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摘
!

要!采用同步热分析法%

^

射线衍射%扫描电镜%比表面积和白度等测试手段对煅烧前后的微硅粉样品进

行了分析
9

实验结果表明!在
"%% =

%

',

煅烧时微硅粉的除碳效果最佳$煅烧后样品中碳的质量分数由

&9;"A

下降到
%9"<A

&样品主要成分二氧化硅晶体结构并未变化$仍旧为非晶态$煅烧后仍出现了碳化硅的

特征峰$表明煅烧去除的主要为游离碳&微观形貌分析表明$煅烧后样品微观颗粒粒径在长大$片状物质的含

量却明显减少$但是组成颗粒的一次粒子长大并不明显&比表面积测试表明煅烧前后比表面积变化不大$但白

度由
!&9%'

提高到
#%9&'9

关键词!煅烧&微硅粉&游离碳&白度
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%

!

引
!

言

微硅粉$亦称硅灰或凝聚硅灰$是铁合金在冶

炼硅铁和工业硅"金属硅#时$矿热电炉内产生大

量挥发性很强的
O@]

$

和
O@

气体$气体排放后与空

气迅速氧化冷凝沉淀而成(

&!

)

$后经特别设计的收

尘器收集得到的粉体材料$其主要成分为粒度为

%9&

'

%9<

(

?

之间非晶态的球状二氧化硅粒子
9

因为微硅粉质量比较轻$通常还需要用加密设备

进行加密以方便储存和运输
9

其被广泛应用于建

筑%冶金%水泥%化工%耐火材料等领域(

':

)

9

由于铁合金冶炼过程中一般都使用了大量的

碳质还原剂$所以微硅粉中除了
O@]

$

之外$也夹

带有少量杂质$如游离
_

%

Q3

$

]

!

%

_-]

%

L

$

]

%

8-

$

]

等(

;&&

)

9

微硅粉的颜色也随着
_

%

Q3

$

]

!

含量的增

高$色泽由白%灰白到灰%深灰变化
9

就其质量而

言$

O@]

$

含量越高$颜色淡白为好
9

而绝大部分通

过收集铁合金冶炼烟气方式所得到的微硅粉一般

颜色较暗$其白度一般为
!%

'

<%9

微硅粉应用于需

要较高白度的地方时$这就会有成为主要问题
9

其

白度低主要原因在于里面含有质量分数大约为

!A

的碳
9

姜子炎(

&$

)等人研究了使用流化床法除去

微硅粉游离碳工艺$结果表明对游离碳的去除效

果不错
9

不过该方法对设备要求较高$增加了产品

的生产成本
9

煅烧是工业生产中非常普遍%设备要

求简单且成本相对低廉的一种工艺方法$而采用

直接煅烧的方法除碳以提高微硅粉白度的相关研

究未见报道
9

本实验将微硅粉直接煅烧$探讨了温

度对除碳的影响$并采用同步热分析"

2KFMO_

#%

^

射线衍射"

ĈM

#%扫描电镜"

ONJ

#%比表面积

"

PN2

#%白度等测试手段对微硅粉煅烧前后的形

貌%成分%结构和白度进行了表征
9

结果表明$经

"%%=

%

',

煅烧之后$微硅粉中
O@]

$

晶型仍为非

晶态$

PN2

基本无变化$碳的质量百分数由
&9;"A

下降到
%9"<A

$白度则由
!&9%'

提高到
#%9&'9

结

果说明本方法能很好去除微硅粉中游离碳$能有

效提高白度$提高了微硅粉的应用价值
9

&

!

实验部分

&9&

!

实验原料

实验所用微硅粉来自某铁合金厂家$其主要

成分见表
&9

表
&

!

实验所用微硅粉的主要成分

2-S73&

!

2,34,3?@4-746?

Y

60@16.6T0@7@46.T+?3@.1,33Z

Y

3W@?3.10

样品
灼烧减量'
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"干基#

<

"

O@]

$

#'

A

<

"

_-

#'

A

<

"

J

R

#'

A

<

"

J.

#'

"

?

R

'

G

R

#

<

"

Q3

#'

"

?

R

'

G

R

#

<

"

D7

#'

"

?

R

'

G

R

#

<

"

_+

#'

"

?

R

'

G

R

#

微硅粉
$9&' &9'" ;$9%; %9;# %9!% ":9%% #:% '%9"$ %9%%$

说明!灼烧减量"自然基#!烧失物包括自由水和其他&灼烧减量"干基#!烧失物不包括自由水&自然基灼烧减量
l

干基灼烧减量
f

加热减量
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!

实验方法及仪器

测定物质的白度通常以氧化镁为标准白度

&%%A

$并定它为标准反射率
&%%A

$以蓝光照射氧

化镁标准板表面的反射率百分率来表示试样的蓝

光白度$反射率越高$白度越高$反之亦然(

&!

)

9

对于

实验原料$首先将原始微硅粉在
<<%

%

"%%

%

"<%

%

#%%=

及
;%%=

条件下在箱式电阻炉中煅烧
',

之

后的烧失量$从而确定其最佳煅烧温度
9

然后采用

了
ĈM

%

2KFMO_

%

ONJ

%

PN2

%白度等测试手段对

实验样品的形貌%成分%结构和白度进行了表征
9

实验所用仪器和设备型号等见表
$9

表
$

!

实验所用仪器设备

2-S73$

!

/.01W+?3.10-.U3

V

+@

Y

?3.10@.1,33Z

Y

3W@?3.10

仪器设备 型号 生产厂家

箱式电阻炉
ÔF&$F&"

武汉中亚仪器有限公司

ĈM M:DU\-.43

德国
PCbLNC

公司

2KFMO_

O2D'%; _̀

'

'

'

H[b̂ ^

德国
831I04,

公司

ONJ

(OJF<<&%[5

日本电子株式会社

PN2 8]5D$$%%3

美国康塔仪器公司

白度仪
*OMF!_

北京康光仪器有限公司

$

!

实验结果与分析

$9&

!

煅烧工艺条件的确定

微硅粉中含有一定量的游离碳$而游离碳的

含量直接影响了微硅粉的白度等性质
9

实验过程

中发现$当煅烧时间小于
',

时$煅烧产物颜色不

均匀$肉眼观察有一部分灰色物质$说明微硅粉中

的游离碳未反应完全&当反应时间
(

',

时$肉眼

观察颜色基本无变化$因此煅烧时间选为
',9

图
&

是原始微硅粉在空气气氛下的
2KFMO_

曲线
9

从

样品的
MO_

曲线中可以看出$样品在
#"9!=

有一

个吸收峰$可能为微硅粉表面的吸附水蒸发引起

的&

<$!9!=

有一个放热峰$其应该是游离碳燃烧

放热峰
9

从样品的热重
2K

曲线可以看出$样品的

重量是一个先略有增加后减少%

"%%=

左右渐趋平

稳过程
9

为了进一步定量研究煅烧温度对游离碳的除

去影响$本文还使用碳硫仪研究了在箱式电阻炉

中$原始样品分别在
<<%

%

"%%

%

"<%

%

#%%=

及
;%%=

条件下煅烧
',

之后的除碳%除硫以及上述温度下

样品的烧失量情况$如图
$

所示
9

从图
$

原始样品

的碳硫仪定碳曲线可以清楚地看到$原始样品的

碳质量分数约为
&9;"A

$而
"%%=

煅烧后的碳质

量分数为
%9"<A

$游离碳去除率达到
""9:A9

此外$

;%%=

煅烧后的碳质量分数为
%9"&A

$与
"%%=

相

比$仅仅降低了
%9%'A

$说明
"%%=

时样品中的游

离碳基本消耗完全$与图
&

中样品的
2K

曲线结果

相吻合
9

因此$考虑到经济因素和除碳效率$煅烧温

度选为
"%%=

即可
9

图
&

!

原始样品空气气氛下
2KFMO_

曲线

Q@

R

9&

!

2KFMO_4+W\36T1,36W@

R

@.-70-?

Y

73

+.U3W1,3-@W-016?0

Y

,3W3

图
$

!

原始样品空气气氛下定碳曲线

Q@

R

9$

!

_-WS6.4+W\36T1,36W@

R

@.-70-?

Y

73

+.U3W1,3-@W-016?0

Y

,3W3

$9$

!

煅烧对微硅粉性质的影响

$9$9&

!

煅烧对
O@]

$

晶型的影响
!!

图
!

为微硅

粉最佳煅烧工艺前后的
ĈM

花样
9

从图中可以看

到$样品煅烧前后衍射花样基本无任何变化$均在

$

!

f$$g

左右有一个非晶态的弥散峰$该峰与方石

英"高温石英#接近$也很好反应了微硅粉高温形

成的特点
9

此外$图
!

中
$

!

f!#g

和
"%g

左右还有两

个尖锐的结晶峰$对比标准
M̀Q

卡片发现为
O@_

的两个特征峰"

(_̀ MO$;F&&$;

#$说明杂质中含有

碳化硅$在本煅烧工艺对
O@_

去除效果不大
9

$9$9$

!

煅烧对形貌影响
!!

为了对样品最佳煅

烧工艺前后的微观形貌及结构进一步了解$作者

用场发射扫描电镜观察对样品进行了测试$如图
'

所示
9

其中$图
'

"

-

#为原始微硅粉的
ONJ

照片$图
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S

#为样品
"%%=

%

',

煅烧后的
ONJ

照片
9

从照

片中可以看到$颗粒为一个一个团聚在一起的非

常规则的小球$其一次粒子的粒径非常小$大部分

达到了纳米级别
9

图
'

"

-

#中还可以很清楚的看到

片状结构的物质$应该是杂质碳和碳化硅晶体
9

而

经过
"%%=

%

',

的煅烧后$样品依然呈现为由一

个一个很规则的圆球团聚在一起的团聚体$其一

次粒子的粒径比较小$玻璃态的
O@]

$

结晶长大并

不明显$但是片状结构的物质含量明显减少
9

-

为煅烧前$

S

为煅烧后

图
!

!

样品煅烧前后的
ĈM

衍射花样

Q@

R

9!

!

ĈM

Y

-W113.06T1,30-?

Y

730

-

为煅烧前$

S

为煅烧后

图
'

!

样品煅烧前后
ONJ

照片

Q@

R

9'

!

ONJ6T1,30-?

Y

730

$9$9!

!

煅烧对
PN2

的影响
!!

图
<

为样品最佳

煅烧工艺前后的氮气吸附脱附曲线
9

测试结果显

示$煅烧前样品的比表面积为
$&9%""?

$

'

R

$煅烧

后为
PN2

比表面积为
$&9%'"?

$

'

R

$变化不大
9

究

其原因$结合
ONJ

照片和粒度测试结果可知$虽

然整个颗粒粒径在长大$但是其一次粒子长大并

不明显$煅烧后并未出现多孔状物质$因此其比表

面积变化不显著
9

"

-

#煅烧前

"

S

#煅烧后

图
<

!

样品煅烧前后氮气吸附脱附曲线

Q@

R

9<

!

2,3.@1W6

R

3.-U06W

Y

1@6.-.U

U306W

Y

1@6.4+W\306T1,30-?

Y

730

$9$9'

!

煅烧对白度的影响
!!

白度表示物质表

面白色的程度$以白色含有量的百分率表示
9

微硅

粉的白度大小直接影响其具体的应用
9

测试结果

显示$原始样品煅烧前其白度为
!&9%'

$煅烧后的

白度达到
#%9&'

$白度值增加了
&$"A

$差异明显
9

!

!

结
!

语

实验通过定碳和
2KFMO_

的方法确定了微硅

粉的最佳煅烧工艺条件$采用
ĈM

%

ONJ

%

PN2

%

白度等测试手段对最佳工艺条件下煅烧前后样品

的形貌%成分%结构和白度进行了表征
9

研究结果

表明!

$%

微硅粉煅烧的最佳工艺条件为
"%%=

%

',

&

&%

对比最佳工艺条件下煅烧前后微硅粉各种

性能测试结果可以得到$煅烧之后微硅粉中
O@]

$

晶型并未发生改变$游离碳去除效果明显$其去除

率达到
""9:A

$白度提高了
&$"A

$比表面积则变

化并不明显
9

致
!
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