀆰 ３ １９􀆰 ７ ９８􀆰 ３ ９８

３ ３３５􀆰 ２ ４３７􀆰 ５ ３７􀆰 ５ ９７􀆰 ５ ９７

３　 结论

(１)以 ２－氨基－４－硝基苯酚重氮液为重氮组

分、β－萘酚为偶合组分ꎬ在微通道反应器中进行 Ｒ４
的连续流偶合合成工艺研究ꎬ并优化了其工艺条件ꎬ
当 ２－氨基－４－硝基苯酚与 β－萘酚的摩尔比为 １ ∶
１􀆰 ０１、反应温度为 ２０℃、反应体系 ｐＨ 为 ６、ｍ助剂１ ∶
ｍβ－萘酚为３、停留时间为 １０ ｍｉｎ 时ꎬＲ４ 的最大收率可

达到 ９８􀆰 １％ꎮ
(２)与传统间歇釜式工艺比较ꎬ利用 ＩＦＲ 微反

应器实现了 Ｒ４ 的连续流偶合反应ꎬ反应温度提高

了 １５℃ꎬ得到的产物收率和纯度均可达到 ９８％ꎬ总
收率提高了 ５％ꎬ总反应时间也减少了 ８０％ꎮ 该连

续流反应过程稳定可控、安全性高ꎬ降低了能耗和生
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