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摘要：从废弃玻璃中获得廉价硅源用于制备二氧化硅气凝胶（SA），并将所制得的 SA 负载于多孔的

膨胀珍珠岩颗粒中进行有效利用 . 结果表明：玻璃粉在热碱液中的溶解时间须大于 4 h，所形成的硅

源溶液才能制成结构较为理想的 SA，其孔结构和导热性能优于水玻璃；在相对真空压力-0.08 MPa
下处理 10 min 能够制得性能优异的负载 SA 的膨胀珍珠岩（EPA）；将制得的 EPA 等体积取代膨胀珍

珠岩配制砂浆，随着取代率的提高，砂浆的导热系数随之减小 .
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Abstract : A cheap silica source solution was obtained from waste glass for the preparation of silica aerogel （SA）. 
Subsequently， SA was loaded in porous expanded perlite particles for effective utilization. The results show that the 
dissolution time of the glass powder in the hot alkali solution must be longer than 4 h， so that the formed silica source 
solution can be made into structurally desirable SA， whose pore structure and thermal conductivity are better than 
those of water glass. 10 min of processing time at a relative vacuum pressure of -0.08 MPa can produce expanded 
perlite loaded with silica aerogel （EPA） with better performance. The same volume of expanded perlite is substituted 
by EPA for mortar preparation. The thermal conductivity of the mortar decreases as the substitution ratio increases.
Key words : waste glass； silica aerogel； expanded perlite； mortar； thermal conductivity

以二氧化硅气凝胶（SA）为骨料制备的砂浆具有 优异的保温隔热性能［1‑3］. 然而，SA 在砂浆中的应用
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存在 2 个难题：市场采购 SA 的价格比较昂贵与 SA
直接用作骨料容易破碎 .

SA 的制备分为凝胶制备、凝胶老化和凝胶干燥

3步，每一步都会影响 SA 的成本，尤其是凝胶制备过

程中使用的硅源以昂贵的硅醇盐为主［4］. 于是，人们

试图从废弃玻璃［5］、稻壳灰［6‑7］、粉煤灰［8］等富硅原材

料中获得廉价硅源 .其中，废弃玻璃因 SiO2含量高但

回收利用率低格外受到人们的关注 .
通常通过水热合成法从废弃玻璃中获得硅源溶

液 .而废弃玻璃中硅的溶解及其对 SA 结构的影响方

面的研究工作还比较缺乏 .此外，SA的导热系数可以

低至 0.013~0.016 W/（m·K）. 因此，人们试图将 SA
作为骨料用于保温砂浆的制备，其导热系数可以低至

0.1 W/（m·K）［9］.然而，由于 SA呈多孔结构，不仅强度

极低，而且脆性很大，作为骨料使用很容易破碎 . 因
此，需要采取有效措施对 SA 进行增强增韧处理［10‑11］.
将 SA 负载于多孔材料中进行增强，能有效解决骨料

的破碎问题［12］.然而，负载 SA 的多孔材料的结构特性

及其对砂浆性能的影响尚需要开展深入的研究工作 .
本文提出从废弃玻璃中获得廉价硅源，用于SA的

制备，然后将所制得SA负载于多孔的膨胀珍珠岩（EP）
中，分析负载SA 的膨胀珍珠岩（EPA）的取代率对砂浆

性能的影响，以期为废弃玻璃制备SA以及SA在保温隔

热行业的应用提供一定的参考 .

1　试验

1.1　原材料

将收集到的废弃玻璃经清洗、烘干、磨碎和过

75 μm（200目）筛，得到所需玻璃粉 .碱溶液的配制采

用去离子水和 NaOH.强酸苯乙烯阳离子交换树脂用

于去除硅源溶液中的杂质离子 .SA 的碱催化剂为

1 mol/L 的氨水，交换溶剂为无水乙醇和正己烷，疏

水改性剂为三甲基氯硅烷 . 所有试剂均为化学分析

纯 . 硅源对比试验采用模数为 1.0 的市售水玻璃溶

液 .用于负载 SA 的 EP 购自河南信阳，粒径为 0.85~

4 mm，表观密度为 302 kg/m3. 制备砂浆的水泥采用

武汉亚东水泥有限公司生产的P·Ⅰ 42.5级水泥；硅灰

由上海宝钢新型建材有限公司提供，粒径为 0.1~
0.3 μm. 减水剂为课题组合成的聚羧酸系减水剂

（PCE），固含量（质量分数）为 40%.引气剂和可再分散

性乳胶粉由苏州兆佳新材料有限公司提供，均为粉体 .
1.2　样品制备

1.2.1　SA 的制备

将20 g玻璃粉置入100 g浓度为4 mol/L的NaOH
溶液中充分混合，将混合物在80 ℃的水浴条件下分别加

热反应 2、4、6、8 h，使玻璃粉中的SiO2溶解 .将加热反应

后的混合物过滤，得到不同溶解时间的硅源溶液 .
采用溶胶-凝胶法制备 SA［4，6］：首先，用阳离子交

换树脂将制得的硅源溶液（或水玻璃溶液）中的杂质

离子去除，并将溶液的 pH 值调节到 1.0±0.5，持续搅

拌 2 h；随后，加入 1 mol/L 的氨水将硅源溶液的 pH
值调节到 3.0 以实现硅源溶液的凝胶化，凝胶样品在

模具中继续保持 1 d，即可得到湿凝胶；接着，将湿凝

胶取出并浸没在无水乙醇中进行溶剂置换（即：用乙

醇将水置换出），时间为 1 d；此后，再利用正己烷置换

乙醇 .每  12 h 更换一次新鲜正己烷，持续 1 d.为了在

常压下实现凝胶的干燥，将完成溶剂置换的湿凝胶

在常温下用三甲基氯硅烷溶液（三甲基氯硅烷和正

己烷的体积比为 1∶1）进行表面改性，时间为 1 d.取出

经表面改性后的湿凝胶，依次在  60、80、100 ℃的干燥

箱中分别干燥  4、3、2 h，最终获得 SA.
1.2.2　EPA 的制备

按照 1.2.1所述，用浓度为 1 mol/L的氨水将硅源

溶液 pH值调节到 3.0后，立即向硅源溶液中投入干燥

的 EP，EP与硅源溶液的体积比固定为 2∶1.在负压真

空条件下处理 10 min，以加快 EP对硅源溶液的吸收 .
随后，按照 1.2.1 的步骤将完成吸收的 EP 实现内部

SiO2凝胶化、溶剂置换和干燥过程，即可得到 EPA.
1.2.3　砂浆的制备

表 1 为砂浆的配合比 .EPA 作为轻骨料，通过等

表 1　砂浆的配合比

Table 1　Mix proportions of mortars
g

No.

1
2
3
4
5
6

Cement

330. 00

Silica fume

30. 00

Water

245. 00

PCE

3. 50

Air entraining agent

0. 35

Dispersible latex powder

3. 50

EP

153. 80
124. 60

92. 30
60. 70
31. 10

0

EPA

0
31. 60
63. 20
94. 80

126. 40
158. 00
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体积取代 EP 来配制取代率分别为 0%、20%、40%、

60%、80% 和 100% 的轻质砂浆 .
首先，将水泥、硅灰、引气剂、乳胶粉、EP 和 EPA

在搅拌锅中干混 2 min；然后，将拌和水与 PCE 混合

均匀后缓慢加入到搅拌锅中继续搅拌 3 min；搅拌完

成后，将砂浆装入尺寸为 40 mm×40 mm×160 mm
的模具中密实成型，在成型室放置 1 d 后脱模；脱模

后的试件继续在标准养护室中养护至 28 d 龄期，测

定其抗压强度 .
将 砂 浆 成 型 为 尺 寸 为 300 mm×300 mm×

50 mm 的平板试件，养护方法同抗压强度试件，养护

至 28 d龄期后测定其导热系数 .
1.3　测试方法

采用美国 Agilent 5110 型全谱直读等离子发射

光谱仪（ICP）测试硅源溶液中的硅含量 .
采用上海纽迈电子科技有限公司 PQ‑001 型氢

质子低场核磁共振仪（Low field 1H‑NMR）对 SA 凝

胶过程中水分子的变化规律进行监测 . 收集了 200 
个弛豫时间点，横向驰豫时间（T2）范围为 100~
10 000 ms. 基于拉普拉斯逆变换算法的同步迭代重

建技术分析了 1H‑NMR弛豫数据 .
采用德国 Nicolet Nexus 470 型傅里叶变换红外

光谱仪（FTIR）对 SA 的化学键进行分析 .SA 的比表

面积通过 N2 吸附方法进行测定 . 样品在分析前于

200 ℃下真空脱气  8 h，然后在 77 K 获得吸附-解吸

附等温线 . 通过 Barrett‑Joyner‑Halenda （BJH） 方法

获得 SA 的孔结构信息 .SA 的导热系数按照 GB/T 
10297—2015《非金属固体材料导热系数的测定  热线

法》进行测定 .
采用美国 FEI 200 型扫描电子显微镜（SEM）对

EPA 的微观形貌进行观察 . 采用 JY‑82 型接触角测

定仪测试 EP 和 EPA 的接触角，并且结合 GB/T 
17431.2—2010《轻集料及其试验方法》测定 EP 和

EPA 的吸水率，以评估 EP和 EPA 的疏水性 .
砂浆的强度按照 GB/T 17671—2021《水泥胶砂

强度检验方法（ISO 法）》进行测试 . 加载速率为

（100±10）N/s.抗压强度代表值是 3个试件抗压强度

的算术平均值 .采用 DR‑300A+型平板式热导仪，按

照 GB/T 10294—2008《绝热材料稳态热阻及有关特

性的测定  防护热板法》测试砂浆的导热系数 .

2　结果与讨论

2.1　玻璃的溶解特性

图 1 为玻璃粉在热碱液中硅的溶解情况 .由图 1

可见：在前 4 h 内，硅源溶液中硅的浓度与溶解时间

（t）大致呈线性关系，表明硅的溶解速率相对稳定；当

溶 解 时 间 为 4 h 时 ，硅 源 溶 液 中 Si 的 浓 度 达 到

696.3 mmol/L；此后，Si的溶解速率有所下降 .因此，

可以认为玻璃粉在热碱液中硅的溶解可分为 2 个阶

段：第 1 阶段是 Si的快速溶解阶段，此时热碱液中的

OH-对玻璃中 SiO2的结构进行攻击，使得大量的 Si
快速被溶解；第 2 阶段是 Si的缓慢溶解阶段，此时 Si
的溶解速率由于硅源溶液中 Si的逐渐饱和以及 SiO2

的再沉淀变得越来越慢，直到与 SiO2的再沉淀过程

达到平衡［13］.

2.2　SA的结构特性

2.2.1　Low field 1H‑NMR测试结果

采用溶胶-凝胶法制备 SA.首先，将硅源溶液的

pH 值调整至 1.0±0.5，使得硅源溶液中的 Si 水解形

成大量的初级粒子（Si（OH）4单体粒子）；随后，使用

氨水调节 pH 值至 3，使得硅源溶液中的初级粒子不

断缩聚形成次级粒子；接着，次级粒子形成凝胶片段

并彼此连接，构建 SA 的三维网络骨架结构［4］.SA 的

形成过程示意图如图 2所示 .
SA 的三维网络骨架结构将直接影响其保温隔

热性能 . 因此，有必要对 SA 的凝胶过程中微观结构

的演变规律进行探究 . 由于水分子中的 H 原子能产

生核磁共振现象，可以通过核磁共振技术获取 SA 形

成过程中水分子分布和孔隙结构演变的信息 .图 3为

SA 形成过程中的 T2弛豫分布 .由图 3可见：

（1）在 1 d 内的凝胶过程中，溶解时间为 2 h 的硅

源溶液的 T2的主峰位置主要位于 1 000~2 000 ms之
间（图 3（a）），与自由水的 T2信号峰相一致［14‑15］，这意

味着该样品中的水分子主要是以自由水的形式存在 .
同时，在对样品的凝胶状态进行观察后发现，样品中

只有少量絮状物的存在 .这是由于溶解时间为 2 h 的

图 1　玻璃粉在热碱液中硅的溶解情况

Fig. 1　Dissolution of silicon in hot alkaline solution 
from glass powder
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硅源溶液中 Si含量较少，不足以形成结构理想的 SA.
（2）溶解时间分别为 4、6、8 h 的硅源溶液都能够

形成凝胶状物质，并且随着凝胶时间（t1）的延长，样

品的 T2主峰位置不断向低弛豫时间偏移（图 3（b）~
（d）），说明这些硅源溶液能够形成结构较理想的 SA.

（3）为了进行对比，利用水玻璃溶液作为硅源溶

液，采用同样方法合成了 SA，其 T2主峰的位置主要

位于 100~1 000 ms（图 3（e））.随着凝胶时间的延长，

样品的 T2主峰位置也是不断向低弛豫时间偏移的 .

因此可以推断，玻璃粉在热碱液中的溶解时间必须

要大于 4 h，才能使得硅源溶液中有足够的 Si以形成

SA 骨架 .
2.2.2　FTIR测试结果

图 4为 SA 的 FTIR 图谱 .由图 4可见：1 414 cm-1

附近的特征吸收峰是由于 SA 网络结构中存在 C—H
基团，在 1 250、847 cm-1处的吸收峰是由 Si—C 基团

引起的，这是由于三甲基氯硅烷的-C（CH3）3对 SA
结构中的-OH 进行取代，赋予了 SA 一定的疏水性；

图 3　SA 形成过程中的 T2弛豫分布

Fig. 3　T2 relaxation distribution in SA formation process

图 2　SA 的形成过程示意图

Fig. 2　Schematic diagram of SA formation process
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由于不对称、对称和弯曲模式的存在，SA 的主要键

合形式 Si—O—Si在 1 100、807、470 cm-1处会出现 3
个强峰［3，16］.这说明所制备的气凝胶不仅具有良好的

硅质结构，并且具有一定的疏水特性，使得 SA 能在

常压环境下进行干燥且保持完整的骨架结构 .

2.2.3　N2吸附测试结果

采用 N2吸附法得到 SA 的吸附-脱附等温线，结

果如图 5（a）所示 . 由图 5（a）可见，SA 呈现具有介孔

吸附材料典型特征的 IV 型等温线 .在介孔结构中，单

层-多层吸附最初发生在孔壁上 .由于介孔中气体的

压力（P）小于液体的饱和压力（P0），因此会发生冷

凝，导致磁滞回线的产生 .
对SA的孔结构进行分析，结果如图 5（b）和表 2所

示 .其中，D为孔径 .由图 5（b）可见，SA表现出介孔结构

特性，其孔隙结构与玻璃粉在热碱液中的溶解时间有关 .
由表 2可见：随着玻璃粉在热碱液中溶解时间的

延长，硅源溶液中 Si的含量增加，这就使得硅源溶液

中 SiO2与 Na2O 的摩尔比（模数）模数提高；溶解时间

为 6 h的硅源溶液制备的 SA 孔体积为 1.99 cm3/g，平
均孔径为 18.43 nm，导热系数为 0.025 W/（m·K），优

于水玻璃为硅源溶液制备的 SA.这意味着硅源溶液

中 Si的含量太低不能形成 SA，而 Si的含量太高则会

使得 SA 的孔体积和平均孔径降低，不利于其保温隔

热性能 .根据 Hwang等［17］的研究，当硅源溶液中 Si的
含量在 4%~8% 之间时，所制备的 SA 具有较为优良

的性能，这与本文的试验结果相一致 .因此，优选溶解

时间为 6 h的硅源溶液进行多孔材料负载SA试验 .

2.3　EPA的结构特性

2.3.1　吸收工艺

本文设计采用的真空浸渍吸附工艺能够使得

EP 内外形成了一定的压力差，可以加速 EP 对硅源

溶液的吸收 .图 6为 EP对硅源溶液吸收量的影响 .由

图 6可见：在真空压力下，EP 的多孔结构对硅源溶液

的吸收呈现先快速增长，随后大幅减慢，最后进入停

滞阶段的规律；真空浸渍 10 min 时，EP 对硅源溶液

的吸收量超过 90%，这与贾冠华等［18］的研究结果相

一致 . 因此，当相对真空压力为-0.08 MPa、吸收时

图 4　SA 的 FTIR 图谱

Fig.  4　FTIR spectra of SA

图 5　SA 的 N2吸附-脱附等温线和孔径分布

Fig. 5　N2 adsorption‑desorption isotherms and pore size distribution of SA

表 2　SA的孔结构

Table 2　Pore structure of SA

Silica precursor

Waste glass，t=4 h
Waste glass，t=6 h
Waste glass，t=8 h

Water glass

Modulus

0. 48
0. 59
0. 70
1. 00

Specific surface 
area/(m2·g-1)

328. 59
469. 32
473. 66
490. 12

Pore volume/
(cm3·g-1)

1. 75
1. 99
1. 93
1. 84

Average pore size/
nm

14. 23
18. 43
15. 30
12. 13

Thermal conductivity/
（W·m-1·K-1）

0. 028
0. 025
0. 026
0. 031
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间为 10 min时，SA 能够良好地负载于 EP中 .
2.3.2　微观形貌

图 7 为 EPA 的微观形貌 .由图 7 可见，经过真空

浸渍吸附后，SA 能够较好地填充 EP内部的孔隙 .
2.3.3　结构特性

对 SA、EP 和 EPA 的导热系数、接触角及吸水率

进行测定，结果如表 3所示 .由表 3可见：SA 的导热系

数为 0.025 W/（m·K），这使得 SA 成为绝佳的保温隔

热材料；尽管干燥的 EP表现出较低的导热系数，但由

于 EP的亲水性（接触角为 32°）和高的吸水性（吸水率

为 390.1%），EP 作为砂浆的骨料使用时会吸收大量

的拌和水，导致砂浆的工作性能和保温隔热性能劣

化；相比而言，EPA不仅具有低的导热系数，而且其低

的吸水性（吸水率为 15.7%）保证骨料不会因吸收大

量的拌和水而导致骨料的导热系数大幅度提高 .

2.4　EPA替代EP所制备的砂浆的性能

图 8为砂浆的抗压强度和导热系数 .由图 8可见：

（1）砂浆的抗压强度随着 EPA 取代率的提高而

降低，这是由于 EPA 颗粒表面是疏水的，其与水泥浆

体之间的黏结性能大幅度降低 . 当 EPA 取代率为

100% 时，砂浆的抗压强度为 0.8 MPa，仅为不掺

EPA 砂浆的 12%.
（2）砂浆的保温隔热性能可以通过导热系数进

行评价 .根据 Landauer的理论模型，砂浆的保温隔热

性能源于 2 部分：一是硬化水泥浆基体，二是骨料颗

图 6　EP 对硅源溶液吸收量的影响

Fig. 6　Effect of EP on the absorption of silica source solution

表 3　SA、EP和 EPA的导热系数、接触角和吸水率

Table 3　Thermal conductivity， contact angle and water 
absorption of SA， EP and EPA

Material

SA
EP

EPA

Thermal conductivity/
（W·m-1·K-1）

0. 025
0. 052
0. 038

Contact 
angle/（ͦ）

138
32

126

Water absorption
(by mass)%

0. 5
390. 1

15. 7

图 7　EPA 的微观形貌

Fig. 7　Micromorphology of EPA

图 8　砂浆的抗压强度和导热系数

Fig. 8　Compressive strength and thermal conductivity of mortar

1284



第 12 期 张 挺，等：利用废弃玻璃制备气凝胶及其改性膨胀珍珠岩在砂浆中的应用

粒［1］. 当 EPA 取代率从 0% 提高到 100% 时，砂浆的

导热系数从 0.192 W/（m·K）下降到 0.048 W/（m·

K），降幅高达 75%.

3　结论

（1）玻璃粉在热碱液中的溶解时间必须大于 4 h，
所制备的硅源溶液才能形成结构较理想的二氧化硅

气凝胶（SA）. 其中，玻璃粉在热碱液中溶解 6 h 所形

成的硅源溶液，制备的 SA 具有最佳的孔隙结构特

征，其孔体积为 1.99 cm3/g，平均孔径为 18.43 nm.
（2）在相对真空压力为-0.08 MPa 的条件下处

理 10 min，能够使膨胀珍珠岩（EP）对硅源溶液的吸

收量超过 90%，所制备的负载 SA 的膨胀珍珠岩

（EPA）的导热系数为 0.038 W/（m·K）.
（3）将制备的 EPA 通过等体积取代 EP 配制砂

浆，随着 EPA 取代率的提高，砂浆的抗压强度下降，

导热系数也随之减小 .当 EPA 取代率达到 100% 时，

砂浆的抗压强度和导热系数值分别为 0.8 MPa 和

0.048 W/（m·K）.
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