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盐泥制备硫酸钙晶须工艺研究

崔益顺，刘 勇，詹 磊，付凌杰

（四川理工学院材料与化学工程学院，四川 自贡 ６４３０００）

　　摘　要：以盐泥和硫酸为原料，采用常压酸化法制备硫酸钙晶须。考察反应温度、反应时间、搅拌速

度、原料配比等因素对硫酸钙晶须的影响。通过实验得出优化工艺条件为：反应温度８０℃，反应时间３０

ｍｉｎ，搅拌速度１５０ｒ／ｍｉｎ，原料配比（盐泥、硫酸、水的质量比）１∶１．８４∶２。在该条件下，晶须产率为

３３２８％，晶须平均长径比为８５，白度为６８４％，硫酸钙纯度达到９２７５％。
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　　硫酸钙晶须作为无机晶须中的一种，具有耐高温、
抗化学腐蚀、优良的力学性能，良好的相容性和平滑性，

再生性能好，毒性低，容易进行表面处理等优点［１２］。且

价格低廉，仅为碳化硅晶须的１／２００～１／３００，具有较大
的市场前景和较强的市场竞争力。目前，制备硫酸钙晶

须主要采用天然石膏为原料［３４］，而天然石膏是不可再

生资源，无限开采将导致天然石膏资源的枯竭，且需在

高温高压下反应制备，能耗高，对反应装置要求高。研

究利用工业副产品制备硫酸钙晶须［５１０］，不仅能保护天

然石膏资源，而且实现了资源的循环再生，倡导了循环

经济的精神。随着环保概念的日益深入人心，硫酸钙晶

须做为一种绿色环保材料，其市场应用前景广阔。

盐厂废渣盐泥的综合利用是长期以来一直关注的

问题，由于盐泥中含有许多金属离子成分，若直接排放，

势必造成环境污染。本文以盐厂废渣盐泥和硫酸为原

料，采用常压酸化法制备硫酸钙晶须。研究在何种工艺

条件下制备形貌较好、性能较佳的硫酸钙晶须。

１ 实验部分

１１ 实验原料和仪器

主要原料：盐泥（四川省自贡市大安盐厂）；盐酸、硫

酸（重庆川东化工集团有限公司化学试剂厂）。

主要仪器：数显恒温水浴锅 ＸＭＴＤ－７０１（金坛市正
基仪器有限公司）；电子恒速搅拌器 ＪＨＳ－１／９（杭州仪
表电机厂）；图像颗粒分析系统 ＢＴ－１６００（丹东市百特
仪器有限公司）；电热鼓风干燥箱１０１－１ＡＢ（天津泰斯
特仪器有限公司）；数显白度仪 ＷＳＢ－２（上海肖洋仪器
有限公司）；真空循环水泵ＳＨＢ－３（郑州杜甫仪器厂）等。
１２ 工艺流程

工艺流程如图１所示。

图１ 常压酸化法工艺路线图

１３ 分析测试方法

采用Ｘ射线荧光光谱仪测定盐泥化学成分，根据ＧＢ
１８９２－２００７测定硫酸钙含量，采用图像颗粒分析系统测定
晶须形貌和长径比，白度仪测定硫酸钙晶须的白度。

２ 实验数据与分析讨论

２１ 反应温度对硫酸钙晶须的影响

在不同的反应温度６０℃、７０℃、８０℃和９０℃下，缓慢



向各反应器中逐滴滴加等量的硫酸，控制搅拌速度为１５０ｒ／
ｍｉｎ，反应３０ｍｉｎ，反应完毕后，陈化２０ｍｉｎ，抽滤，取滤饼放
入烘箱中干燥。然后用电子显微镜观察硫酸钙晶须形貌，

分析不同温度下晶须的长径比。结果见表１和图２。
表１　不同温度下硫酸钙晶须平均长径比
反应温度／℃ 平均长径比

６０ ４９
７０ ６５
８０ ８５
９０ ８０

Ⅰ：６０℃；Ⅱ：７０℃；Ⅲ：８０℃；Ⅳ：９０℃
图２ 不同反应温度下制备的硫酸钙晶须形貌

　　从图２和表１可以看出，在较低的温度下可以制备
出较理想的硫酸钙晶须，随着温度的升高，晶须的平均

长径比变大，晶须长度变长，直径变大，但温度超过８０℃
以后，其平均长径比几乎不发生变化。这是由于加热为

晶须的生长提供了能量，同时降低了晶须表面张力，促

进其生长。从实验结果可知，最佳的反应温度是８０℃。
２２ 反应时间对硫酸钙晶须的影响

在８０℃的水浴环境下，缓慢向反应器中滴加硫酸
溶液，控制搅拌速度为 １５０ｒ／ｍｉｎ，分别反应 １０ｍｉｎ、
２０ｍｉｎ、３０ｍｉｎ、４０ｍｉｎ、５０ｍｉｎ和６０ｍｉｎ。反应完毕后，
让体系维持在８０℃下陈化２０ｍｉｎ，抽滤，取滤饼放入烘
箱中干燥。然后用电子显微镜观察硫酸钙晶须形貌，分

析不同温度下晶须的长径比，结果见表２和图３。
表２　不同反应时间下硫酸钙晶须长径比
反应时间／ｍｉｎ 平均长径比

１０ ３０
２０ ４５
３０ ８５
４０ ８０
５０ ８２
６０ ８０

　　由图３、表２可以看出，在反应时间未达到３０ｍｉｎ

时，所生成的硫酸钙晶须较短，长径比较小，还有未转化

为晶须的硫酸钙；随着反应时间的增加，硫酸钙晶须的

长径比逐渐增大，当反应时间达到３０ｍｉｎ时，生成的硫

酸钙晶须的长径比较大，晶须较理想；当反应时间超过

Ⅰ：１０ｍｉｎ；Ⅱ：２０ｍｉｎ；Ⅲ：３０ｍｉｎ；Ⅳ：４０ｍｉｎ；Ⅴ：５０ｍｉｎ；Ⅵ：６０ｍｉｎ
图３ 不同反应时间下制备的硫酸钙晶须形貌

３０ｍｉｎ以后，晶须长径比趋于稳定，变化不大。由于生

成稳定形貌的晶须需要一定的反应时间，因此，较优反

应时间是３０ｍｉｎ。

２３ 搅拌速度对硫酸钙晶须的影响

在８０℃的水浴环境下，缓慢向反应器中滴加硫酸溶

液，分别控制搅拌转速为０ｒ／ｍｉｎ、１５０ｒ／ｍｉｎ、２００ｒ／ｍｉｎ和

２５０ｒ／ｍｉｎ，反应３０ｍｉｎ。反应完毕后，让体系维持在８０℃

下陈化２０ｍｉｎ，抽滤，取滤饼放入烘箱中干燥。用电子显

微镜观察硫酸钙晶须形貌并摄像，分析不同搅拌转速下

产生的晶须的长径比，结果如图４所示。

Ⅰ：０ｒ／ｍｉｎ；Ⅱ：１５０ｒ／ｍｉｎ；Ⅲ：２００ｒ／ｍｉｎ；Ⅳ：２５０ｒ／ｍｉｎ
图４ 不同转速下硫酸钙晶须显微照片形貌

从图４可以看出，在转速为１５０ｒ／ｍｉｎ下生产的硫
酸钙晶须较均匀，在无转动的情况下，硫酸钙晶须长短

不均匀，主要是因为硫酸溶液往氯化钙溶液中滴加时，

造成氯化钙溶液有浓度梯度，使得先期生成的硫酸钙晶

须较长。随着转速的增大生成的晶须可能被打碎，转速

高容易导致其断裂。

２４ 原料配比对硫酸钙晶须的影响

原料配比（盐泥、硫酸、水的质量比）分别为１∶１∶２、
１∶１８４∶２、１∶２７∶２和１∶３５∶２，在反应温度为８０℃、搅
拌转速１５０ｒ／ｍｉｎ下反应３０ｍｉｎ，反应完毕后，让体系维
持在８０℃下陈化２０ｍｉｎ，抽滤，滤饼放入烘箱中干燥，
用电子显微镜观察硫酸钙晶须形貌并摄像，分析不同硫

酸用量下产生的晶须的长径比，结果如图５所示。
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Ⅰ：原料配比１：１：２；Ⅱ：原料配比１：１８４：２
Ⅲ：原料配比１：２７：２；Ⅳ：原料配比１：３５：２
图５ 不同硫酸用量下硫酸钙晶须形貌

从图５可以看出，随着硫酸溶液的增加，硫酸钙晶
须的长度明显增长，长径比也相应变大，当盐泥、硫酸、

水质量比超过１∶１８４∶２以后，硫酸钙晶须长度变化不
大。这主要是因为硫酸钙在酸性溶液中溶解度相对较大，

溶解平衡发生偏转，随硫酸溶液的增加，相应的ＳＯ２－４ 离子
增加了，不断的溶解和结晶，促使硫酸钙晶须向着低能面

不断地生长。当原料配比超过１∶１８４∶２以后，Ｃａ２＋的浓度
已经降低到最低值，与ＳＯ２－４ 达到最低溶解平衡。

综上各因素对硫酸钙晶须的影响，在各单因素的最

优条件下进行实验：控制反应温度在８０℃进行，缓慢向
反应器中逐滴滴加硫酸，在搅拌速度为１５０ｒ／ｍｉｎ下反
应３０ｍｉｎ，反应完毕后，让体系维持在反应温度下陈化
２０ｍｉｎ，抽滤，滤饼放入烘箱中干燥，用电子显微镜观察
硫酸钙晶须形貌并摄像，分析最优条件下产品晶须的长

径比。在最优条件下制备的硫酸钙晶须的形貌如图６
所示，其平均长径比为８５。

３ 结束语

本文研究了以盐厂废渣盐泥和硫酸为原料，制备硫

酸钙晶须的工艺条件，采用常压酸化法制备硫酸钙晶须

的最佳工艺条件为：反应温度８０℃，反应时间３０ｍｉｎ，
搅拌速度１５０ｒ／ｍｉｎ，原料配比（盐泥、硫酸、水的质量比）

为１∶１８４∶２。在此工艺条件下制备的硫酸钙晶须，产率
为３３２８％，晶须平均长径比为８５，白度为６８４％，硫酸
钙纯度达到９２７５％。

图６ 最优条件下硫酸钙晶须形貌
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