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　　摘　要：分别以十二烷基三甲基溴化铵（ＤＴＡＢ）、醋酸为乳化剂和催化剂，在水包油分散液中将甲基三甲氧基

硅烷（ＭＴＭＳ）水解为硅醇，随后以司班－８０（Ｓｐａｎ－８０）为乳化剂将上述水分散液分散于正己烷中，将氨水作为催化剂

催化硅醇缩合，经老化、常压干燥制得ＳｉＯ２ 气凝胶微球。探究ＤＴＡＢ、醋酸、氨水、Ｓｐａｎ－８０用量及老化时间对ＳｉＯ２
气凝胶微球形貌、堆积密度和导热性能的影响，测试ＳｉＯ２ 气凝胶微球的热稳定性和疏水性，并将其应用于棉织物的

隔热涂层整理。结果表明：当ＤＴＡＢ用量为０．１０ｇ、醋酸用量为０．１００ｍＬ、氨水用量为１．２０ｍＬ、Ｓｐａｎ－８０用量为

０．８０ｇ、老化时间为３ｈ时，制备所得的ＳｉＯ２ 气凝胶微球具有介孔结构，形貌规整、大小均匀、黏连较少，热稳定性佳，

导热系数为０．０４６５Ｗ／（ｍ·Ｋ），水接触角为１４２°；ＳｉＯ２ 气凝胶微球涂层织物正面加热至４０．０℃时，其正反面温差达

３．２℃，表现出较好的隔热效果。该研究可为隔热涂层织物的生产和应用提供一定的借鉴。
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０　引　言

　　近年来，气候变化异常，极端高温天气在世界各
地频现，严重影响着人们的日常生活。织物隔热涂
层可阻隔、反射或辐射太阳能，有效降低织物覆盖物
内部温度，减少降温设备使用造成的能源消耗，在纺
织行业具有良好的应用前景［１－３］。
二氧化硅（ＳｉＯ２）气凝胶是一种低密度、低导热

性、高孔隙率、高比表面积的纳米多孔材料［４］，被广
泛应用于隔热保温［５－７］、催化［８］、环境修复［９］等领域。
然而，目前ＳｉＯ２ 气凝胶在制备时存在工艺复杂、强
度低、形状尺寸不易控制等缺点；且ＳｉＯ２ 气凝胶一
般以块体形式存在，在涂层整理时需进一步粉碎成
粉末，这不仅破坏了气凝胶的内部结构，还会影响实
际隔热效果［１０］。相比之下，ＳｉＯ２ 气凝胶微球尺寸
较小、无需粉碎，可直接应用于织物涂层整理；球形
还具有一定的耐剪切力作用，可在整理过程中保持
气凝胶的内部结构，避免因气凝胶内部结构破坏而
造成的隔热效果下降，具有良好的应用前景。然而，

ＳｉＯ２ 气凝胶微球的亲水性会在制备过程中产生较
强的毛细管力，容易导致气凝胶的骨架结构坍塌；另
外，在涂层整理过程中，整理液易进入并填充气凝胶
内部孔隙结构，从而影响涂层织物的隔热效果。因
此，为实现涂层织物的隔热性能，需对ＳｉＯ２ 气凝胶
微球进行疏水改性。
目前已报道的ＳｉＯ２ 气凝胶微球的疏水改性方

法主要有表面后处理法和原位改性法两种。表面后
处理法需制备ＳｉＯ２ 气凝胶微球，然后再通过疏水化
合物对微球进行疏水改性。翟晓瑜等［１１］以正硅酸
乙酯为硅源、以三甲基氯硅烷为改性剂，制得具有一
定疏水性能的ＳｉＯ２ 气凝胶微球。然而，这种表面改
性工艺不仅耗时费力，且需消耗大量有机溶剂。原
位改性法则以含有疏水基团的化合物为硅源前驱

体，无需进行后续改性即可直接制得疏水ＳｉＯ２ 气凝
胶微球，可有效简化工艺流程、降低生产成本。Ｙｕｎ
等［１２］以含有疏水基团的甲基三甲氧基硅烷（ＭＴＭＳ）
为硅源前驱体、以十六烷基三甲基溴化铵（ＣＴＡＢ）为
乳化剂制备水分散液，经醋酸催化水解后，加入正己

烷中形成油包水乳液，并在氨水的催化下继续缩合，
经老化、常压干燥后，即可直接制得接触角高达１７２°
的超疏水ＳｉＯ２ 气凝胶微球。然而，在这一过程中，由
于正己烷中没有乳化剂存在，水分散液在正己烷中形
成的油包水乳液乳滴较大，致使制得的ＳｉＯ２ 气凝胶
微球粒径较大，约达３００μｍ。采用这一方法所制微
球虽具有优异的疏水性，但无法满足织物整理要求。
因此，对ＳｉＯ２ 气凝胶微球的制备工艺进行开发与优
化，进一步调控其粒径和微观形貌，制备平均粒径在

１０μｍ左右、可直接用于织物隔热涂层整理的疏水

ＳｉＯ２ 气凝胶微球具有一定的现实意义。
本文以十二烷基三甲基溴化铵（ＤＴＡＢ）为乳化

剂、以醋酸为催化剂，在去离子水中将硅源前驱体

ＭＴＭＳ水解为硅醇；随后，以司班－８０（Ｓｐａｎ－８０）为乳
化剂，将上述水分散液分散于正己烷中，以氨水为催
化剂催化硅醇缩合，经老化、常压干燥制备ＳｉＯ２ 气凝
胶微球。探究ＤＴＡＢ、醋酸、氨水、Ｓｐａｎ－８０用量及老
化时间等制备工艺条件对ＳｉＯ２ 气凝胶微球形貌、堆
积密度和导热性能的影响，测试微球的热稳定性和疏
水性能，并将制得的ＳｉＯ２ 气凝胶微球应用于棉织物
的隔热涂层，探究涂层织物的隔热性能。该研究可为
隔热涂层织物的生产和应用提供一定的技术借鉴。

１　实　验

１．１　主要实验药品与仪器

　　甲基三甲氧基硅烷（ＭＴＭＳ，分析纯，上海麦克
林生化科技有限公司），司班－８０（Ｓｐａｎ－８０，分析纯，
上海麦克林生化科技有限公司），十二烷基三甲基溴
化铵（ＤＴＡＢ，分析纯，阿拉丁生化科技有限公司），
氨水（分析纯，杭州高晶精细化工有限公司），醋酸
（分析纯，杭州高晶精细化工有限公司），无水乙醇
（分析纯，杭州高晶精细化工有限公司），正己烷（分
析纯，杭州高晶精细化工有限公司），去离子水（自
制），水性聚氨酯（ＷＰＵ，Ｆ０４０２，固含量３５％，工业
级，深圳吉田化工有限公司），分散剂（脂肪醇聚氧乙
烯醚７，工业级，山东临沂绿森化工有限公司），增稠
剂（ＴＦ－３１８１ＢＡ，工业级，浙江传化股份有限公司）。

ＴＰＳ２５００型Ｈｏｔ　Ｄｉｓｋ热常数分析仪（瑞典Ｈｏｔ
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Ｄｉｓｋ公司），扫描量热及热重同步仪（瑞士 Ｍｅｔｔｌｅｒ－
Ｔｏｌｅｄｏ公司），ＪＷ－ＢＫ１００Ｃ比表面积及孔径分析仪
（北京精微高博科学技术有限公司），Ｐｈｅｎｏｍ　ｐｒｏ台
式扫描电子显微镜（复纳科学仪器有限公司），

Ｎｉｃｏｌｅｔ　Ｉｓ２０型傅里叶变换红外光谱仪（赛默飞世尔
科技中国有限公司），ＤＳＡ　２０型视频接触角测量仪
（德国Ｋｒｕｓｓ公司），ＹＥＴ－６２０Ｌ热电偶温度仪（深圳
宇问加壹传感系统有限公司）。

１．２　实验方法

１．２．１　ＳｉＯ２ 气凝胶微球的制备

将ＤＴＡＢ溶解于３０．０ｍＬ去离子水中，加入

１０．０ｍＬ　ＭＴＭＳ，搅拌形成水包油乳液；用醋酸调
节ｐＨ至３～４，水解１５ｍｉｎ，再用０．５ｍｏｌ／Ｌ的氨
水调节ｐＨ至８左右，得到水分散液。随后，迅速将
上述水分散液加入到１２０．０ｍＬ溶有Ｓｐａｎ－８０的正
己烷中，快速搅拌形成油包水乳液，继续缩合凝胶

１０～１５ｍｉｎ。过滤分离凝胶，将得到的湿凝胶微球
用无水乙醇洗涤，浸泡老化３ｈ后抽滤，在８０℃下
干燥得到ＳｉＯ２ 气凝胶微球。

１．２．２　ＳｉＯ２ 气凝胶涂层织物的制备
将ＳｉＯ２ 气凝胶微球和１．５ｇ分散剂脂肪醇聚

氧乙烯醚７加入去离子水中，超声处理３０ｍｉｎ，然
后加入２０．０ｇ涂层剂 ＷＰＵ和１．０ｇ增稠剂 ＴＦ－
３１８１ＢＡ，搅拌均匀，得到涂层整理剂。将该涂层整理
剂对纯棉织物（２０ｃｍ×２０ｃｍ）进行直接涂层，制备
ＳｉＯ２ 气凝胶涂层织物。涂层工艺为：单面涂层（２２．２
ｇ／ｍ２）→预烘（９０℃，３ｍｉｎ）→焙烘（１５０℃，５ｍｉｎ）。

１．３　测试与表征
１．３．１　堆积密度测试

　　准确称取质量为ｍ 的ＳｉＯ２ 气凝胶微球，装入

已称重精密量筒，振动充实至刻度不变，读出体积
Ｖ，根据堆积密度ρ＝ｍ／Ｖ 计算ＳｉＯ２ 气凝胶微球的
堆积密度。

１．３．２　导热系数测试

　　利用热常数分析仪测试ＳｉＯ２ 气凝胶微球的导

热系数。

１．３．３　化学结构表征

　　采用傅里叶变换红外光谱仪表征ＳｉＯ２ 气凝胶

微球的化学结构。

１．３．４　表面形貌表征

　　采用台式扫描电子显微镜（ＳＥＭ）观察ＳｉＯ２ 气

凝胶微球和涂层织物的微观形貌。

１．３．５　孔径及分布测试

　　在氮气环境下，采用比表面积及孔径分析仪测

定ＳｉＯ２ 气凝胶微球的吸附－脱附曲线及孔径分布。
测定前，样品在１８０℃真空条件下脱气处理１０ｈ。

１．３．６　热重测试

　　在氮气环境下，采用热重分析仪对样品的热分
解过程进行分析测试，测试温度：３０～８００℃；升温
速率：１０℃／ｍｉｎ。

１．３．７　水接触角测试

　　采用接触角测试仪在２５℃下进行测试。将

ＳｉＯ２ 气凝胶微球粉末在测试台上铺开压平，在其表
面滴水，并使用数码相机置于平视位置拍照。

１．３．８　隔热性能测试

　　将涂层织物正面放置在热电偶温度仪的加热平
台上，使织物正面升温至４０℃，保持稳定后，测试织
物反面温度为Ｔ，根据ΔＴ＝４０－Ｔ 计算织物正反
面温差。

２　结果与讨论

２．１　ＳｉＯ２ 气凝胶微球制备工艺条件优化

ＳｉＯ２ 气凝胶微球的制备过程示意图如图１所
示，具体步骤如下：ａ）表面活性剂ＤＴＡＢ乳化疏水

ＭＴＭＳ于去离子水中，形成水包油乳液，加入质量
分数为５％的醋酸。此时，疏水性的 ＭＴＭＳ会逐渐
水解，形成亲水三羟基硅烷，并向乳滴界面扩散；同
时，在 ＭＴＭＳ水解过程中，由于醋酸的酸催化作用，
亲水三羟基硅烷缩合形成Ｓｉ—Ｏ—Ｓｉ键，并由乳滴外
向内部发展。ｂ）加入氨水，得到水包油分散液，并将
此分散液快速加入正己烷中，在表面活性剂Ｓｐａｎ－８０
的作用下形成稳定的油包水乳液。此时，在氨水的碱
催化作用下，油包水乳液的水包油分散液滴中，三羟
基硅烷继续快速缩合，形成疏水交联网络结构，制得
湿凝胶。ｃ）将湿凝胶在无水乙醇中老化，经常温干燥
得到具有一定骨架强度的ＳｉＯ２ 气凝胶微球

［１３］。由
此可见，ＤＴＡＢ、醋酸、氨水、Ｓｐａｎ－８０的用量和老化时
间等工艺参数对ＳｉＯ２ 气凝胶微球的形成具有重要影
响，需在制备过程中对上述条件进行优化，实现对

ＳｉＯ２ 气凝胶微球粒径大小和微观形貌的调控。

２．１．１　ＤＴＡＢ的用量

　　乳化剂ＤＴＡＢ影响水相体系中水包油乳滴的
大小和稳定性，决定ＳｉＯ２ 气凝胶微球的粒径大小及
分布。不同ＤＴＡＢ用量下制得的ＳｉＯ２ 气凝胶微球
的微观形貌如图２（ａ）－（ｆ）所示。随着ＤＴＡＢ用量
的增加，ＳｉＯ２ 气凝胶微球逐渐成型，当ＤＴＡＢ用量
为０．１０ｇ时，微球形貌最规整、粒径最均一。随着

ＤＴＡＢ用量继续增加，ＳｉＯ２ 气凝胶微球逐渐出现黏
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图１　ＳｉＯ２ 气凝胶微球的制备过程示意图

图２　不同ＤＴＡＢ用量下ＳｉＯ２ 气凝胶微球的ＳＥＭ图像

及导热系数和堆积密度变化曲线

连，进而合并成粒径较大、形状不规则的颗粒。这是
由于ＤＴＡＢ用量较少时，ＤＴＡＢ相对 ＭＴＭＳ的质

量比例小，只能乳化 ＭＴＭＳ形成粒径较大的乳滴，
导致最终ＳｉＯ２ 气凝胶微球的粒径过大；当 ＤＴＡＢ
用量过多时，ＤＴＡＢ乳化 ＭＴＭＳ形成的乳滴数量
多、乳滴粒径小，乳滴间碰撞增多，致使体系不稳定，
导致大粒径不规则颗粒的出现［１４］。ＳｉＯ２ 气凝胶微
球的堆积密度和导热系数测试结果与其微观形貌状

态保持一致，如图２（ｇ）所示。它们均随着ＤＴＡＢ用
量的增加呈现先下降后上升的趋势；当ＤＴＡＢ用量
为０．１０ｇ时，ＳｉＯ２ 气凝胶微球的堆积密度最小、导热
系数最低，分别为０．０６２ｇ／ｍＬ和０．０４６７Ｗ／（ｍ·Ｋ）。

２．１．２　醋酸的用量

　　酸催化剂醋酸决定 ＭＴＭＳ的水解速率和缩合
速率，影响水包油乳滴中亲水物质（ＭＴＭＳ水解产
物）与疏水物质（未水解的 ＭＴＭＳ和少量缩合产
物）的比例以及它们在乳滴中的扩散状态，进而影响

ＳｉＯ２ 气凝胶微球的分散性能。不同醋酸用量下制
得的ＳｉＯ２ 气凝胶微球的微观形貌如图３（ａ）－（ｆ）所
示。所有ＳｉＯ２ 气凝胶微球的粒径大小和粒径分布
相差较小，但随着醋酸用量的增加，其黏连程度呈现
出先下降后上升的趋势，醋酸用量为０．１００ｍＬ时，
微球形貌最规整、黏连相对较少。这是由于醋酸用
量较少时，ＭＴＭＳ水解速度较慢，水包油乳滴中可
能还存在少量未水解完全、带有部 分 羟 基 的

ＭＴＭＳ。在后续缩合过程中，油包水乳液的水包油
分散液滴内，亲水 ＭＴＭＳ水解产物的含量逐渐减
少、疏水缩合产物的比例逐渐增加，这些未水解完全
的 ＭＴＭＳ可能会扩散至分散液滴的油水界面，并
在界面间通过已水解得到的部分硅羟基脱水缩合，
造成颗粒黏连；当醋酸用量过多时，ＭＴＭＳ水解速
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度较快，水包油乳滴中，亲水三羟基硅烷快速向乳滴
的油水界面扩散，甚至突破界面进入水相。在后续
缩合过程中，油包水乳液的水相体系中，这些溢出的
三羟基硅烷分别与不同水包油分散液滴油水界面的

三羟基硅烷发生反应，造成颗粒黏连［１５］。ＳｉＯ２ 气
凝胶微球的堆积密度和导热系数测试结果同样与其

微观形貌状态保持一致，如图３（ｇ）所示。从图３（ｇ）
中可以看出，当醋酸用量为０．１００ｍＬ时，ＳｉＯ２ 气凝
胶微球的堆积密度最小、导热系数最低，分别为

０．０４５ｇ／ｍＬ和０．０４６１Ｗ／（ｍ·Ｋ）。

图３　不同醋酸用量下ＳｉＯ２ 气凝胶微球的ＳＥＭ图像及

导热系数和堆积密度变化曲线

２．１．３　氨水的用量

　　碱催化剂氨水决定三羟基硅烷的缩合速率，影
响油包水乳液的水包油分散液滴中亲水物质（未经
缩合的三羟基硅烷）与疏水物质（部分缩合和完全缩
合产物）的比例和它们在乳液中的扩散状态，同样影
响ＳｉＯ２ 气凝胶微球的分散性能。不同氨水用量下
制得的ＳｉＯ２ 气凝胶微球的微观形貌如图４（ａ）－（ｆ）

所示。当氨水用量较少时，微球的黏连较为严重；当
氨水用量较多时，微球的粒径均一性较差。当氨水
用量为１．２０ｍＬ时，微球粒径最均一、黏连较少。
这是由于氨水用量较少时，三羟基硅烷缩合速度较
慢，由于其具有较强的亲水性，部分未反应的三羟基
硅烷可能从水包油分散液滴中溢出，进入油包水乳
液的水相，并在后续缩合过程中与水包油分散液滴
油水界面的三羟基硅烷发生反应，造成颗粒黏连。
当氨水用量过多时，三羟基硅烷缩合速度过快，使所
制微球在粒径上出现较大差别［１６］。不同氨水用量
下ＳｉＯ２ 气凝胶微球的导热系数和堆积密度如图４
（ｇ）所示，从中可以看出，当氨水用量为１．２０ｍＬ
时，ＳｉＯ２ 气凝胶微球的堆积密度最小、导热系数最
低，分别为０．０４７６ｇ／ｍＬ和０．０４６８Ｗ／（ｍ·Ｋ）。

图４　不同氨水用量下ＳｉＯ２ 气凝胶微球的ＳＥＭ图像及

导热系数和堆积密度变化曲线

２．１．４　Ｓｐａｎ－８０的用量

　　乳化剂Ｓｐａｎ－８０影响油包水乳液的稳定性，为
乳液中水包油乳滴中的缩合反应提供稳定的反应微
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环境。不同Ｓｐａｎ－８０用量下制得的ＳｉＯ２ 气凝胶微
球的微观形貌如图５（ａ）－（ｆ）所示。当Ｓｐａｎ－８０用
量较少时，微球球形度不好、黏连严重，且粒径大小
不均；当Ｓｐａｎ－８０用量为０．８０ｇ时，微球形貌最规
整、黏连较少、粒径相对均一；当Ｓｐａｎ－８０用量较多
时，微球存在一定黏连，粒径大小存在较为明显的差
异。这是由于Ｓｐａｎ－８０用量较少时，正己烷／水混合
体系中，油包水乳液稳定性差，因而无法为三羟基硅
烷的缩合提供稳定的微环境，油包水乳液的水包油
分散液滴可能溢出至正己烷中。由于环境亲疏水性
的变化，这些水包油分散液滴无法继续稳定存在、甚
至被彻底破坏，造成颗粒的不成型和严重黏连；当

Ｓｐａｎ－８０用量过多时，其包裹水分散液形成的油包
水乳滴多，相互间碰撞增多，使整个反应体系变得不
稳定，甚至造成水包油分散液滴中少量三羟基硅烷
的溢出。这些溢出的三羟基硅烷可能在后续的缩合
过程中，通过与不同水包油分散液滴油水界面的三
羟基硅烷发生反应，导致微球粒径的不均及部分黏
连的产生［１３］。不同Ｓｐａｎ－８０用量下ＳｉＯ２ 气凝胶微
球的导热系数和堆积密度如图５（ｇ）所示，从中可以
看出，Ｓｐａｎ－８０用量为０．８０ｇ时，ＳｉＯ２ 气凝胶微球
的堆积密度最小、导热系数最低，分别为０．０４７３
ｇ／ｍＬ和０．０４６９Ｗ／（ｍ·Ｋ）。

２．１．５　老化时间

　　老化时间作为缩合过程的延伸，会直接影响

ＳｉＯ２ 气凝胶微球的网络结构交联程度。不同老化
时间下制得的ＳｉＯ２ 气凝胶微球的微观形貌如图６
（ａ）－（ｆ）所示。当老化时间较短和较长时，微球球
形度均不佳、易形成缺陷，且存在较严重的黏连。当
老化时间为３ｈ时，微球形貌最规整、黏连较少。这
是由于老化时间较短时，颗粒的骨架强度不够，由于
毛细管效应的存在，在干燥过程中极易发生塌缩，造
成微球形貌的不规整及缺陷的产生；当老化时间过
长时，颗粒中胶体粒子的聚集黏连程度不断增加，形
成骨架强度更高的气凝胶微球，这一结果虽有利于
提升气凝胶微球的强度，但也会造成微球孔隙的过
度增加，致使气凝胶微球的孔隙率过高，形成缺陷，
影响球形度［１７］。不同老化时间下ＳｉＯ２ 气凝胶微球
的导热系数和堆积密度如图６（ｇ）所示，从中可以看
出，当老化时间为３ｈ时，ＳｉＯ２ 气凝胶微球的堆积
密度最小、导热系数最低，分别为０．０４６９ｇ／ｍＬ和

０．０４６５Ｗ／（ｍ·Ｋ）。
综上所述，当ＤＴＡＢ用量为０．１０ｇ、醋酸用量为

０．１００ｍＬ、氨水用量为１．２０ｍＬ、Ｓｐａｎ－８０用量为

图５　不同Ｓｐａｎ－８０用量下ＳｉＯ２ 气凝胶微球的

ＳＥＭ图像及导热系数和堆积密度变化曲线

０．８０ｇ、老化时间为３ｈ时，可制得形貌规整、大小均
匀、黏连较少的ＳｉＯ２ 气凝胶微球，其堆积密度小、导热
系数低，分别为０．０４６９ｇ／ｍＬ和０．０４６５Ｗ／（ｍ·Ｋ）。

２．２　ＳｉＯ２ 气凝胶微球的性能分析

２．２．１　化学结构

　　硅源前驱体 ＭＴＭＳ、水解产物三羟基硅烷和产
物ＳｉＯ２ 气凝胶微球的红外光谱如图７所示。与

ＭＴＭＳ相比，水解产物红外谱图中保留了疏水甲基
的伸缩振动峰（３０００～２８５０ｃｍ－１），出现了明显
的—ＯＨ 伸 缩 振 动 峰 （３５００～３２００ｃｍ－１）和

Ｓｉ—Ｏ—Ｓｉ振动峰（１０４２ｃｍ－１），表明在醋酸催化
下，ＭＴＭＳ水解产生大量硅羟基，且部分硅羟基已
经开始缩合。ＳｉＯ２ 气凝胶微球的红外光谱中，归属
于气凝胶网络结构的Ｓｉ—Ｏ—Ｓｉ振动峰（１２００～
１０００ｃｍ－１）和Ｓｉ—Ｃ振动峰（１２７０、７８５ｃｍ－１）显著
增强，表明ＳｉＯ２ 气凝胶微球交联网络的形成和大量
疏水性甲基的存在［１８－１９］。
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图６　不同老化时间下ＳｉＯ２ 气凝胶微球的

ＳＥＭ图像及导热系数和堆积密度变化曲线

图７　硅源前驱体 ＭＴＭＳ、水解中间产物和

ＳｉＯ２ 气凝胶微球的红外光谱

２．２．２　孔径大小及分布

　　ＳｉＯ２ 气凝胶微球的孔径大小及分布是影响其

隔热性能的关键因素。ＳｉＯ２ 气凝胶微球的Ｎ２ 吸附
脱附等温曲线如图８（ａ）所示，从中可以看出，气凝
胶微球Ｎ２ 吸附脱附等温曲线属于典型的ＩＶ型曲

线：在Ｐ／Ｐ０ 较低时，吸附量上升缓慢；随着Ｐ／Ｐ０
的增加，由于毛细管凝聚作用，吸附量显著增加。

ＳｉＯ２ 气凝胶微球的孔径分布如图８（ｂ）所示，ＳｉＯ２
气凝胶微球的孔径主要分布在３～１８ｎｍ，孔径分布
相对集中，具有良好的介孔结构。

图８　ＳｉＯ２ 气凝胶微球的Ｎ２ 吸附脱附等温曲线和孔径分布

２．２．３　热稳定性

　　为保证ＳｉＯ２ 气凝胶微球在织物整理过程中高

温焙烘下的稳定性，测试了气凝胶微球的热重（ＴＧ）
分析曲线。ＳｉＯ２ 气凝胶微球在Ｎ２ 条件下的ＴＧ曲
线如图９所示，在升温过程中，ＳｉＯ２ 气凝胶微球主
要在１６４～３７２℃和４６２～７８５℃时出现部分质量损
失。前者失重为５．７％，主要为气凝胶微球内部结
合的水以及部分小分子物质的蒸发；后者失重为

１３．５％，主要为气凝胶骨架上疏水基团—ＣＨ３ 的热
氧化所致［２０］，这一结果也与气凝胶结构中疏水甲基
的理论含量相符。当升温至８００℃时，ＳｉＯ２ 气凝胶
微球总失重未超过２０．０％，表现出出色的热稳定性。

２．２．４　疏水性

　　ＳｉＯ２ 气凝胶微球的水接触角测试结果如图１０

所示。水珠在微球表面的接触角θ为１４２°，表明该
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图９　ＳｉＯ２ 气凝胶微球在Ｎ２ 氛围下的热失重曲线

气凝胶具有较好的疏水性，可在后续织物整理中有
效避免整理液进入气凝胶孔隙，为整理织物的隔热
性能提供了保障。同时，这一结果也表明了，以含有
疏水基团的硅源前驱体为原料，无需后续疏水改性，
即可通过常压干燥直接制备疏水ＳｉＯ２ 气凝胶微球，
有效简化了制备工艺、改善了制备条件。

图１０　ＳｉＯ２ 气凝胶微球的水接触角测试图

２．３　ＳｉＯ２ 气凝胶在织物隔热涂层中的应用

ＳｉＯ２ 气凝胶微球在整理剂中的含量是影响整
理织物隔热效果的重要因素。当 ＷＰＵ 含量为

２０．０％、分散剂含量为１．５％、增稠剂含量为１．０％
时，不同ＳｉＯ２ 气凝胶微球用量的涂层整理织物的隔
热性能如图１１（ａ）所示。从图１１（ａ）中可知，ＳｉＯ２
气凝胶微球涂层织物正面温度加热至４０．０℃时，随
着ＳｉＯ２ 气凝胶微球含量的增加，织物的正反面温差
呈现先上升后下降的趋势，且在整理剂中ＳｉＯ２ 气凝
胶微球含量为４．５％时达到最佳，为３．２℃。这一
结果与ＳｉＯ２ 气凝胶微球在织物上的含量及分布状
态直接相关，如图１１（ｂ）－（ｇ）所示，随着整理剂中

ＳｉＯ２ 气凝胶微球含量的增加，织物表面ＳｉＯ２ 气凝
胶微球的含量也随之提高。当ＳｉＯ２ 气凝胶微球用
量为４．５％时，织物涂层状态较好，ＳｉＯ２ 气凝胶微球
在织物表面数量较多、且分散均匀；若ＳｉＯ２ 气凝胶
微球用量继续增加，织物表面被大量微球覆盖，出现
微球团聚、分布不均等现象，导致织物整体隔热性能
的下降。

图１１　不同ＳｉＯ２ 气凝胶微球含量下涂层织物的

正反面温差曲线和ＳＥＭ图像

综上所述，当 ＳｉＯ２ 气凝胶微球含量４．５％、

ＷＰＵ含量２０．０％、分散剂含量１．５％、增稠剂含量

１．０％时，ＳｉＯ２ 气凝胶微球涂层织物具有较好的隔
热性能，ＳｉＯ２ 气凝胶微球涂层织物正面温度加热至

４０．０℃时，其正反面温差可达３．２℃。

３　结　论

　　本文以ＤＴＡＢ为乳化剂、醋酸为催化剂，在水
包油分散液中将硅源前躯体 ＭＴＭＳ水解为硅醇；
随后以Ｓｐａｎ－８０为乳化剂将上述水分散液分散于正
己烷中，再以氨水为催化剂催化硅醇缩合，经老化、
常压干燥制得ＳｉＯ２ 气凝胶微球。探究气凝胶微球
的制备条件对气凝胶微球的堆积密度、导热性能、热
稳定性和疏水性能的影响，并将其直接应用于棉织
物涂层整理，测试所得涂层织物的隔热性能。所得

８３４ 浙江理工大学学报（自然科学） ２０２３年　第４９卷



主要结论如下：

ａ）当ＤＴＡＢ用量为０．１０ｇ、醋酸用量为０．１００
ｍＬ、氨水用量为１．２０ｍＬ、Ｓｐａｎ－８０用量为０．８０ｇ、
老化时间为３ｈ时，ＳｉＯ２ 气凝胶微球形貌规整、大
小均匀、黏连较少，具有较好的隔热性能，其堆积密
度和导热系数分别为０．０４６９ｇ／ｍＬ和０．０４６５Ｗ／
（ｍ·Ｋ）。

ｂ）制得的ＳｉＯ２ 气凝胶微球具有介孔结构，热
稳定性佳，并具有一定的疏水性能，水接触角为

１４２°。

ｃ）当整理液中ＳｉＯ２ 气凝胶微球含量为４．５％、

ＷＰＵ含量为２０．０％、分散剂含量为１．５％、增稠剂
含量为１．０％时，ＳｉＯ２ 气凝胶微球涂层整理织物具
有较好的隔热效果；加热温度为４０．０℃时，织物正
反面温差可达３．２℃。
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