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微波干燥硫酸钙晶须的研究
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摘要：硫酸钙晶须是一种正在被广泛应用的添加组分，发挥着日益突出的作用。干燥是制备硫酸钙晶须工艺中的重要步骤。为

了探究微波干燥方式对硫酸钙晶须干燥的可行性，首先阐述了微波干燥原理，并且通过以二水硫酸钙晶须为原料的实验，获得

在多种主要影响因素条件下半水硫酸钙晶须的实验结果。优化干燥的实验条件为：硫酸钙晶须１００ｇ、微波干燥时间２５ｍｉｎ、微

波功率７００Ｗ，此条件下硫酸钙晶须的相对脱水率达到９７％；对样品进行ＸＲＤ检测，其成分全部为半水硫酸钙晶须，与样品

在１２０℃常规电加热干燥下所得样品成分相同，而微波干燥时间仅为其的加热干１／５。同时，通过材料性能测试实验，证明微

波处理的硫酸钙晶须性能得到增强。
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　　微波是指波长范围为０．００１～１ｍ、频率范围

为０．３～３００ＧＨｚ、具有穿透能力的电磁波
［１］。由

于微波频率比一般的无线电波频率高，也称之为

“超高频电磁波”。微波作为一种电磁波，也具有波

粒二象性。微波的基本性质通常为穿透、反射、吸

收３个特性。为了规范使用微波频率，目前微波加
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热所采用的常用频率为９１５ＭＨｚ和２４５０ＭＨｚ，其

对应的波长分别为 ３３０ｍｍ 和 １２２ｍｍ，微波 ２

４５０ＭＨｚ频率已经合法应用于民用加热设备上。

微波加热是将微波作为加热能源，通过微波辐

射，与物质分子之间发生相互作用并被吸收，由于

能量耗损而产生的一种热效应。微波是由微波发生

器 （磁控管）接受电源功率而产生的，通过波导输

送到微波加热器，物料在微波场的作用下被加热。

微波加热的基本原理［２］可通过极性水分子在交变电

场中的极性转化来阐释，装置如图１所示。

图１　水在微波场中被加热的理想装置示意图
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　　图１所示的理想实验装置中，电池通过一个换

向开关与电容器的两个极板相连接，在极板之间放

置一杯水。首先把图１中的开关向下，电池就开始

向电容器充电，左极板带正电，右极板带负电，这

样在极板之间建立起了电场。在这个外电场的作用

下，由于电荷异性相吸，杯中水分子就开始沿着外

电场取向，即带正电的氢原子一端趋向于负极板，

而带负电的氧原子一端趋向于正极板，从而形成整

齐有次序的排列，出现宏观的极化。然后再把开关

合向上方，板间会迅速建立起场强强度相同，但方

向相反的外电场。若快速的上下扳动开关，水分子

就不断的改变自己的方向而迅速摆动，但由于水分

子的热运动与相邻分子之间的相互作用，上述分子

随外电场的变化而摆动的规则运动受到了阻碍和干

扰，产生了类似于 “摩擦”的效应，结果有一部分

能量转化为分子的杂乱热运动的能量，使分子运动

加剧，水的温度升高，这就是介质加热的基本原

理。图１是一个理想的实验装置，实际上微波加热

并不是如此。微波加热是通过微波发生器 （磁控

管）产生一个与上述原理相同的交替变化的外电

场，通过微波场与介质分子的相互作用迅速加热。

１　硫酸钙晶须及其干燥

硫酸钙晶须 （ＣａｌｃｉｕｍＳｕｌｆａｔｅＷｈｉｓｋｅｒ，简称

ＣＳＷ）是以天然生石膏为原料制备的纤维状单晶

体，包括半水硫酸钙晶须、无水硫酸钙晶须及无水

死烧硫酸钙晶须３种。ＣＳＷ 由于其特殊的单晶体

结构，因而具有耐高温、韧性好、强度高、易进行

表面处理、与聚合物亲和能力强等优点，而且

ＣＳＷ价格低廉具有较高的性价比，因而具有较强

的市场竞争力和应用前景［３?４］。

硫酸钙晶须的制备方法目前主要为水压热法和

常压酸化法。人工合成的硫酸钙晶须为二水硫酸钙

晶须，具有自由水和结晶水，其实用价值不高，需

经过处理来获得半水、无水及无水死烧硫酸钙晶须

来提高其实用价值。处理二水硫酸钙晶须的常规方

法为煅烧，在不同的煅烧温度和时间下，可以获得

不同的产物。东北大学韩跃新等［５］人研究了不同晶

须产物所需要的煅烧条件，在温度１１０～１２０℃下

获得半水硫酸钙晶须，随着煅烧温度的升高，半水

硫酸钙晶须逐渐失去结晶水变为无水硫酸钙晶须，

而获得稳定的无水死烧硫酸钙晶须需要在６００℃下

煅烧４ｈ。这种煅烧工艺生产周期长，高温条件相

对苛刻，生产成本较高是目前硫酸钙晶须生产中存

在的一个现实问题。

微波干燥是一种不同于传统加热原理的干燥方

式。传统加热方式是热量由外部热源传到材料表面

由外及内的传导方式，而微波加热是材料在微波场

中由于介质损耗而引起的体加热。由于传导方式的

不同，使得微波加热具有加热速度快、加热均匀、

加热时间短的显著优点［６］。目前，微波干燥技术和

微波干燥设备已在轻工业、化学工业及农产品加工

等方面得到了广泛应用。因而探究微波干燥硫酸钙

晶须干燥的可行性，具有一定的研究价值。

２　干燥实验过程

２．１　实验原料及设备

本实验以二水硫酸钙晶须为原料，取自湖南永

州，其主要性能见表１。将原料经３００目的标准筛

过筛，获得粒晶约为０．０３５ｍｍ晶须备用。

　　采用 ＦＡ２００４型电子天平计量 （最小分度

０．１ｍｇ），由ＺＫ?８２Ｂ型真空干燥箱进行恒温处理

和热风干燥。微波干燥实验采用自制微波转筒干燥

设备，装置如图２，转筒材料采用有机玻璃，转筒
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容积为２６００ｍｍ３。微波工作频率为２４５０ＭＨｚ，

微波功率可连续调节。

表１　硫酸钙晶须的主要性能

犜犪犫犾犲１　犜犺犲犿犪犻狀狆狉狅狆犲狉狋犻犲狊狅犳犮犪犾犮犻狌犿狊狌犾犳犪狋犲狑犺犻狊犽犲狉

晶须组成
密度／

（ｇ／ｃｍ３）

长度／

μｍ

直径／

μｍ

熔点／

℃

拉伸强

度／ＧＰａ

莫氏

硬度

ＣａＳＯ４ ２．６９ １００～２００ １～４ １４５０ ２０．５ ３～４

图２　微波干燥实验装置示意图
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２．２　实验方法

首先 将 原 料 放 置 于 干 燥 箱 中，调 整 温 度

１１０℃，在该温度条件下恒温处理１５ｍｉｎ，除去二

水硫酸钙晶须所含自由水［７］，避免自由水分对脱水

率计算结果产生影响。随后准确称量 （犿１）处理

过的原料为一份样品添加进有机玻璃转筒中 （转速

５ｒ／ｍｉｎ）或者鼓风干燥箱中，加热一段时间后，

用密封袋封存并记录，冷却至室温，随后称量干燥

后的质量犿２。

物料干燥效果以失重率α来表示，计算方法
［８］

为：

α＝
犿１－犿２
犿１

×１００％ （１）

式中：犿１－初始原料样品质量，犿２－干燥后的样

品质量。

通过计算可知，二水硫酸钙晶须转为半水硫酸

钙晶须的理论失重率为１５．７％，式 （２）为硫酸钙

晶须的相对脱水率β的计算方法：

β＝
α

１５．７％
×１００％ （２）

２．３　实验结果及讨论

本实验采用自制微波转筒干燥装置，可以使物

料随着转筒的转动做随机运动，使得物料可以占据

微波场中不同位置，吸收相同的微波能，达到微波

干燥均匀性的效果。采用此种转动方式，可消去水

平转动装置中物料厚度这一主要因素的影响［８］。

２．３．１　微波功率对干燥效果 （β）影响

当样品质量为１００ｇ，微波干燥时间２５ｍｉｎ的

条件下，在不同的功率下进行试验，实验结果如图

３所示。

图３　微波功率对相对脱水率的影响
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　　由图３可见，物料的相对脱水率随着微波功率

的增加而逐渐增大，当微波功率达到７００Ｗ 时，硫

酸钙晶须的相对脱水率可以达到９７．９５％，此时二

水硫酸钙晶须经过脱水，已经基本全部变为半水硫

酸钙晶须。将７００Ｗ 条件下样品送检ＸＲＤ，所得

产物为半水硫酸钙晶须，结果如图４。

图４　实验结果的ＸＲＤ衍射图

犉犻犵．４　犡犚犇狆犻犮狋狌狉犲狅犳狋犺犲犲狓狆犲狉犻犿犲狀狋犪犾狉犲狊狌犾狋

２．３．２　微波干燥时间对相对脱水率影响

由图４可知，硫酸钙晶须在微波功率７００Ｗ，

干燥时间２５ｍｉｎ条件下，可得到半水硫酸钙晶须。

进而在该功率条件下，取样品质量为１００ｇ，分别

考察了微波干燥时间对硫酸钙晶须相对脱水率的影

响，实验结果如图５所示。

２．３．３　常规电加热干燥结果

将样品放入干燥箱中，在相同温度下进行干
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燥。由文献 ［９］可知，硫酸钙晶须在１２０℃可以

失去结晶水转变为半水硫酸钙晶须，故本实验的干

燥温度设定为１２０℃，干燥时间分别设定为２０、

４０、６０、８０、１００、１２０ｍｉｎ，记录失重量，由式

（２）计算相对脱水率。由实验结果绘制的相对脱水

率－干燥时间曲线如图６所示。

图５　微波干燥时间对相对脱水率的影响

犉犻犵．５　犜犺犲犮狌狉狏犲狅犳犿犻犮狉狅狑犪狏犲犱狉狔犻狀犵狋犻犿犲狅狀狋犺犲狉犲犾犪狋犻狏犲犱犲犺狔犱狉犪狋犻狅狀

狉犪狋犲

图６　相对脱水率随干燥时间变化曲线

犉犻犵．６　犜犺犲犮狌狉狏犲狅犳狉犲犾犪狋犻狏犲犱犲犺狔犱狉犪狋犻狅狀狉犪狋犲狅狀犱狉狔犻狀犵狋犻犿犲

　　由图６可见，硫酸钙晶须的相对脱水率随着干

燥时间的增加而增大。干燥时间为１２０ｍｉｎ的条件

下，二水硫酸钙晶须的脱水率达到了９４％。对比

图５和图６可以看出，对于相同质量的二水硫酸钙

晶须，获得半水硫酸钙晶须，微波干燥所需要的时

间短。在微波功率７００Ｗ，２５ｍｉｎ的条件下，二水

硫酸钙晶须的相对脱水率就达到了９７％，在达到

与常规电加热相对脱水率基本相同水平下，微波干

燥时间仅为电加热干燥的１／５。

２．３．４　微波干燥样品ＳＥＭ检测结果

将原料和微波功率７００Ｗ，２５ｍｉｎ条件下干燥

的样品送检ＳＥＭ，所得结果表明二者的表面存在

差异，如图７和图８。

图７　原料的ＳＥＭ检测结果

犉犻犵．７　犚犪狑犿犪狋犲狉犻犪犾犱犲狋犲犮狋犻狅狀狉犲狊狌犾狋狅犳犛犈犕

图８　微波干燥样品的ＳＥＭ检测结果

犉犻犵．８　犜犺犲犿犻犮狉狅狑犪狏犲犱狉狔犻狀犵狊犪犿狆犾犲犱犲狋犲犮狋犻狅狀狉犲狊狌犾狋狅犳犛犈犕

　　由ＳＥＭ结果可以看出，原料和微波处理后的

样品成分，其表面具有很大的差异。未处理的原料

表面光滑，而在一定功率条件下处理的样品，表面

开始出现崩裂和断层。实验所得样品和实验原料表

面存在的差异性，是由于在磁场微波作用下，微波

本身的选择加热特性，硫酸钙晶须内部的水分吸收

热量温度高于表层温度，形成温度梯度。同时，由

于水分扩散的压力梯度与温度梯度相一致，使得水

分能快速扩散到表面挥发掉。由于水本身是一种强

极性分子，在微波干燥的过程中首先受热汽化产生

大量水蒸气，水蒸气受热膨胀扩散导致的表面粗糙

爆裂［１０］。

微波处理硫酸钙晶须表面的粗糙、不平滑表现

出分形特征，它对颗粒物在环境中的吸附、扩散和

催化过程具有重要影响。影响分形特征的主要参数

为表面分形维数犇ｓ，其几何意义为颗粒物表面的

空间填充能力。若犇ｓ值越大，表示颗粒表面越粗

糙，它的空间填充能力就越强［１１］。微波处理的硫

酸钙晶须其表面裂纹、粗糙使得其分形维数较原料

有了明显增大，极大增强了空间填充能力。硫酸钙

晶须作为复合材料中的增强组元，晶须的表面粗糙

可以增大晶须的表面积，材料的粘连能力增强，使
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得硫酸钙晶须作为添加组元更好地发挥在添加材料

中的应用效果［１２］。

２．３．５　微波干燥样品实验性能测试

选用聚乙烯这种通用塑料作为实验对象，测试

力学性能的改变情况。聚乙烯属于软而韧的聚合

物，除抗张强度和高温弯曲强度，其他的力学性能

较差，如强度不高和耐环境开裂能力差等，这些因

素限制了聚乙烯的广泛运用。将聚乙烯和润滑剂、

改性剂在高速混合机下得到的混合物，通过造料机

造料后，采用ＡＴＳＭ 规定方法测定产品的力学性

能［１３］，添加硫酸钙晶须的聚乙烯复合材料的拉伸

强度和冲击强度均有明显提高，改性过的复合材料

弯曲强度缓慢提高。

３　结　论

（１）实验结果表明，利用微波干燥硫酸钙晶须

是可行的。微波干燥硫酸钙晶须的效果与微波功

率、干燥时间、物料厚度等因素有关。微波干燥本

身独特的加热方式和干燥机理，为硫酸钙晶须干燥

提供了一条新途径。从生产效率上来比较，微波干

燥硫酸钙晶须比传统电加热干燥具有高效性，更能

满足硫酸钙晶须的生产需求。

（２）通过系统实验，得到微波干燥二水硫酸钙

晶须转变为半水硫酸钙晶须的优化条件为：物料质

量１００ｇ，转筒转速５ｒ／ｍｉｎ，微波干燥时间２５ｍｉｎ，

微波功率７００Ｗ，该条件下二水硫酸钙晶须的相对

脱水率达到９７．９５％。

（３）微波处理所得的晶须表面粗糙，使得硫酸

钙晶须在复合材料中的吸附性增强，同时增加了晶

须的空间填充能力，更好地实现硫酸钙晶须的功能

性。
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