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等离子体处理对石墨烯 ／ 涤纶
复合织物结合牢度的影响研究
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摘　 要： 利用常温常压等离子体对涤纶织物表面进行改性处理，使其表面引入含氮基团，然后将石墨烯通过接枝和浸渍的方

式引入到涤纶织物表面，制备成石墨烯 ／涤纶复合织物。 通过试验对比，研究了常温常压等离子体处理后织物表面含

氮基团的时效性及石墨烯 ／涤纶复合织物的结合牢度。 等离子体即时处理与处理后放置 ２４ ｈ 后织物的氮元素比例由

３．７３％下降为 １．３３％，处理 ２４ ｈ 后制备的复合织物表面电阻率由 ０．１２４ ＭΩ ／ ｃｍ２ 增加到 ０．２５９ ＭΩ ／ ｃｍ２，说明等离子体

处理具有明显的时效性；经等离子体处理复合织物水洗后表面电阻率变化率由 ９９．１％减小到 ４９．２％，说明等离子体处

理后的涤纶织物制备的石墨烯 ／涤纶复合织物结合牢度显著提高。
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石墨烯呈独特的二维结构，具有优异的导电性、导
热性、阻燃性、抗菌性、抗紫外线等性能［１－３］，受到了各

行各业的广泛关注。 胡希丽［４］ 采用石墨烯纳米片作

为功能整理剂对棉织物进行改性整理，研究了改性棉

织物的防紫外、导电和导热性能；杜敏芝等人［５］ 采用

层层自组装纳米石墨烯技术整理棉织物，研究了其电

热性能；于杨菁华等人［６］ 利用常温常压等离子体处理

涤纶织物，制备涤纶 ／石墨烯导电材料，研究了等离子

体处理涤纶织物的最佳时间参数；朱士凤等人［７］ 采用

氧化石墨烯（ＧＯ）和硅烷偶联剂（ＫＨ５６０）作为功能整
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理剂，对涤纶织物进行整理，研究了涤纶织物的结构变

化和防熔滴性能；靳洋［８］ 研究了石墨烯 ／环氧树脂复

合材料的介电性能。
由于石墨烯结构规整，内部由很多拟苯六元环组

成，且不含不稳定化学键，因此石墨烯表面呈惰性，与
溶剂等其他介质之间的作用力弱，且片层之间存在较

强的范德华力，容易发生积聚沉淀，不容易在水或者常

见有机溶剂中稳定分散，所以限制了石墨稀的进一步

发展及研究［９－１１］。 采用石墨烯的衍生物氧化石墨烯制

备复合材料则较为方便，氧化石墨烯含有大量的羟基、
羧基和环氧基等活性含氧官能团，这些官能团使氧化

石墨烯在水中有很好的分散性［１２－１４］。 利用氧化石墨

还原法制备氧化石墨烯溶液，将涤纶织物与氧化石墨

烯结合后再进行还原即可得到石墨烯 ／涤纶复合织物。
石墨烯与织物结合一般采用直接浸轧、喷涂、复配液整

理、交联改性、紫外光固化及化学气相沉淀等方法，但
使用常规的复合织物制备方法，制备出的复合织物结
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合牢度较低，即石墨烯与织物的结合性能较差。 本文

采用等离子体对涤纶 （ ＰＥＴ） 织物表面进行预处

理［１５－１７］，通过氧化石墨烯与涤纶织物的接枝及浸渍，
对涤纶织物表面的氧化石墨烯进行还原，从而制得高

结合牢度的石墨烯 ／涤纶复合织物，通过对比未经常温

常压等离子体处理、常温常压等离子体处理后即时以

及放置 ２４ ｈ 后（以下分别简称未处理、处理后即时、处
理 ２４ ｈ 后）制备的复合织物的性质，探究等离子体处

理制备石墨烯 ／涤纶复合织物的最佳方案。

１　 试验部分
１．１　 试验材料及仪器

试验材料：市售 ２００ ｇ ／ ｍ２ 涤纶纺粘非织造布（山
东泰鹏环保材料股份有限公司），浓硫酸、浓盐酸、高
锰酸钾（均为分析纯），硝酸钠、无水乙醇、３０％过氧化

氢溶液（天津市永晟粗细化工有限公司），鳞片石墨粉

（阿拉丁试剂），保险粉（天津市盛淼精细化工有限公

司），蒸馏水（实验室制备）。
试验仪器：ＡＴＯＭＦＬＯＴＭ Ｍｏｄｅｌ ４００（Ｖ２．ＯＨＥ）型

常温常压等离子体设备（Ｓｕｒｆｘ Ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｉｅｓ ＬＬＣ），ＤＦ－
１０１Ｓ 型集热式磁力搅拌器，ＦＲＱ－１００４ＨＴ 型超声波清

洗机，ＬＸＪ－Ａ 型电动离心机，电热鼓风干燥箱，ＤＺＫＷ－
Ｄ－４ 型电热恒温水浴锅，ＣＰ１２４Ｃ 型电子天平，ＸＰＢ２０
－３２ 型洗衣机，ＥＳＣＡＬＡＢ ２５０Ｘｉ 型 Ｘ 射线光电子能谱

仪、ＰＨＥＮＯＭ Ｇ２ Ｐｒｏ 型扫描电子显微镜、ＯＣＡ１５ＥＣ 型

光学接触角测量仪。
１．２　 试验方法

试验样布准备：裁剪 ６ ｃｍ×６ ｃｍ 的涤纶织物，分别

用无水乙醇和蒸馏水超声清洗 ２０ ｍｉｎ，以除去表面油

脂及水溶性杂质，烘干备用。
氧化石墨烯溶液制备：采用改进的 Ｈｕｍｍｅｒｓ 氧化

石墨烯制备方法，量取 ４６ ｍＬ 浓硫酸加入烧杯中，冰
浴，使其温度降至 ４℃以下；称取 １ ｇ 鳞片石墨粉，１ ｇ
硝酸钠，６ ｇ 高锰酸钾，按顺序分别缓慢加入烧杯中，搅
拌 ３０ ｍｉｎ；调节温度至 ３５℃，水浴搅拌 １ ｈ；加入 ８０ ｍＬ
蒸馏水，调节温度至 ９８℃，水浴搅拌 ３０ ｍｉｎ；关闭加热

开关，加入 ２００ ｍＬ 蒸馏水和 １２ ｍＬ 的 ３０％过氧化氢溶

液，搅拌 １０ ｍｉｎ；加入 ５％盐酸溶液和蒸馏水进行多次

清洗，直至上清液 ｐＨ 为中性；使用离心机将分散质离

心，取下层沉淀物，加入适量蒸馏水，然后在超声清洗

机中超声分散，制得氧化石墨烯溶液。
等离子体处理：将织物进行等离子体处理，等离子

体处理织物高度 ２ ｍｍ，处理时间 １２０ ｓ，功率 １００ Ｗ，
氮气流速 ０．６ Ｌ ／ ｍｉｎ，氦气流速 ３５ Ｌ ／ ｍｉｎ。

接枝还原：将织物立即浸入氧化石墨烯溶液中，在
６０℃条件下进行接枝反应 １２ ｈ，然后将接枝上氧化石

墨烯的涤纶织物用蒸馏水洗涤，６０℃条件下烘干 ３ ｈ；
配置 ５０ ｍｍｏｌ ／ １００ ｍＬ 保险粉溶液， ９０℃水浴条件下

还原 １ ｈ，然后将织物进行反复水洗，６０℃条件下烘干

３ ｈ。
浸渍还原：由于接枝处理后织物表面石墨烯尚不

能形成导电网络，将烘干的织物完全浸入氧化石墨烯

溶液中，在常温条件下浸渍 ２ ｈ，烘干，还原，水洗，干
燥。 循环此过程，制备成含有三层石墨烯的石墨烯 ／涤
纶复合织物。

对照样品的制备：将未经等离子体处理的涤纶原

样及等离子体处理条件下的涤纶样品放置 ２４ ｈ 后，按
上述步骤制备成含有三层石墨烯的石墨烯 ／涤纶复合

织物。
１．３　 测试方法

ＳＥＭ 测试：用 ＳＥＭ 扫描电子显微镜对等离子体处

理前后织物表面微观形态进行分析。
ＸＰＳ 表征：用 ＸＰＳ 表征未处理、处理后即时和处

理 ２４ ｈ 后的 ＰＥＴ 样品元素含量变化。
接触角测试：采用接触角测试仪对未处理、处理后

即时、处理 ２４ ｈ 后 ＰＥＴ 样品进行接触角测试。
导电性能测试：利用二探针法测定比电阻率

（Ω ／ ｃｍ）或表面电阻率（Ω ／ ｃｍ２）。 所测矩形复合材料

比电阻的计算式见式（１）：
ρ＝Ｒ·Ａ ／ Ｌ （１）

式中：Ｒ———试样两端之间的电阻；
Ａ———样品两端之间的横截面积；
Ｌ———样品两端之间的长度

复合材料的表面电阻率通过测定两个 Ｐｔ 电极之

间的表面电阻获得，其中电极之间距离和电极长度为

１ ｃｍ［１８］。
牢度测试：测试石墨烯 ／涤纶复合织物耐水洗结合

牢度，测试方法参照 ＧＢ １２０１４—２００９ 《防静电服》
进行。

２　 结果与讨论
２．１　 等离子体处理前后织物表面形态变化

图 １ 为等离子体处理前后涤纶织物及石墨烯 ／涤
纶复合织物的 ＳＥＭ 图。
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图 １　 等离子体处理前后涤纶织物及

石墨烯 ／涤纶复合织物的 ＳＥＭ 图

由图 １ 可以看出，未经等离子体处理的纤维表面

光滑且无刻蚀等痕迹；而经等离子体处理后织物表面

产生了凹凸不平的刻蚀，其比表面积增大，更有利于织

物与石墨烯的结合；从图 １（ｇ）、（ｈ）、（ ｉ）可以看出，纤
维表面形成了石墨烯片层，且纤维与纤维之间也形成

了一层石墨烯交联膜，使得织物表面形成了导电网络。
２．２　 含氮量分析及接触角测试

为了探究等离子体处理对石墨烯 ／涤纶复合织物

的影响，通过对未处理、处理后即时、处理 ２４ ｈ 后的石

墨烯 ／涤纶复合织物进行 ＸＰＳ 含氮结果分析。 测试结

果表明，处理后即时制备的复合织物氮元素含量最高，
占织物中总元素含量的 ３．７３％；处理 ２４ ｈ 后制备的复

合织物氮元素含量次之，占比为 １．３３％；未处理制备的

织物中氮元素含量最少，占比为 ０．７７％。 可以看出，常
温常压等离子体处理后织物表面被引入了氮元素；处
理 ２４ ｈ 后氮元素含量下降明显，说明常温常压等离子

体处理的效果具有时效性，其处理材料表面的改性效

果会随时间发生衰减［１９－２０］。
图 ２ 为对未处理、处理后即时、处理 ２４ ｈ 后织物

表面进行接触角测试的照片。 可见，未处理的涤纶试

样在 ３ ｓ 时刻接触角为 １１２．４°；处理后即时测试的样

品，由于表面刻蚀及含氮基团的引入，使其浸润性能明

显提高，浸润铺展时间约为 １ ｓ；处理 ２４ ｈ 后的样品，
由于等离子处理具有时效性，其表面极性基团含量减

少，浸润铺展时间约为 ３ ｓ。 对比未处理织物的表面接

触角情况，可知处理 ２４ ｈ 后的织物浸润性仍好于未处

理织物。
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图 ２　 等离子体处理前后织物表面浸润角变化

２．３　 复合织物导电性测试

复合织物导电性测试结果显示：未处理制备的复

合织物表面电阻率为 ０．３３６ ＭΩ ／ ｃｍ２；处理后即时制备

的复合织物表面电阻率最小，为 ０．１２４ ＭΩ ／ ｃｍ２，即导

电性能最好；而处理 ２４ ｈ 后再制备的石墨烯 ／涤纶复

合织物表面电阻率明显增大，达到 ０．２５９ ＭΩ ／ ｃｍ２，结
合织物的含氮量变化情况，可知石墨烯 ／涤纶复合织物

表面电阻率大小与氮元素含量有关。
２．４　 复合织物结合牢度测试

对未处理、处理后即时、处理 ２４ ｈ 后制备的石墨

烯 ／涤纶复合织物进行测试，结果见表 １。
表 １　 洗涤次数对不同制备石墨烯 ／涤纶

复合织物时间的表面电阻率影响

水洗
次数
／ 次

未处理 即时 ２４ ｈ 后

表面电阻率
／ （ＭΩ·ｃｍ－２）

变化
率 ／ ％

表面电阻率
／ （ＭΩ·ｃｍ－２）

变化
率 ／ ％

表面电阻率
／ （ＭΩ·ｃｍ－２）

变化
率 ／ ％

０ ０．３３６ — ０．１２４ — ０．２５９ —

１ ０．４２１ ２５．３ ０．１３７ １０．５ ０．３１０ １９．７

２ ０．４７３ ４０．８ ０．１４５ １６．９ ０．３４７ ３４．０

３ ０．５３６ ５９．５ ０．１５７ ２６．６ ０．３８５ ４８．６

４ ０．５８４ ７３．８ ０．１６４ ３２．３ ０．４２３ ６３．３

５ ０．６６９ ９９．１ ０．１８５ ４９．２ ０．４５４ ７５．３

使用洗涤的方式测试复合织物的耐洗牢度，使用

表面电阻率变化率来衡量织物与石墨烯结合牢度，表
面电阻率变化率＝（洗涤后表面电阻率－未洗涤表面电

阻率） ／未洗涤表面电阻率×１００％。 由表 １ 可知，水洗

５ 次后，未处理制备的石墨烯 ／涤纶复合织物表面电阻

率增加了 ０．３３３ ＭΩ ／ ｃｍ２，表面电阻率变化率为９９．１％；
处理后即时制备的石墨烯 ／涤纶复合织物表面电阻率

仅增加了 ０． ０６１ ＭΩ ／ ｃｍ２，表面电阻率变化率仅为

４９．２％；处理 ２４ｈ 后制备的石墨烯 ／涤纶复合织物表面

电阻率增加了 ０．１９５ ＭΩ ／ ｃｍ２，表面电阻率变化率为

７５．３％。 且经过相同洗涤次数的处理后即时制备的复

合织物表面电阻率的变化梯度与未处理制备的复合织
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物及处理 ２４ ｈ 后制备的复合织物表面电阻率的变化

梯度相比有所减小，可以看出等离子体处理对结合牢

度有明显提高；等离子体处理放置 ２４ ｈ 后制备的石墨

烯 ／涤纶复合织物其水洗结合牢度有所下降，但依旧高

于未处理的复合织物。 综上所述，等离子体处理后即

时进行石墨烯 ／涤纶复合织物的制备，可使涤纶和石墨

烯的结合牢度有显著提高。

３　 结　 语
等离子体处理能提高复合材料界面间的结合性

能，与未经常温常压等离子体处理的涤纶织物相比，经
改性处理后制备的石墨烯 ／涤纶复合织物结合牢度明

显提高，表面电阻率变化率由 ９９．１％提高至 ４９．２％；同
时经等离子体处理后制备的复合织物表面的导电性也

优于未经处理的复合织物；对通过等离子体处理后即

时制备的复合织物与处理 ２４ ｈ 后制备的复合织物的

氮元素比例、导电性等性能进行对比，发现等离子处理

具有明显的时效性，织物的氮元素比例由 ３．７３％下降

到 １．３３％，复合织物的表面电阻率由 ０．１２４ ＭΩ ／ ｃｍ２ 增

加到 ０．２５９ ＭΩ ／ ｃｍ２。 通过试验及对比分析可知，等离

子体处理能有效提高石墨烯 ／涤纶复合织物的导电性

能及结合牢度，为智能织物的产业化提供了可选方法。
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量控制水平。

企业的生产、经营随着市场的变化而变化，会采取

各种生产、经营模式，如贴牌外发加工、经营承包、品牌

代理或输出等。 如何对产品质量实施有效的监控，关
键取决于企业内部自身的监督、控制能力和有效管理

办法，检测机构应向该类企业提供其需要的检测、监控

服务，协助其提高自控能力，从而更加有效地确保企业

最终产品的质量，从源头上抓好和监控羽绒服装产品

在各个环节的品质质量。
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