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摘要：滑石的颗粒粒径、形貌、晶型等对其应用的实效性、终端产品的性能产生

极大影响，目前主要研究其表面改性，而有关微观形貌及晶体结构研究较少。

本文利用 Ｘ射线荧光光谱、Ｘ射线衍射分析、红外光谱、粒度分析仪结合高分
辨场发射扫描电镜（ＦＥ－ＳＥＭ）技术对辽宁滑石粉在高强度机械力研磨作用下
的微形貌和晶体结构变化特征进行系统研究。结果表明滑石粉原矿混合物中

ＭｇＯ与ＳｉＯ２的分子个数比约为 ０．４５，该数值明显低于纯滑石粉晶体中 ＭｇＯ与 ＳｉＯ２的分子个数比０．７５。此
类滑石为典型的单斜晶系，研磨作用使滑石粉由晶态转变为非晶态结构，其层状结构的有序化和键合作用发

生了明显的变化。滑石粒度随研磨时间变化呈现减小 －增大 －减小的循环过程。研磨后粉体形貌存在差
异，细化的小颗粒粉体因团聚而呈“准球体”，且随着研磨的进行出现细化 －团聚 －细化的反复过程。此结
论这对于滑石的深加工与应用及其相关矿物粉体的研究具有一定的参考价值。
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滑石（３ＭｇＯ·４ＳｉＯ·Ｈ２Ｏ）是具有广泛用途的
非金属矿物材料。滑石粉矿含有大量杂质元素，Ｆｅ２
Ｏ３、Ｃｒ２Ｏ３、ＭｎＯ和ＮｉＯ等有色金属氧化物对滑石粉
体的白度和亮度存在显著影响，Ｚｎ、Ｃｒ、Ｃａ、Ｍｎ等微
量元素使得滑石粉在皮肤护理等医学方面应用更显

益处。滑石粉体颗粒粒径、形貌、晶型等对其应用的

实效性、终端产品的性能产生极大的影响，因此制备

特定性状的滑石粉体就显得至关重要［１－４］。机械力

研磨是制备特定形状及结构非金属矿物微粉的一种

简单可行的方法。近年来，机械力研磨制备精细矿

物粉体极为普遍，通过改变研磨机型［５－７］、研磨转向

和转速［６－９］、研磨时间［１０－１１］及研磨压力［１２－１４］等研

磨条件，研究研磨过程中不同阶段矿物粉体的形貌

特征和物相转变等，这些矿物有碳酸钙［１５］
!

高岭

土［１６－１８］
!

叶蜡石［１９－２０］
!

蒙脱石［２１］等。国外学者

从不同角度研究了滑石粉体在机械力研磨作用下的

特征。Ｓáｎｃｈｅｚ－Ｓｏｔｏ等［１］对滑石粉持续研磨 ３０
ｍｉｎ其粒度逐渐减小，３０ｍｉｎ之后由于粒子之间发
生团聚，粒度随时间变化还原到原始粒度；Ｚｂｉｋ
等［１１］对滑石粉和高岭土高能研磨１ｍｉｎ的结构变
化；Ｍａｈａｄｉ等［１２］研究了滑石粉（含白云石）在不同

研磨时间、固体含量和垂直压力下其晶体结构、硬度

和杨氏模量等性能变化特征；Ｋａｎｏ等［９－１０］、Ｔｅｒａｄａ
等［２２］、Ｄｅｌｌｉｓａｎｔｉ等［２３－２４］研究了滑石粉在不同机型、

转速、时间等机械力研磨条件下的物化性能及微结

构变化。以上针对国外不同矿区滑石粉体的相关工

作［２５－２６］具有一定的参考价值。我国杨华明等［２７］采

用透射电镜和红外光谱分析认为，滑石粉研磨８ｈ
其表面活性增强，晶体结构的无序化程度加剧，这为

后续的研究提供了有用的信息。但是上述研究的研
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磨强度较低，没有很直观的形貌变化图像，对滑石粉

体在研磨过程中的周期变化没有作出系统的总结，

因此在滑石深加工时间控制方面存在一些不足。本

文探讨了高强度下在长时间（０～４８ｈ）机械力研磨
作用下辽宁滑石粉体的微观形貌及晶体结构变化特

征。采用Ｘ射线荧光光谱（ＸＲＦ）、Ｘ射线衍射分析
（ＸＲＤ）、红外光谱（ＩＲ）、粒度分析仪结合高分辨场
发射扫描电镜（ＦＥ－ＳＥＭ）联用技术分析滑石粉的
组成、微形貌及其晶体结构随研磨时间的变化特点。

１　实验部分
１．１　滑石原料及制备

实验所用滑石粉样品取自辽宁。其蓝光白度为

９０．７％，吸油值为３２．４ｇ／１００ｇ，粉体粒度分布如图
１所示，粉体粒度Ｄ５０为７．６６２μｍ。

粉体采用机械力研磨法，应用行星式球磨机

（型号ＮＤ７－４Ｌ）进行，球磨速度２００ｒ／ｍｉｎ，玛瑙球
为球磨介质（磨球半径５ｍｍ），球磨强度为球料比５
∶１，研磨时间为０～４８ｈ，取６个时间点进行分析。

图 １　滑石粉原粉粉体粒度分布
Ｆｉｇ．１　Ｐａｒｔｉｃｌｅｓｉｚｅｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎｏｆｔｈｅｏｒｉｇｉｎａｌｔａｌｃｓａｍｐｌｅ

１．２　分析仪器及工作条件
Ｘ射线荧光光谱分析：对样品的化学成分进行

分析。仪器型号为ＲｉｇａｋｕＺＳＸＰｒｉｍｕｓⅡ（荷兰帕纳
科公司），工作条件为：工作电压５０ｋＶ，工作电流６０
ｍＡ，光谱仪环境为真空。

Ｘ射线衍射分析：对滑石粉物相组成进行分析。
仪器型号为ＲｉｇａｋｕＵｌｔｉｍａⅣ（荷兰帕纳科公司），工
作条件为：工作电压为４０ｋＶ，使用 ＣｕＫɑ射线，衍
射速度５°／ｍｉｎ，２θ＝５°～８０°。

红外光谱分析：利用红外光谱谱图上样品的吸

收峰的位置、形状和强度等信息，确定滑石粉随研磨

时间的增加其官能团和化学键的变化情况。仪器型

号为ＢｒｕｋｅｒＴｅｎｓｏｒ－２７（美国布鲁克公司），工作条

件为：ＫＢｒ压片，扫描范围４００～４０００ｃｍ－１，扫描次
数３２次，分辨率±２ｃｍ－１。

激光粒度分布分析：利用ＫＱ－２１８型超声波清
洗器对样品进行超声处理５ｍｉｎ，确定滑石粉随研磨
时间的增加其粒度和比表面积的大小变化。仪器型

号为ＢＴ－９３００Ｈ（日本日立公司），工作条件为：半
导体激光器，波长６３５ｎｍ，功率３ｍＷ。

扫描电子显微镜分析：对所研究的滑石粉试样

进行微观形貌观察，确定滑石粉随研磨时间增加其

微观形貌的变化特征。仪器型号为 ＨｉｔａｃｈｉＦＥ－
ＳＥＭＳ－４７００（日本日立公司），工作条件为：高真空
模式，工作电压１５ｋＶ，试样工作距离１５ｍｍ左右。

２　机械研磨作用下滑石粉体的物化性能和
晶体结构变化特征

２．１　Ｘ射线荧光光谱分析粉体的物化性能特征
表１是滑石粉的ＸＲＦ测试结果。原矿混合物中

ＭｇＯ与ＳｉＯ２的分子个数比约为０．４５，该数值明显低
于纯滑石粉晶体中 ＭｇＯ与 ＳｉＯ２的分子个数比０．７５。
值得注意的一点，与Ｓáｎｃｈｅｚ－Ｓｏｔｏ等［１］研究西班牙

ＰｕｅｂｌａｄｅＬｉｌｌｏ矿区的滑石粉在研磨３２５ｍｉｎ后晶体
结构被破坏相比较，辽宁滑石粉在研磨８ｈ后的晶体
结构并没有被破坏，因此存在一定的惰性特征，本文

认为该差异为滑石粉体的不同物理组成所致。

表 １　滑石粉物化性能
Ｔａｂｌｅ１　 Ｔｈｅｐｈｙｓｉｃａｌａｎｄｃｈｅｍｉｃａｌｃｈａｒａｃｔｅｒｉｓｔｉｃｓｏｆｔｈｅ

ｏｒｉｇｉｎａｌｔａｌｃｓａｍｐｌｅ

化学成分 含量（％） 化学成分 含量（％）
ＳｉＯ２ ５１．８ ＺｎＯ ４．８４
Ａｌ２Ｏ３ １９．６ Ｆｅ２Ｏ３ ２．１３
ＭｇＯ １５．５ Ｃｌ ０．２６２
ＣａＯ ５．５６ Ｃｒ２Ｏ３ ０．２６１
Ｐ２Ｏ５ ０．０２０３ ＳＯ３ ０．０８３４
Ｋ２Ｏ ０．０１０６ ＭｎＯ ０．０２０９
ＮｉＯ ０．００８７ Ｇａ２Ｏ３ ０．００６７

２．２　Ｘ射线衍射分析粉体的晶体结构变化特征
图２是滑石粉原样与研磨不同时间的粉体

Ｘ射线衍射谱图。原粉的衍射特征与单斜晶系滑石
粉（ＰＤＦ＃１３－０５５８，ｔａｌｃ－Ｍｏｎｏｃｌｉｎｉｃ）基本一致，其
中滑石粉的（００２）、（０２０）和（００６）特征衍射峰清晰
存在，此外，杂峰（符号“△”标注）所对应物质可能
为Ａｌ２Ｏ３、ＣａＣＯ３、Ｆｅ２Ｏ３。随着研磨时间的增加，
（００２）、（０２０）和（００６）晶面所对应的特征峰强度明
显减弱。当研磨至２４ｈ，滑石３个晶面所对应的特
征峰消失，出现明显的背景图谱，这意味着滑石粉的

晶体结构转变为非晶体结构［２８－３０］。
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图２　滑石粉原粉及不同研磨时间粉体Ｘ射线粉晶衍射图谱
Ｆｉｇ．２　Ｘｒａｙｐａｔｔｅｒｎｏｆｔａｌｃａｎｄｇｒｏｕｎｄｓａｍｐｌｅｓａｔｄｉｆｆｅｒｅｎｔｔｉｍｅ

　　杨华明等［２７］采用ＸＲＤ、ζ电位和红外光谱对长
沙滑石矿研磨，其 ＸＲＤ图谱显示并没有杂峰出现，
而在研磨强度为 ４，研磨８ｈ后晶体无序化程度加
剧。与本文研究的辽宁滑石粉体相比较，其化学组

成存在明显差异，这是由于不同矿区滑石形成机理、

伴生矿种类不同，其物化性质必有较大差异［１９］。

２．３　红外光谱分析粉体的红外光谱特征
随研磨时间的变化，粉体红外谱图的变化特征

如图 ３所示，滑石粉原样在３６７６ｃｍ－１和 ３４４３ｃｍ－１

处存在羟基的伸缩振动吸收峰，随着研磨时间的增

加，其吸收峰强度逐渐减弱，直至４８ｈ，３６７６ｃｍ－１处
的Ｍｇ—ＯＨ伸缩振动特征吸收峰消失；而在 ３４４３
ｃｍ－１处的羟基伸缩振动吸收峰依然存在。这是由
于滑石粉的层状聚集结构被破坏，分子间的 Ｍｇ—
ＯＨ随着研磨而断裂；而３４４３ｃｍ－１处的羟基存在于
晶体表面，其变化不太明显［３１－３４］。

在１０１８ｃｍ－１和４２４ｃｍ－１处的 Ｓｉ—Ｏ平面振动
由于磨损断裂机制的影响［３１］，随着研磨时间的增

加，其吸收带吸收光谱的强度下降。至２４ｈ后４２４
ｃｍ－１吸收峰消失。与此同时，对应联接各层之间的
Ｓｉ—Ｏ—Ｍｇ键对应的８６２、６６９、４５１ｃｍ－１红外吸收光
谱谱带［３１－３３］，其吸收峰的强度随着时间的增加而减

弱，至２４ｈ后４５１ｃｍ－１吸收峰消失。而在８８１ｃｍ－１

和７１１ｃｍ－１存在的Ｓｉ—Ｏ—Ｍｇ及ＣＯ２－３ 的弯曲振动
吸收峰［３２，３５］，随研磨时间的增加，在８８１ｃｍ－１处先
加强，但在２４ｈ后明显减弱；在７１１ｃｍ－１处其吸收
光谱的强度逐渐减弱，至 ８ｈ后吸收峰消失。５３６
ｃｍ－１处的Ｏ—Ｍｇ键对应的红外吸收光谱谱带［３６］的

强度随研磨时间逐渐减弱，２４ｈ后吸收峰消失。在
４６７ｃｍ－１处Ｓｉ—Ｏ—Ｓｉ伸缩振动吸收带吸收光谱的
强度下降［３７－３９］，Ｓｉ—Ｏ—Ｓｉ键逐渐断裂，有序结构被
破坏，产生晶格变形。这些结果表明滑石粉在研磨

过程中除了发生晶格变形，其层状结构的有序化和

键合作用也发生明显的变化，这一点与本文获得的

ＸＲＤ图谱分析相吻合。

图 ３　滑石粉原粉及不同研磨时间粉体红外光谱谱图和
粒度分布

Ｆｉｇ．３　 Ｔｈｅｉｎｆｒａｒｅｄａｂｓｏｒｐｔｉｏｎｓｐｅｃｔｒａａｎｄｐａｒｔｉｃｌｅｓｉｚｅ
ｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎｏｆｔａｌｃａｎｄｇｒｏｕｎｄｓａｍｐｌｅｓａｔｄｉｆｆｅｒｅｎｔ
ｔｉｍｅｓ

２．４　激光粒度仪分析粉体的粒度变化特征
随研磨时间的增加滑石粉的粒度变化如图３所

示。可以明显看出，球磨８ｈ后样品粒度减小，粉体
的粒度Ｄ５０从７．６６２μｍ降低到４．２６６μｍ，比表面积
从３７３．６ｍ２／ｋｇ增加到７４１．７ｍ２／ｋｇ，滑石粉的表面
能增加。而在 ８ｈ以后随研磨时间增加其粒度增
大，２４ｈ增至最大，Ｄ５０从 ４．２６６μｍ增加到 １２．１２
μｍ，比表面积从７４１．７ｍ２／ｋｇ降低到４１０．２ｍ２／ｋｇ。
在１６ｈ和２４ｈ出现双峰，这是由于粒子团聚不均
匀，使其粒子大小不一；在２４ｈ以后其粉体随研磨
时间增加其粒度减小。随着研磨时间的增加，滑石

粉的比表面积随粒度的变化而变化，粉体粒度呈减

小－增大－减小的循环过程。
２．５　高分辨场发射扫描电镜分析粉体的形貌特征

相同研磨条件下，研磨不同时间的滑石粉的扫

描电镜图像如图４所示。未研磨和研磨后的滑石粉
体在粒径和形貌上有明显差异，图４ａ、ｂ是不同倍率
下未研磨的滑石粉体的形貌图，可以明显看出该粉
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体为片层状聚集结构，无固定形貌，且大部分颗粒在

长轴方向的粒径均较大，测量其平均厚度为 ０．３７
μｍ。当研磨时间增加至８ｈ时，如图４ｃ所示，粉体
颗粒粒径逐渐减小，平均厚度降为０．１１μｍ，长宽比
降低，比表面积增加，这种比表面积的增加有利于粉

体在水溶液系统中的分散，但原聚集形貌并未发生

明显改变。当球磨时间增加至 １６ｈ和 ２４ｈ，如图
４ｄ、ｅ所示，此时粉体形貌均为“准球状”结构，但粒
径大小不一，后者粉体粒径明显偏大，平均厚度分别

为３．６８μｍ、１４．１９μｍ，与图４ａ、ｃ对比其形貌发生
了明显的变化，这是由于滑石粉体颗粒受机械力作

用粒径不断减小，其表面能逐渐增大而产生团聚所

致。但在图４ｆ可以看出其“准球状”结构遭到破坏，
粒径再次减小，平均厚度也减小为１．９９μｍ。因此
随着研磨时间的增加，其颗粒的平均厚度变化趋势

与粒径变化趋势相一致，粉体呈细化 －团聚 －细化
的循环过程，其结果与粉体颗粒粒径测试结论相吻

合。此结论与 Ｚｂｉｋ等［１１］、Ｂａｌｅｋ等［２９］对滑石研磨

产物相关研究比较，系统地获得了长时间（０～４８ｈ）
机械力研磨作用下滑石粉体微观形貌特征。

图 ４　不同研磨时间下滑石粉体的场发射扫描电镜照片
Ｆｉｇ．４　Ｆｉｅｌｄｅｍｉｓｓｉｏｎｓｃａｎｎｉｎｇｅｌｅｃｔｒｏｎｍｉｃｒｏｇｒａｐｈｓｏｆｔａｌｃｕｎｄｅｒｄｉｆｆｅｒｅｎｔｇｒｉｎｄｉｎｇｔｉｍｅｓ

３　研磨机制分析
滑石粉在０～４８ｈ研磨过程中，其粒径和形貌

都显示出明显的变化规律。这是由于滑石具有层状

结构，相邻的两层靠微弱的范德华力结合，在机械研

磨过程中，粉体颗粒在球磨介质和筒壁等施加的冲

击、碰撞和摩擦等叠加作用下，相邻两层之间发生滑

移或相互脱离，导致粉体的片层结构破碎，粒径减

小，形成表面凹凸不平的小颗粒。但是，由于小颗粒

具有较高的比表面能，粉体颗粒会团聚成较大的颗

粒。团聚到一定极限，其粒径随机械研磨时间的不

断增加而又呈现减小趋势。这种循环变化主要是由

于其颗粒的表面能变化而发生变化。

４　结语
本文利用多种测试手段探讨了长时间（０～４８

ｈ）机械力研磨作用下辽宁滑石粉体的微观形貌及
晶体结构变化特征及研磨机制。研究表明，滑石粉

在机械力研磨作用下，原矿混合物中ＭｇＯ与ＳｉＯ２的
分子个数比约为０．４５，该数值明显低于纯滑石粉晶
体中ＭｇＯ与ＳｉＯ２的分子个数比０．７５。滑石为典型
的单斜晶系，研磨作用使滑石粉除了发生晶格变形，

而且由晶态转变为非晶态结构。在研磨过程中，微

粉粒径逐渐减小，但随着研磨时间增大，粉体颗粒因

表面能的增大而出现团聚，研磨后粉体形貌存在差

异，细化的小颗粒粉体因团聚而呈“准球体”，且随

着研磨的进行出现细化－团聚－细化的反复过程。
本工作对于辽宁滑石的晶体组成主要是由

ＸＲＦ分析所得，研究成果对于滑石的梯度加工与应
用同样具有较重要的指导意义。但在 ＸＲＤ分析时
很难找到与其杂质相物质完全匹配的物质，因此有

待进一步研究。
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