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二氧化硅气凝胶的增韧与阻燃改性 
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[摘要]本论文基于甲基三甲氧基硅烷（MTMS）作为有机硅源，运用溶胶-凝胶法制备柔性硅气凝胶。为研究阻燃剂改性对气凝

胶的影响，把不同种类和不同量的阻燃剂添加进体系中，对改性气凝胶的形态、元素组成和晶体结构进行了详细表征。经过

改性后气凝胶的导热系数为 0.03872W/(m·K)，其中添加 10wt%磷酸铵的气凝胶材料表现出最佳的阻燃效果。 
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Abstract: Based on methyltrimethoxysilane (MTMS) as the organic silicon source, the flexible silicon aerogel was prepared by the 
sol-gel method in this paper. In order to study the effect of flame retardant modification on aerogels, different kinds and amounts of 
flame retardants were added to the system, and the morphology, elemental composition and crystal structure of modified aerogels were 
characterized in detail. The thermal conductivity of the modified aerogel was 0.03872 W/(m·K), and the aerogel material with 10 wt% 
ammonium phosphate showed the best flame retardant effect. 
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引言 

气凝胶材料具有低密度、高比表面积、高孔隙率以及

低介电常数等优点
[1]
。多种不同的官能团被引入气凝胶的

网络构建过程中，亦或是其他纳米材料被掺入，如此可

使气凝胶具备更优异的性能。气凝胶材料在许多领域都

得以广泛的应用，包括阻燃性能
[2-3]

、隔热性能
[4-6]

、吸

附性能
[7-9]

和催化性能
[10]

等领域。 

SiO2气凝胶的自增韧主要包括以下两种方法：凝胶时

效增强
[11]

和“柔韧性”前驱体增强
[12]

。此外，引入纤维

作为增强相是一种非常优质的选择
[13]

。T.Zhou
[14]

等人使

用水玻璃和甲基三甲氧基硅烷（MTMS）双硅源复合玻璃纤

维。气凝胶纤维复合材料与纯气凝胶相比具有优异的机械

强度。Shi 和 Yang
[15]

用陶瓷纤维增韧 SiO2气凝胶，得到

的复合材料杨氏模量达到 7.4MPa，抗压强度达到 13.5MPa，

与纯气凝胶相比，COM 显著改善
[16]

。 

二氧化硅气凝胶中含有大量有机基团（Si-OR 和

Si-R），在高温下，这些有机成分会被氧化，释放出可燃

挥发性成分，与火源接触后引燃，并进一步促进气凝胶的

热氧化，存在火灾隐患
[17]
。通过调节气凝胶骨架上的有机

基团数量，可以降低其燃烧性能，以减少火灾风险
[18]
。在酸

碱两步法中，用磷酸作为酸催化剂相比传统的水氯酸和草酸，

能显著提升阻燃效果
[19]
。磷酸在高温下会生成偏磷酸，偏磷

酸能够促进吸热脱水反应生成碳，同时形成稳定聚合物隔绝

氧气，从而达到阻燃目的
[20]
。通过减少有机基团或引入磷酸

催化剂，可以有效改进二氧化硅气凝胶的阻燃性能。 

1 实验 

1.1 实验原材料 

十六烷基三甲基溴化铵（CTAB）、N、N-二甲基甲酰胺

（DMF）、甲基三甲氧基硅烷（MTMS）、聚磷酸铵（APP）、

正硅酸乙酯、氢氧化铝、甲醇、乙醇、异丙醇、正己烷、

三聚氰胺、乙酸、氨水和玻璃纤维。这些化学试剂供应商

分别是国药集团化学试剂有限公司、西亚试剂、北京化工

厂和西陇化工股份有限公司。 

1.2 阻燃改性气凝胶的制备方法 

本实验运用溶胶-凝胶法制备了阻燃改性的增韧二氧

化硅气凝胶，按照一定的比例称取十六烷基溴化铵（CTAB）

以及混合溶液，混合溶液中 MTMS 和 N,N-二甲基甲酰胺

(DNF)的质量比为 2∶1，并匀速搅拌。30℃恒温下匀速搅

拌 1h，逐滴加入氨水调节混合溶液的 pH 值为 8～9，将预

先处理过的聚酯纤维与阻燃剂（氢氧化铝、三聚氰胺以及

聚磷酸铵）加入混合溶液中。放入 40℃恒温干燥箱中进行

凝胶化反应，老化 4h。加入异丙醇和正己烷分别置换 12h；

进行常压干燥至干燥完成，得到改性后的气凝胶材料。 

1.3 性能测试方法 

1.3.1 扫描电镜（SEM） 

采用 SU3800 型扫描电镜。 
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1.3.2 红外光谱（FIRT） 

采用型傅里叶变换红外光谱仪 Tensor27。 

1.3.3 压汞分析 

使用型号为 AutoPore IV9500 的压汞仪。 

1.3.4 多晶 X 射线衍射分析 

使用 D8 ADVANCE 型衍射仪。 

1.3.5 疏水角 

利用自动滴定系统。 

1.3.6 热重分析（TG） 

使用 TGA4000 型热重分析仪。 

1.3.7 导热系数的测定 

使用 WNK-200D 型导热测定仪。 

1.3.8 阻燃性能 

（1）极限氧指数（LOI） 

使用临界氧指数分析仪 GB/T。 

（2）可燃性 UL-94 等级测定 

2 结果与讨论 

2.1 不同阻燃剂改性 

2.1.1 三聚氰胺改性增韧气凝胶 

三聚氰胺具有低腐蚀性、低毒性、低水溶性和低应用

成本等优点，符合现代阻燃剂的环保要求。该研究使用三

聚氰胺浸泡法对增韧二氧化硅气凝胶进行了改性，达到了

UL-94 V-0 的可燃性标准。该实验研究了不同三聚氰胺添

加量水平（0wt%、6wt%、8wt%、10wt%、12wt%）对气凝胶

阻燃性能的影响。 

实验结果显示，未添加阻燃剂的增强气凝胶的氧指数

（LOI）为 22%，表明其为可燃材料。然而，随着不同量

三聚氰胺阻燃剂的加入，LOI 值显著提高，并且未出现明

显的滴落现象。这表明三聚氰胺对增强气凝胶具备一定的

阻燃效果。 

表 1  三聚氰胺含量对气凝胶燃烧性能的影响 

三聚氰胺含量 wt% LOI% 垂直燃烧水平 滴液现象 

0 22 V-2 轻微 

6 22 V-1 轻微 

8 23.5 V-1 无，成碳良好 

10 23.5 V-1 无，成碳良好 

12 25 V-1 无，成碳良好 

2.1.2 聚磷酸铵改性增韧气凝胶 

在增强型气凝胶中引入聚磷酸铵（APP）已被证实能

够显著提升气凝胶的极限氧指数（LOI）和阻燃性能。随

着 APP含量的增加，LOI值显著上升，特别是在添加 10 wt%

的 APP 时，LOI 达到了 28%。此外，此时的气凝胶在 UL-94

测试中达到了 V-0 级别，没有出现熔体滴落现象，并且碳

化效果良好。因此，聚磷酸铵显著提高了增强型气凝胶的

阻燃性能，其中 10%的 APP 含量最为有效。 

表 2  聚磷酸铵含量对气凝胶燃烧性能的影响 

聚磷酸铵含量 wt% LOI% 垂直燃烧水平 滴液现象 

0 22 V-2 轻微 

6 24.5 V-1 轻微 

8 26 V-0 无，成碳良好 

10 28 V-0 无，成碳良好 

12 27.5 V-0 无，成碳良好 

2.2 阻燃改性气凝胶表征 

2.2.1 电镜扫描（SEM）及能量色散 X 射线光谱（EDX）

测试 

通过扫描电子显微镜（SEM）和能量色散 X 射线光谱

（EDX）研究了阻燃剂对气凝胶结构的影响。SEM 图像显

示，未添加阻燃剂的二氧化硅气凝胶呈现出有序的颗粒沉

积和连续孔隙率的三维网络结构。在加入聚磷酸铵后，气

凝胶的孔径小且分布更加均匀，导致比表面积增加，平均孔

径减小。EDX光谱显示，经过聚磷酸铵改性后，气凝胶中检

测到了磷元素，证明了聚磷酸铵与二氧化硅的成功结合。 

 
图 1  电镜扫描（SEM）及能量色散 X射线光谱（EDX）测试：（a）

纯气凝胶的 SEM图像，（b）添加聚磷酸铵的 SEM图像，（c）未添加

APP的气凝胶 EDX能谱图，（d）添加 10%APP的 EDX能谱图 

2.2.2 阻燃改性气凝胶锥形量热分析 

为了进一步研究聚磷酸铵阻燃改性后凝胶的燃烧行

为，进行了锥形量热分析实验，热辐射量为 35 kW/m
2
，样

品尺寸为：100mm³100mm³15mm，相关数据如放热速率峰

值（pHRR）、放热时间（TTPHRR）、点火时间（TTI）和总

放热时间（THR）等数据。 

实验结果显示，添加聚磷酸铵（APP）显著降低了增

强气凝胶的总热值（THR）、峰值热释放率（PHRR）和火灾

危险指数（FGR）。具体数据表明，添加 10wt%的 APP 使得

THR降低了 69.5%，PHRR降低了 29.9%，FGR值降低了 80%。

此外，达到峰值热释放率（TPPHRR）的时间也得到了延长。

这些结果表明，聚磷酸铵的加入可以显著提升气凝胶的阻

燃性能，并有效抑制燃烧过程中产生的烟雾。 

（c） 
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表 3  聚磷酸铵改性气凝胶锥形量热 CC数据 

CC 值 纯气凝胶 APP10wt%气凝胶 

点火时间 TTI(s) 8 10 

放热峰值 PHRR(kW/m2) 96.7 67.8 

放热峰值时间 TPHRR(s) 10 35 

火灾危险指数 FGR(kW/m2²s) 9.67 1.94 

总热释放 THR(MJ/m2) 98.5 30 

峰值烟耗 PSPR(m2/s) 0.032 0.015 

总烟雾产生 TSP(m2) 70.5 12.6 

 
图 2  聚磷酸铵改性气凝胶锥形量热曲线图：（a）HRR，（b）THR，（c）

SPR，（d）TSP 的 

2.2.3 阻燃改性热重（TG）测试 

根据热重分析，两种类型的气凝胶在失重和平衡温度

方面没有显著差异。高达 28℃，纯气凝胶的失重主要是

由于挥发性物质的释放和其中一些的分解。在 280～400°

C 之间，质量损失率比较稳定，这主要是由于反应物的不

断缩合。在 400～480℃时，质量损失率增加，这是由于 

-CH3 在二氧化硅网络中发生氧化反应。高于 500℃时，质

量稳定，添加阻燃剂的气凝胶的碳含量为 68%，而未添加

的气凝胶的碳含量为 54%。这种差异可能是由于聚磷酸铵

的分解促进了碳层的形成，加强了表面碳层的热稳定性，

从而提高了整个气凝胶的热稳定性。 

 
图 3  10wt%聚磷酸铵阻燃改性气凝胶和纯气凝胶的 TGA图：（a）未

改性（b）添加 10wt%APP 

2.2.4 阻燃改性气凝胶残炭测试 

 
图 4  气凝胶残碳图：（a）添加 10 wt%聚磷酸铵，（b）未添加聚磷

酸铵 

在高温辐射下，未经过阻燃改性的纯气凝胶表面容易

出现裂纹，这是因为 Si-（CH3）3 基团在高温条件下会转

化为 Si-OH 基团，同时产生可燃物质，导致表面产生裂纹

以及凝胶内部结构的塌陷。相反，添加了聚磷酸铵（APP）

的气凝胶在燃烧后能够形成致密的碳层，展现出更优异的

阻燃性能。APP 在燃烧过程中会生成多磷酸，这些多磷酸

与碳源发生酯化反应，生成不易燃的泡沫碳层。该碳层能

够有效阻止热传导和氧气扩散，从而防止进一步的燃烧。 

3 结论 

研究通过溶胶-凝胶法成功制备了二氧化硅气凝胶。

通过添加不同种类的阻燃剂对原有气凝胶材料进行优化

得出以下结论： 

经过改性后气凝胶的导热系数为 0.03872 W/(m²K)，

其中添加 10wt%磷酸铵的气凝胶材料表现出最佳的阻燃

效果。在阻燃性能测试中，氧指数（LOI）达到 28%，并

且通过 UL-94 等级测试获得了 V-0 的分级。 
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