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基于SiO２ 气凝胶的超疏水功能棉织物的制备
及性能研究

顾晓茵　徐丽慧∗ 　张旋宇　张怡蓓　寿铭洋　宋　俊　周思敏

(上海工程技术大学服装学院,上海２０１６２０)

摘　要　以甲基三甲氧基硅烷(MTMS)为前驱体,通过溶胶Ｇ凝胶反应和常压干燥法实现了二氧化硅(SiO２)气凝

胶的制备;并将SiO２ 气凝胶与聚二甲基硅氧烷(PDMS)混合应用到棉织物上,制备了超疏水功能棉织物.分别探讨

了制备SiO２ 气凝胶和超疏水棉织物的主要影响因素.结果表明,在草酸与 MTMS摩尔配合比为１􀆰６×１０－４∶１,凝胶

化温度为４０℃,老化温度为４０℃条件下,制备的SiO２ 气凝胶具有连续多孔微观粗糙结构,密度为１０６􀆰４kg/m３,孔隙

率达到９５􀆰１６％.在SiO２ 气凝胶用量为４％(wt,质量分数),PDMS用量为４％(wt,质量分数)条件下,整理后棉织物

的接触角为１５６􀆰４°,实现了超疏水性能.

关键词　SiO２ 气凝胶,溶胶Ｇ凝胶法,超疏水,棉织物

Researchonpreparationofsuperhydrophobiccottonfabricsbased
onSiO２aerogelandtheirproperty

GuXiaoyin　XuLihui　ZhangXuanyu　ZhangYibei　ShouMingyang　SongJun　ZhouSimin

(CollegeofFashion,ShanghaiUniversityofEngineeringScience,Shanghai２０１６２０)

Abstract　SiO２aerogelwaspreparedviasolＧgelmethodbyatmosphericdryingusingmethyltrimethoxylsilane
(MTMS)astheprecursor．ThecottonfabricsweretreatedbythemixtureofSiO２aerogelandpolydimethylsiloxane
(PDMS)tofabricatesuperhydrophobiccottonfabrics．ThepredominantfactorsinfluencingthepreparationofSiO２

aerogelandsuperhydrophobiccottonfabricswerediscussed,respectively．Theresultsshowedthatwhenthemoleratio
ofoxalicacidtoMTMSwas１􀆰６×１０－４∶１,thegellingtemperaturewas４０℃andtheagingtemperaturewas４０℃,the

preparedSiO２ aerogelhadcontinuousporous microstructurewiththedensityof１０６􀆰４kg/m３ andtheporosityof
９５􀆰１６％．WhenSiO２ aerogeldosagewas４wt％ (massfraction)andPDMSdosagewas４wt％ (massfraction),the
treatedcottonfabricshowedexcellentsuperhydrophobicitywiththewatercontactangleof１５６􀆰４°．
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　　 超疏水表面是指与水的接触角 ＞１５０°的表

面[１Ｇ２].构筑超疏水纺织品表面的方法主要有气相

沉积法、等离子体和电纺丝等[３Ｇ４].但程序复杂、条
件苛刻,需要特殊设备,并且采用的低表面能物质如

有机氟、氟硅烷等价格昂贵,对人体和环境有潜在危

害.对织物而言,错综复杂的微米级纤维排列形态

构成类似荷叶表面乳突的粗糙表面,将纳米材料负

载于纤维上,即可形成典型的微纳米粗糙荷叶结

构[４].超疏水纤维表面所用的纳米材料主要有二氧

化硅(SiO２)、二氧化钛(TiO２)、氧化锌(ZnO)和银

(Ag)等[５Ｇ６].其中SiO２ 原料来源广、化学稳定,应
用较多.

SiO２ 气凝胶是一种由气体填充构成的三维空

间网络结构的多孔材料,具有极低的密 度 (１~
５００kg/m３)、较大的比表面积(２００~１０００m２/g)、较
高的孔隙率(＞８５％~９９􀆰９％)、极低的导热系数(约
０􀆰０１W/m􀅰℃)等特性[７Ｇ８],成为科学家们研究的重

点.此外,气凝胶典型的纳米多孔材料内部颗粒相

互连接所形成的多重凹形结构和储存的大量空气,
为超疏水表面构建提供了有利条件[９Ｇ１１].
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本研究采用疏水 SiO２ 气凝胶的制备方法,以

SiO２ 气凝胶的微纳米粗糙多孔结构,与聚二甲基硅

氧烷(PDMS)进行有效结合,制备超疏水功能棉纺

织品,具有方法简单、成本低廉等优势.

１　实验部分

１􀆰１　材料与仪器

纯棉斜纹机织布[(４６０根/１０cm)×(２５０根/

１０cm)],上海华伦印染有限公司;甲基三甲氧基硅

烷(MTMS,９８％),上海阿拉丁生化科技股份有限

公司;PDMS(SYLGARD１８４)及其固化剂,美国道

康宁公司;甲醇、二水合草酸、氨水、N,NＧ二甲基甲

酰胺(DMF)、异丙醇、正己烷、无水乙醇,均为分析

纯,国药集团化学试剂有限公司.
电子天平(ALＧ１０４型),梅特勒Ｇ托利多仪器(上

海)有限公司;超级恒温水槽(DKBＧ５０１A 型),上海

精宏实验设备有限公司;数显型顶置式搅拌器(IKA
RW２０digital型),德国IKA集团;超声波仪(VGTＧ
１９９０QT型),深圳市固特宏业机械设备有限公司;
恒温油水浴锅(XMTEＧ７０００型),上海申顺生物科

技有限公司;电热恒温鼓风干燥箱(GZXＧGFC􀅰１０１Ｇ
１ＧBS型),上海博泰实验仪器有限公司;立式轧车

(MＧTENDER型),瑞比染色试机有限公司;场发射

扫描电子显微镜(FESEM,SＧ４８００型),日本 Hitachi
公司;接触角测量仪(DSA３０型),德国 Krüss公司.

１􀆰２　SiO２ 气凝胶的制备

称取 MTMS与甲醇摩尔配合比为１∶２４混合,
采用数显型顶置式搅拌器(IKA RW２０digital型,
德国IKA集团)常温进行剧烈搅拌,同时逐滴加入

一定量的酸催化剂草酸(０􀆰０１mol/L)和化学干燥控

制剂DMF,搅拌２h,使硅源在酸性条件下充分水

解,然后加入氨水调节溶液的 pH＝８,强力搅拌

１０min后,溶胶采用恒温油水浴锅(XMTEＧ７０００型,
上海申顺生物科技有限公司)一定温度使其凝胶,待
湿凝胶形成后,在一定温度下老化２４h;然后分别采

用异丙醇和正己烷溶剂置换２h.采用电热恒温鼓

风干燥箱(GZXＧGFC􀅰１０１Ｇ１ＧBS型,上海博泰实验仪

器有限公司)常压干燥法进行分级干燥,６０℃烘干

１２h和８０℃、１００℃、１２０℃、１５０℃各烘干１h,即制得

SiO２ 气凝胶.

１􀆰３　超疏水棉织物的制备

称取一定量的SiO２ 气凝胶(粉末)、PDMS及其

固化剂与异丙醇(PDMS与异丙醇的用量配合比为

１０∶１)进行混合,采用数显型顶置式搅拌器(IKA

RW２０digital型,德国IKA 集团)高速搅拌３０min,
将棉织物浸渍至混合溶液中,采用超声波仪(VGTＧ
１９９０QT型,深圳市固特宏业机械设备有限公司)超
声震荡１h,采用立式轧车(MＧTENDER型,瑞比染

色试机有限公司)二浸二轧(轧液率６０％~７０％),
采用电热恒温鼓风干燥箱(GZXＧGFC􀅰１０１Ｇ１ＧBS型,
上海博泰实验仪器有限公司)预烘(８０℃,５min),焙
烘(１６０℃,６０min),即制得超疏水棉织物.

１􀆰４　样品的测试

１􀆰４􀆰１　表观密度测试

SiO２ 气凝胶材料的表观密度大小直接影响气

凝胶的性能,采用电子天平[ALＧ１０４型,梅特勒Ｇ托

利多仪器(上海)有限公司]以及排水法测量SiO２ 气

凝胶的表观密度,见式(１).

ρb ＝ M/V (１)

　　式中,ρb 为SiO２ 气凝胶的表观密度,kg/m３;M
为气凝胶的质量,kg;V 为气凝胶的体积,m３.

１􀆰４􀆰２　孔隙率测试

样品的孔隙率计算见式(２).
P ＝ (１－ρb/ρs)×１００％ (２)

　　式中,P 为样品的孔隙率,％;ρb 为样品的密

度,kg/m３;ρs 为SiO２ 理论密度,ρs＝２􀆰２g/cm３.

１􀆰４􀆰３　FEＧSEM 测试

采用场发射扫描电子显微镜(FESEM,SＧ４８００
型,日本 Hitachi公司)观察SiO２ 气凝胶、整理后棉

织物的表面形态.

１􀆰４􀆰４　接触角测试

采用接触角测量仪(DSA３０型,德国 Krüss公

司)对织物样品的接触角进行测试,在５μL水滴与

织物接触后读数,同一样品不同位置测量５次,取平

均值.

２　结果与讨论

２􀆰１　制备SiO２ 气凝胶的影响因素分析

２􀆰１􀆰１　草酸与 MTMS不同摩尔配合比的影响因素

在凝胶化温度和老化温度均为４０℃条件下,草
酸与 MTMS不同摩尔配合比对SiO２ 气凝胶密度、
孔隙率的影响见图１.从图可以看出,随着草酸用

量的增加,SiO２ 气凝胶的密度呈逐渐变小、孔隙率

逐渐变大态势,在草酸与 MTMS最佳的摩尔配合

比为１􀆰６×１０－４∶１条件下,制备的SiO２ 气凝胶密度

为１０６􀆰４kg/m３,孔隙率为９５􀆰１６％.这是因为草酸

用量增加使气凝胶越易形成较疏松的空间结构,使
孔隙率提高,从而降低了气凝胶的密度.
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图１　草酸与 MTMS不同摩尔配合比对SiO２ 气凝胶

密度、孔隙率的影响

２􀆰１􀆰２　凝胶化温度不同对密度、孔隙率的影响

在草酸与 MTMS摩尔配合比为１􀆰６×１０－４∶１,
老化温度为４０℃条件下,凝胶化温度不同对 SiO２

气凝胶密度、孔隙率的影响见图２.从图可以看出,
随着凝胶化温度升高,SiO２ 气凝胶的密度呈逐渐降

低态势,孔隙率呈逐渐增加态势,在草酸与 MTMS
摩尔配合比为１􀆰６×１０－４∶１,老化温度为４０℃,凝胶

化温度为４０℃条件下,制备的SiO２ 气凝胶密度为

１０６􀆰４kg/m３,孔隙率为９５􀆰１６％.凝胶化温度升高

使溶胶粒子运动速度加快,缩聚反应更加剧烈.但

温度过高条件下,溶胶粒子在很短时间内形成大团

簇,缩聚反应不完整,老化干燥后,密度降低,孔隙率

变大.

图２　凝胶化温度不同对SiO２ 气凝胶密度、

孔隙率的影响

２􀆰１􀆰３　老化温度不同对密度、孔隙率的影响

在草酸与 MTMS摩尔配合比为１􀆰６×１０－４∶１,
凝胶化温度为４０℃条件下,老化温度不同对 SiO２

气凝胶密度、孔隙率的影响见图３.从图可以看出,
随着老化温度的升高,SiO２ 气凝胶的密度呈先减小

后稍有增大态势,而其孔隙率呈先增大后稍有减小

态势,在草酸与 MTMS摩尔配合比为１􀆰６×１０－４∶
１,凝胶化温度为４０℃,老化温度为４０℃条件下,制
备的 SiO２ 气凝胶密度为 １０６􀆰４kg/m３,孔隙率为

９５􀆰１６％.在老化温度上升条件下,由于水解缩合和

交联作用继续进行,当骨架强度足以抵抗干燥时的

毛细管作用力时,会获得成块性好、密度较小的气凝

胶;但在温度过高条件下,凝胶内部孔洞内溶剂变

少,溶剂挥发过快,会使内部压力增大,破坏凝胶结

构,收缩率增大,导致气凝胶的密度较大.

图３　老化温度不同对SiO２ 气凝胶密度、孔隙率的影响

２􀆰２　SiO２ 气凝胶的FESEM 分析

SiO２ 气凝胶的FESEM 图见图４.从图可以看

出,制备的SiO２ 气凝胶具有连续多孔结构,SiO２ 气

凝胶粒子有一定次序的堆积,为三维网络的长链结

构,且大部分孔洞尺寸也为微纳米级.

图４　SiO２ 气凝胶的FESEM 图

２􀆰３　影响棉织物疏水性能的因素分析

２􀆰３􀆰１　SiO２ 气凝胶用量不同对棉织物疏水性能的

影响

采用SiO２ 气凝胶和PDMS混合液对棉织物整

理,制备超疏水棉织物.在PDMS用量为２％(wt,
质量分数,下同)条件下,SiO２ 气凝胶用量不同对棉

织物疏水性能的影响见图５.从图可以看出,随着

SiO２ 气凝胶用量增加,整理后棉织物的接触角基本

呈上升趋势,在 PDMS用量为２％,SiO２ 气凝胶用

量为４％条件下,棉织物表面水滴接触角为１５６􀆰４°,
具有较好的疏水性,在SiO２ 气凝胶用量超过４％条

件下,棉织物的接触角已大于１５０°,且疏水性变化

不大.SiO２ 气凝胶用量越多,棉织物表面所附着的

量也相应增加,织物表面连续多孔结构越多,储存的

空气量越多,棉织物的疏水性能就越好.SiO２ 气凝

胶的附着使纤维表面会出现了纳米级颗粒团簇及三

维连续多孔微结构,而粗糙表面形貌及多孔微结构

对织物疏水性来说具有很大的贡献.在棉纤维表面

的SiO２ 气凝胶覆载量达到一定水平后,继续增加气

凝胶的用量对疏水性能的影响不大.
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图５　SiO２ 气凝胶

用量不同对棉织物

疏水性能的影响

图６　PDMS用量

不同对棉织物

疏水性能的影响

２􀆰３􀆰２　PDMS用量不同对棉织物疏水性能的影响

在SiO２ 气凝胶用量为４％条件下,PDMS用量

不同对棉织物疏水性能的影响见图６.从图可以看

出,随着PDMS用量的增大,棉织物接触角也呈逐

步增大态势,疏水性能呈趋好态势,在SiO２ 气凝胶

用量为４％,PDMS用量为４％条件下,经整理后的

棉织物表面水滴接触角为１５６􀆰４°,具有最佳的疏水

性能.PDMS具有较低的表面能,采用SiO２ 气凝胶

和PDMS混合液对棉织物整理,随着PDMS用量的

增大,纤维表面的表面能大大降低,在 PDMS用量

达到４％条件下,棉织物的表面张力已经达到了较

低的水平,再继续增加PDMS的用量对疏水性能的

提高影响不大.

２􀆰４　棉织物的FESEM 分析

棉织物的FESEM 图及接触角见图７.从图７
(a)可以看出,PDMS整理的棉织物表面相对比较光

滑,但可以看到棉纤维特有的沟壑,棉织物表面的水

滴接触角为１３３􀆰２°,PDMS整理棉织物仅降低了棉

织物的表面能,不能实现超疏水性.从图７(b)可以

看出,SiO２ 气凝胶和PDMS混合液整理的棉织物表

面被SiO２ 气凝胶所覆盖,形成类似于小乳突的结

构,纤维的表面以纳米颗粒团簇为主,纤维间隙出现

较好的多孔形貌,使纤维具有凹凸不平多孔微观结

构,表面粗糙度明显增加,这有利于形成疏水表面,
且可以观察到PDMS膜附着在气凝胶粒子表面,气
凝胶颗粒被PDMS包覆并覆盖在棉织物表面,SiO２

图７　棉织物的FESEM 图及接触角

[(a)PDMS整理棉织物;

(b)SiO２ 气凝胶和PDMS混合液整理的棉织物]

气凝胶和PDMS混合液整理的棉织物表面水滴接

触角为１５６􀆰４°,水滴基本能保持完整的球状并且能

够自由滚动,实现了优异的超疏水性能,通过PDMS
低表面能与SiO２ 气凝胶三维多孔微观粗糙结构的

共同作用从而实现了棉织物超疏水性.

３　结论

(１)在草酸与 MTMS摩尔配合比为１􀆰６×１０－４∶１,
凝胶化温度为４０℃,老化温度为４０℃,制备的SiO２ 气

凝胶为三维网络长链多孔结构,密度为０􀆰１０６４g/cm３,
孔隙率为９５􀆰１６％.

(２)采用SiO２ 气凝胶和 PDMS混合液对棉织

物整理,气凝胶成功覆载到棉织物表面,PDMS将气

凝胶颗粒包覆在棉织物纤维的表面,在SiO２ 气凝胶

用量为４％,PDMS用量为４％,棉织物疏水性能最

佳,接触角为１５６􀆰４°.通过PDMS低表面能与SiO２

气凝胶三维多孔微观粗糙结构的协同作用,实现棉

织物的超疏水性.
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