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石膏制备硫酸钙晶须工艺研究

崔益顺，刘 勇，付凌杰，刘 飞

（四川理工学院材料与化学工程学院，四川 自贡 ６４３０００）

　　摘　要：以石膏为原料，采用水热法制备硫酸钙晶须。研究了料浆浓度、反应温度、反应时间、ｐＨ值
等工艺条件对产品长径比的影响。通过显微镜观察测定了硫酸钙晶须的长径比，得出制备硫酸钙晶须

的最优工艺条件为：反应温度１３０℃、料浆初始ｐＨ值１０、料浆质量分数３％、反应时间为９ｈ。在此条件
下，硫酸钙晶须产品长径比为７５。
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　　晶须是一种纤维状单晶材料［１］，晶须的研制、开发

和应用在发达国家取得长足进展，目前己扩展到汽车、

电子电气、仪器仪表、机械制造等领域。与玻璃纤维相

比，无机晶须增强塑料最明显的优点在于其极高的强

度，微细的尺寸，更易与树脂复合，因而更易加工，产品

各向同性、外观质量优良。特别适用于制造形状复杂、

尺寸精度高，表面光洁的制品。硫酸钙晶须是一种分散

良好、结构均匀、尺寸稳定的纤维状物质，集无机填料与

增强纤维二者优势于一身，体现出优良的综合性能［２］，

相对低廉的造价引起了工业界的重视［３５］。

本文以石膏为原料采用水热法制备硫酸钙晶须，考

察石膏料浆质量分数、反应时间、反应温度、ｐＨ值对产

品硫酸钙晶须长径比的影响。

１ 实验部分

１１ 实验流程

工艺流程如图１所示。

１２ 实验步骤

（１）石膏研磨成粉状，进行筛分，得到粒度小于１２０

目的石膏粉。

（２）称取一定质量粒度小于１２０目的石膏粉，倒入

备料储槽中，加入２００ｍＬ蒸馏水，配制成一定质量分数

图１ 硫酸钙晶须制备工艺流程图

的石膏料浆。

（３）加入一定量的晶型助长剂 ＭｇＣｌ２·６Ｈ２Ｏ，使溶

液中钙、镁离子摩尔比为１３。

（４）用盐酸或者氢氧化钠调节反应溶液ｐＨ值。

（５）拧紧螺丝，通过高压反应釜控制器设定反应温

度及转速。

（６）待反应结束，得硫酸钙晶须。用显微镜观察其

晶型，测量其长度及直径，得到硫酸钙晶须的平均长径

比。

（７）用ＥＤＴＡ滴定检测硫酸钙晶须中钙的含量。

１３ 主要实验原料及仪器

石膏（广东西陇化工厂），ＭｇＣｌ２·６Ｈ２Ｏ（重庆北

碚化学试剂厂），盐酸、氢氧化钠（重庆川东化工有限

公司），乙二胺四乙酸二钠（汕头市金砂企业金砂化

工厂）。



ＧＣＦ型高压反应釜（大连自控设备厂），１０１－１ＡＢ

型电热恒温鼓风干燥箱（天津泰斯特仪器有限公司），

ＳＨＢ－３型循环水式真空泵（郑州杜甫仪器厂），ＡＲ１１４０

电子分析天平（梅特勒 －托利多仪器有限公司），ＸＳＺ－

Ｈ８５００电子显微镜（重庆光电仪器有限公司）。

１４ 分析方法

采用电子显微镜测定硫酸钙晶须的长径比，ＥＤＴＡ

滴定法测定钙含量。

２ 实验数据与分析讨论

２１ 料浆质量分数对硫酸钙晶须的影响

实验条件：反应时间７ｈ、反应温度１３０℃、ｐＨ＝１０、

ｎ（Ｃａ２＋）／ｎ（Ｍｇ２＋）为１３。

料浆质量分数的大小影响溶液的过饱和度，进而

影响晶须的生长速率。由表１可知，当料浆质量分数

小于３％时，过饱和度较低，随着过饱和度的增加，生

长速率增加，晶须长径比随之增大，料浆质量分数为

３％时晶须的长径比为６９。料浆质量分数大于３％时，

随着料浆质量分数的增大，过饱和度增大，晶须的生长

速率反而降低，究其原因可以作如下解释：制备硫酸钙

晶须的反应为吸热反应，当质量分数增加到一定值时，

晶须生长速率增大，硫酸钙晶须在溶液中大量生成，需

要吸收大量热量。但是，外界供给的能量不足以弥补

反应所吸收的能量，从而导致体系的温度降低，而体系

的黏度随体系温度的降低而增加，粘度增加，晶须没有

足够空间生长，从而导致晶须长径比减小，产率也随之

降低。

表１ 料浆质量分数对硫酸钙晶须的影响

质量分数（％） ２ ３ ５ ７ ９ １１

晶须长径比 ５６ ６９ ６５ ３８ ３２ ２７
产率（％） １８９ １８１ １７６ １６９ １６８ １４９

２２ 反应ｐＨ值对硫酸钙晶须的影响

实验条件：反应时间 ７ｈ、反应温度 １３０℃、

ｎ（Ｃａ２＋）／ｎ（Ｍｇ２＋）为１３、质量分数３％。

由表２可知，溶液的 ｐＨ值对硫酸钙晶须生长的影

响很显著，但机理较复杂，有待进一步研究。随着ｐＨ值

的增大硫酸钙晶须长径比增大，当ｐＨ＝１０时，晶须最大

长径比为６９，ｐＨ值大于１０时，硫酸钙晶须的长径比减

小。

２３ 反应温度对硫酸钙晶须的影响

实验条件：反应时间７ｈ、ｎ（Ｃａ２＋）／ｎ（Ｍｇ２＋）为１３、

表２ ｐＨ值对硫酸钙晶须的影响
ｐＨ值 ３ ５ ７ ９ １０ １１

长径比 １５ ２１ ２４ ４２ ６９ ６０

产率（％） １５２ １３７ １５７ １７０ １８１ １６５

质量分数３％、ｐＨ＝１０。

温度是影响晶体生长的最主要因素，它影响硫酸钙

晶须的形貌及结构。由硫酸钙溶解度曲线图可知，石膏

（ＣａＳＯ４·２Ｈ２Ｏ）与半水石膏（ＣａＳＯ４·０５Ｈ２Ｏ）的溶解

度曲线在１００℃左右相交，当温度高于１００℃时，ＣａＳＯ４
·０５Ｈ２Ｏ的溶解度随温度的升高而较快地降低。在

１００℃时，即发生反应

Ｃａ２＋＋ＳＯ４
２＋＋０５Ｈ２Ｏ→ＣａＳＯ４·０５Ｈ２Ｏ（纤维状）

由表３可知，随着温度的升高晶须长径比先增大，

当温度大于１３０℃时，随着温度的升高晶须长径比减

小。随着温度的升高，产率也随之增大，但是当温度在

１５０℃时，石膏就可转变为可溶性无水石膏，此时溶液

的过饱和度很低，晶须生长的推动力很小，产率就会降

低。

表３ 反应温度对硫酸钙晶须的影响

温度（℃） １００ １１０ １２０ １３０ １４０ １５０

长径比 ３９ ４６ ６０ ６９ ５３ ４２

产率（％） １１６ １３４ １４９ １８１ １８６ １１１

２４ 反应时间对硫酸钙晶须的影响

实验条件：反应温度 １３０℃、质量分数 ３％、

ｎ（Ｃａ２＋）／ｎ（Ｍｇ２＋）为１３、ｐＨ＝１０。

反应时间对石膏的转化率也有一定影响。随着

反应时间增加，石膏的转化率相对提高，产率也就增

大。反应时间太长，晶须在陈化过程中出现二次结

晶现象，导致长径比下降，产率减小。由表 ４可知，

反应时间为９ｈ时，晶须最大长径比为 ７５，产率达到

２０％。当反应时间大于９ｈ时，晶须长径比随时间的

增加反而减小。

表４ 反应时间对硫酸钙晶须的影响

反应时间（ｈ） ５ ６ ７ ８ ９ １０

长径比 ２８ ４７ ６９ ７１ ７５ ６５

产率（％） １４１ １５８ １８１ １９４ ２００ １７３

３ 结 论

（１）通过实验得出以石膏为原料制备硫酸钙晶须的

工艺条件为：料浆质量分数 ３％，ｐＨ值 １０，反应温度

１３０℃，反应时间９ｈ。

（２）在较优条件下制得的硫酸钙晶须，产品硫酸钙

９３第２５卷第１期　　 　　　　　　崔益顺等：石膏制备硫酸钙晶须工艺研究



含量达到９５％，符合国家标准的要求。硫酸钙晶须的长

径比达７５，产率达到２０％。晶型如图２所示。

图２ 优化条件下的晶型图
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