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3 种纳米纤维素改性沥青的性能测试与分析
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摘要：通过对比添加 3 种不同类型的纳米纤维素后改性沥青的常规技术指标，结合动态剪切流变试验（DSR），研究纳米纤维素

对改性沥青高温性能和流变性能的影响。 结果表明，纳米纤维素能够有效提高改性沥青的高温稳定性、抗车辙和抗变形等路用

性能；当纳米纤维素的掺量越高，改性沥青的上述性能提高越大；TEMPO 氧化木浆纤维素对改性沥青的路用性能的提高效果

最佳。
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纳米纤维素（nano-cellulose）是指在某一维尺度上达到纳米级别的纤维素，具有比表面积大、高聚合度、
高强度和高反应活性等优异性能[1]。 基于之前的研究结果发现，添加纳米纤维素可提高沥青材料的黏弹性、
温度敏感性、水稳定性、抗车辙、抗永久变形等诸多性能[2-5]。 而这些独特的性能正是 21 世纪道路材料所需要

的。 同时，纳米纤维素的原材料来源广泛，是一种绿色环保型材料[6]，其制作工艺相对比较成熟，并有部分已

投入了工业化生产[7]；因此将纳米纤维素作为添加剂对沥青进行改性成为一个值得研究的方向。
然而，纳米纤维素粒径小、表面能高、常自发团聚的特点在很大程度上降低了纳米粒子的效果，根据文

献[8－9]的研究，本文考虑将纳米纤维素以水溶液的形式引入乳化沥青，通过强力的剪切搅拌克服纳米粒子

之间的团聚，使纳米纤维素在微观水平上均匀分散于沥青材料中，以保障沥青材料工程性能的发挥。 当前，
没有其他研究说明乳化沥青的纳米纤维改性特征。 本文将 3 种不同类型的纳米纤维素制成水溶液后应用于

乳化沥青中，制备纳米纤维素改性沥青，通过沥青性能，探究纳米纤维素的类型和掺量对改性沥青高温性

能、流变性能的影响。

1 试验

1.1 原材料

稀浆封层乳化沥青（slurry seal emulsified asphalt）：具体参数如表 1 所示。
木浆纳米纤维素：桂林奇宏科技有限公司生产，原料为木浆，固含量为 100%，平均直径为 12.3 nm，平均

长度为 1 342 nm。
剑麻纳米纤维素：桂林奇宏科技有限公司生产，原料为剑麻纸浆，固含量为 99.6%，直径为 4~10 nm，长

度为 1~3 μm。
TEMPO 氧化木浆纤维素：根据 A.P. Mathew 等 [10]的方法，通过在生物乙醇试验装置中的稀酸水解从未

剥皮木材中提取纯纤维素，然后进行溶剂萃取和漂白，最后通过离心分离方法浓缩为固含量 17%的水悬浮
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项目 实测 技术要求

破乳速度 慢裂 慢裂

筛上剩余量（1.18 mm 筛）/% 0 ≤0.1

电荷 阳离子正电（＋） 阳离子正电（＋）

恩格拉黏度 E25 5.4 2～30

5 d 储存稳定性/% 7.40 ≤5

蒸发残留物含量/% 58.5 ≥55

蒸发残留物性质针入度（100 g，25 ℃，5 s）/（0.1 mm） 55 45～150

延度（5 ℃）/cm 41.7 ≥40

表 1 稀浆封层乳化沥青主要性能指标

Tab.1 Major performance indices of slurry seal emulsified asphalt

液。 在含水条件下使用 2，2，6，6-四甲基吡啶-1-氧基（TEMPO）、溴化钠和次氯酸钠对纤维素进行催化氧化[11]。
将纤维素悬浮在含有 TEMPO 和溴化钠的水中，通过将次氯酸钠在室温和 pH 10.5 的条件下加入到 TEMPO
介导的纤维素悬浮液中发生氧化。 将纤维素悬浮液搅拌 2 h 后，加入乙醇水溶液进行氧化。 纤维状 TEMPO
氧化产物用水充分洗涤过滤，并通过冷冻干燥，然后在 30 ℃真空干燥 48 h，从而得到纤维状 TEMPO 氧化木

浆纤维素[12]。
1.2 纳米纤维素改性沥青的制备方法

将纳米纤维素材料以 0.5%和 1%的比例与水混合，经过超声处理（功率 120 W，室温）和磁力搅拌处理

（转速 500 r/min，室温）后制成纳米纤维素水溶液。将水溶液缓慢添加到一定量的乳化沥青中（保证纳米纤维

素质量占乳化沥青蒸发残留物质量的 0.5%和 1%），经过超声处理（功率 120 W，室温）和磁力搅拌处理（转

速 500 r/min，室温）后，放在可控温电炉上以不高于 110 ℃的加热温度缓缓加热，边加热边搅拌，直至确认试

样中的水分已完全蒸干。 然后，将试样放入温度为 170 ℃，气压为-0.1 MPa 的真空干燥箱中干燥 30 min，得

到不同掺量（即质量分数，文中涉及的掺量均为质量分数）的纳米纤维素改性沥青。
1.3 试验方法

1.3.1 常规技术指标分析

针入度（25 ℃）、软化点、旋转黏度试验按照公路工程沥青及沥青混合料试验规程（JTG E20-2011）进

行。其中，沥青旋转黏度试验（RV）采用布式黏度计旋转法来测定改性沥青在 135，155 ℃和 175 ℃的表观运

动黏度。
1.3.2 动态剪切流变试验（DSR）

为研究纳米纤维素对改性沥青高温流变性能的影响，按照 SuperpaveTM 沥青结合料测试规范的相关要

求，对改性沥青进行动态剪切流变试验，在周期性变化的荷载作用下，测定沥青的复合剪切模量（G*）与相位

角（δ）等黏弹性参数。
沥青 PG 试验按照 《Standard practice for determining the continuous grading temperatures and continuous

grades for PG graded asphalt binders》（ASTM D7643—10）标准[13]进行，试验温度从 58 ℃开始，每隔 6 ℃进行

测试。 当车辙因子 G*/sinδ 的值低于临界值（原样沥青为 1.0 kPa，RTFO 老化后沥青为 2.2 kPa）时，试验停止。
沥青温度扫描试验在 1.592 Hz 的频率下，控制复合剪应变为 12%不变，在 40~88 ℃温度范围内每隔

6 ℃进行 1 次测试。
沥青多应力蠕变回复（MSCR）试验过程如下：0.1 kPa 应力水平下加载 1 s，之后卸载回复 9 s，重复 10 次

完成 0.1 kPa 应力水平下的重复蠕变回复；紧接着完成 3.2 kPa 应力水平下的重复蠕变回复，两个步骤之间不

94



第 6 期

从表 2 可以看出，添加纳米纤维素后的改性沥青的针入度降低、软化点提高，说明其高温稳定性能提

高。 其中，TEMPO 氧化木浆纤维素在掺量较高时对改性沥青的影响效果较为明显（针入度降低了 18.5%）。
添加纳米纤维素后的改性沥青的运动黏度变化与纳米纤维素的种类、掺量有关。 对木浆纳米纤维素和

剑麻纳米纤维素而言，较高掺量条件下，其运动黏度相比对照组提高；对 TEMPO 氧化木浆纤维素而言，随着

掺量的提高，其运动黏度反而降低。
2.2 动态剪切流变试验结果分析

2.2.1 沥青 PG 试验

为更好地区分同一 PG 等级的沥青结合料性能差距，基于不同温度下的车辙因子数据，将纳米纤维素改

性沥青视为原样沥青，以原样沥青的 G*/sinδ≥1.0 kPa 为标准，依据公式（1）进行对数插值计算得出 PG 连

续分级温度。

Tc=T1+
log10（Ps）-log10（P1）
log10（P2）-log10（P1
≥ ≥T2-T1≥ ≥ （1）

式中：Tc 为连续分级温度，℃；T1 为满足规范指标

要求的最高试验温度值，℃；T2 为不满足规范指

标要求的最低试验温度值，℃；Ps 为规范指标数

值（原样沥青为 1.0 kPa，RTFO 沥青为 2.2 kPa）；
P1，P2 分别为 T1，T2 温度下，试验得到的试验值。

本文对纳米纤维素改性沥青短期老化前后

的样品进行 PG 试验，试验结果如图 1 所示。
从图 1 可以看出，添加纳米纤维素后，改性沥青的 PG 连续分级温度有所提高，说明纳米纤维素有助于

提高改性沥青的高温稳定性能。 同时，TEMPO 氧化木浆纤维素的效果优于其他两种纳米纤维素，当其掺量

达到 1%时，PG 连续分级温度产生较大幅度提高。

发生间歇，设备将自动采集每一个蠕变回复周期的应变数据。

2 试验结果与讨论

2.1 常规技术指标分析

对不同类型和不同掺量的纳米纤维素改性沥青的主要技术性能进行试验，其结果见表 2。

表 2 纳米纤维素改性沥青的常规技术性能指标

Tab.2 Conventional performance indices of nano-cellulose modified asphalt

性能指标

木浆 剑麻 TEMPO 氧化木浆

0.5% 1% 0.5% 1% 0.5% 1%

针入度/（0.1 mm） 54 53 53 52 53 52 44

软化点/℃ 55 55.3 55.2 55.5 56.7 57.4 56.4

运动黏度/（Pa·s）

135 ℃ 1.474 1.426 1.588 1.339 1.604 1.466 1.348

155 ℃ 0.568 0.537 0.640 0.539 0.696 0.554 0.516

175 ℃ 0.274 0.281 0.326 0.288 0.364 0.266 0.262

对照组
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图 1 纳米纤维素改性沥青的 PG 连续分级温度

Fig.1 Continuous grading temperature of nano-
cellulose modified asphalt
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2.2.2 沥青温度扫描试验

1） 相位角 δ。 相位角 δ 表示施加的剪切应力和剪切应变之间的时间差，表征沥青的黏弹性比例，其值越

小，沥青材料的弹性响应越大。 通过温度扫描试验得到的相位角结果如图 2 所示。
从图 2 可以看出，添加纳米纤维素后能够降低改性沥青的相位角，意味着改性沥青的弹性性能有所提

高，其中，木浆纳米纤维素（掺量 0.5%）和 TEMPO 氧化木浆纤维素（掺量 1%）的影响最为显著。

图 2 纳米纤维素改性沥青 δ 随温度的变化

Fig.2 Curves of δ with temperature for nano-cellulose modified asphalt

2） 车辙因子 G*/sinδ。 在 SuperpaveTM 规范中，G*/sinδ 被视为描述沥青结合料的高温性能的关键因素，
G*/sinδ 越大，抗车辙能力越强[14]。 通过温度扫描试验得到的车辙因子结果如图 3 所示。

从图 3 可以看出，TEMPO 氧化 木 浆 纳 米

纤 维 素 改 性 沥 青 的 车 辙 因 子 比 对 照 组 高，且

随掺量的增加而增加， 其余两种纳米纤维素

对改性沥青车辙因子的影响不明显。 上述说

明， 纳米纤维素对改性沥青车辙因子的影响

效果与纳米纤维素的类型有关， 添加 TEMPO
氧化木浆纤维素能够有效的提高路面的抗车

辙能力。
2.2.3 沥青 MSCR 试验

沥青 MSCR 试验能够反映沥青在不同应

力水平下的受力变形特性， 撤去应力作用后，
部分蠕变变形恢复，而其中不可恢复的变形部

分将会累加到下个载荷循环中，能真实模拟路

面重复加载以及卸载的车辆载荷作用，也能更

好地反映出沥青的非线性黏弹性响应[15]。 相关

研究[16]表明，不可恢复蠕变柔量与抗车辙性能

具有较好的相关性。 试验得到改性沥青的不可

恢复蠕变柔量如图 4、图 5 所示。
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图 3 纳米纤维素改性沥青 G*/sinδ 随温度的变化

Fig.3 Curves of G*/sinδ versus temperature for
nano-cellulose modified asphalt
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沥青类型

从图 4、图 5 可以看出，添加木浆纳米纤维素和 TEMPO 氧化木浆纤维素后，改性沥青的不可恢复蠕变

柔量变小，说明改性沥青的抗变形能力提高。 而剑麻纳米纤维素对改性沥青不可恢复蠕变柔量的影响与其

掺量有关，当掺量较高时，改性沥青的抗变形能力提高。 同时，在 3 种纳米纤维素中，TEMPO 氧化木浆纤维

素对改性沥青抗变形能力的提高效果最好。

3 结论

通过对比添加3 种不同类型的纳米纤维素后改性沥青的常规技术指标，结合动态剪切流变试验（DSR），
研究了 3 种纳米纤维素对改性沥青高温性能和流变性能的影响，主要结论如下：

1） 纳米纤维素掺入稀浆封层乳化沥青后，改性沥青的针入度降低、软化点和 PG 连续分级温度提高，说

明纳米纤维素能够显著提高改性沥青的高温性能。

图 4 不可恢复蠕变柔量

Fig.4 Non-recoverable creep compliance

图 5 不可恢复蠕变柔量相比对照组的增量

Fig.5 Increment of non-recoverable creep compliance compared with the control group
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Performance Test and Analysis of Three Nano-cellulose
Modified Asphalts

Huang Hongbin, Yang Zhen, Li Ruoyu

（Key Laboratory of Road and Traffic Engineering of the Ministry of Education, Tongji University, Shanghai 201804, China）

Abstract：In order to study the effects of Nano -cellulose on the high temperature properties and rheological
properties of modified asphalt, the conventional technical indices of three different types for Nano -cellulose
modified asphalt were compared. Then, the dynamic shear rheological test (DSR) was applied to analyze the rhe-
ological property of modified asphalt. The results indicat that Nano-cellulose can effectively improve the high-
temperature stability, anti-rutting and anti-deformation performance of modified asphalt; the higher the Nano-
cellulose content is, the higher the performance of modified asphalt will be; TEMPO-oxidized wood cellulose has
the best effect on improving the road performance of modified asphalt.
Key words： modified asphalt; Nano-cellulose; conventional technical indexes; dynamic shear rheological test
(DSR)
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2） 纳米纤维素掺入稀浆封层乳化沥青后， 改性沥青的车辙因子提高、 相位角和不可恢复蠕变柔量降

低，说明纳米纤维素能够显著提高改性沥青的流变性能。
3） 纳米纤维素对改性沥青高温性能和流变性能的影响效果随着掺量的提高而提高。
4） TEMPO 氧化木浆纤维素对改性沥青的路用性能的提高效果明显优于其余两种纳米纤维素。
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