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摘  要：以新疆蛭石为原料，采用插层微波法和插层焙烧法制备了 2 种高膨胀倍数的膨胀蛭石，利用 X 射线衍射、场发射

扫描电镜等分析手段对产物的物相组成、微观形貌等进行表征分析，并测试了不同加热方式制备膨胀蛭石的阳离子交换容量

(CEC)和亚甲基蓝(MB)吸附量。结果表明：2 种加热方式制备的膨胀蛭石膨胀率具有明显的差异，焙烧膨胀蛭石(BCV)膨胀倍

数(56.12 倍)是微波膨胀蛭石(WCV)的 1.4 倍；在浓度为 300 mg/L 的亚甲基蓝溶液中，焙烧膨胀蛭石吸附 MB 能力差，而微

波膨胀蛭石因其具有高阳离子交换容量而对 MB 具有很好的吸附性能，吸附量最高可达 391.26 mg/g。 
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Abstract: A series of expanded vermiculites with a high expansion ratio were prepared with a vermiculite from Xinjiang, China as 

raw material by an intercalation microwave method and an intercalation calcination method, respectively. The phase composition and 

morphology of the products were characterized by X-ray diffraction and scanning electron microscopy, and the cation exchange 

capacity and methylene blue (MB) adsorption capacity of the expanded vermiculite prepared by the two different methods were 

analyzed. The results show that there is a significant difference in the expansion ratios of expanded vermiculite prepared by the two 

methods, and the expansion ratio of calcined expanded vermiculite (BCV) is 0.4 times greater than that of microwave expanded 

vermiculite (WCV). For adsorption in a methylene blue solution with a concentration of 300 mg/L, the calcined expanded vermiculite 

has a poor adsorption capacity for MB, while the microwave expanded vermiculite has a good adsorption performance for MB due to 

its higher cation exchange capacity with an adsorption capacity of 391.26 mg/g. 
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蛭石是 2:1 型层状结构硅酸盐矿物，其层间域

含 2 层水分子[1]。高温条件下，蛭石结构层的水分

子瞬间汽化形成水蒸气，巨大的局部压力使得蛭石

层与层之间被撑开，体积快速膨胀至数 10 倍[2]。蛭

石膨胀后比表面积大[3]、热导率极低[4]，容重仅为

50~200 kg/m3 [5]，可广泛应用于保温[6]、隔热[7]、隔 
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音[8]、防火[9]领域及含重金属[10]、有机阳离子的废

水处理[11‒12]等领域。 

膨胀蛭石常用制备方法主要有焙烧加热膨胀

法[13‒14]、微波加热膨胀法[15‒16]、真空红外加热膨胀

法[17]和电磁波辐射加热膨胀法[18]等，其中真空红外

加热膨胀法和电磁波辐射加热膨胀法工艺复杂、成

本高，工业应用较少。焙烧加热制备膨胀蛭石时反

应温度高，膨胀效果最好，具有膨胀后堆积密度低、

比表面积大等诸多优点，广泛应用于装饰隔热隔音、

壁炉保温、花卉培育、吸附材料、催化材料及密封

(密气、密水)材料填料等。虽然焙烧加热膨胀效果

好，但由于焙烧反应温度高，膨胀后蛭石片脆性较

大[19]，限制了材料在部分领域的应用[20]。微波加热

膨胀蛭石加热温度较低，膨胀效果较焙烧加热膨胀

略差，但是由于微波加热是通过微波促使蛭石层间

水分子剧烈摩擦碰撞快速升温，未对蛭石结构层直

接加热，因此微波膨胀蛭石柔性好，可有效缓解蛭

石膨胀后发脆的问题[16, 21]。通过高速搅拌剪切作用

和颗粒间的摩擦作用还可实现微波膨胀蛭石剥离与

分散[22]，进一步沉降提纯获得蛭石纳米片(片厚度

1~20 nm)，作为填料应用于造纸、涂料、油漆行业，

或作为纳米增强材料应用于塑料、橡胶等行业，也

可作为吸附材料、催化材料应用于环保行业等。目

前，对于蛭石的各种膨胀方法、应用领域研究均较

多，且研究成果丰富。不同加热方法制备的膨胀蛭

石的物化属性及性能差异明显，如膨胀特性、比表

面积、阳离子交换性、吸附特性等，特别是由于不

同加热方式获得的膨胀蛭石吸附特性的差异及机理

研究较少。 

本研究基于微波和焙烧 2 种加热方式制备的膨

胀蛭石膨胀倍数及脆性等差异，采用微波和焙烧方

法制备了系列高膨胀倍数的膨胀蛭石，研究了柠檬

酸用量对膨胀蛭石膨胀倍数及堆积密度的影响，并

对不同系列产品的物相、微观形貌、阳离子交换容

量、亚甲基蓝吸附量等进行分析，对比研究不同加

热方式制备的膨胀蛭石在物化特性及吸附特性方面

的差异，并进一步对微波和焙烧膨胀蛭石的吸附机

理进行分析探索。 

1  实验 

1.1  原料 

蛭石(V)采自新疆尉犁且干布拉克蛭石矿床，粒

径为 2~4 mm，厚度≥0.5 mm，颜色以棕黄色、青

铜黄色为主，具油脂光泽，堆积密度为 1.22 g/cm3；

30%双氧水溶液(H2O2)；柠檬酸(H8C6O7)，分析纯，

成都科龙化工有限公司生产；实验用水为超纯水，

电阻率大于 18.25 MΩ·cm。 

1.2  膨胀蛭石样品的制备 

膨胀蛭石样品的制备分为 2 个步骤，分别是蛭

石化学插层预膨胀、微波加热膨胀或焙烧加热膨胀。 

1.2.1  化学插层预膨胀    在 100 mL 烧杯中分别

加入 15 mL 浓度为 30%的双氧水溶液，继续加入  

15 mL 超纯水配制成浓度为 15%的双氧水溶液；分

别称取 0、0.5、1.0、1.5、2.0、4.0 g 柠檬酸粉末，

加入上述双氧水溶液中，充分搅拌至完全溶解。 

称取 25.0 g 蛭石样品(V)，倒入上述柠檬酸

双氧水溶液中，用玻璃棒充分搅拌均匀后盖上保鲜

膜，室温(20℃)下静置 24 h，获得插层预膨胀蛭石

样品(CV)。 

1.2.2  微波加热膨胀    将 1.2.1获得的CV样品在

平底玻璃容器中均匀铺平，置于微波炉内，在 800 W

功率下微波加热10 min即可获得系列微波膨胀蛭石

(WCV)样品。根据 1.2.1 柠檬酸用量，将微波膨胀蛭

石样品编号为 WCV-x(x=0、0.5、1.0、1.5、2.0、4.0)。 

1.2.3  焙烧加热膨胀    将 1.2.1获得的CV样品在

方形不锈钢容器中均匀铺平，置于 900 ℃高温炉中

瞬间焙烧膨胀，5 分钟后取出冷却即可获得系列焙

烧膨胀蛭石(BCV)。根据根据 1.2.1 柠檬酸用量，将

焙烧膨胀蛭石样品编号为 BCV-x(x=0、0.5、1.0、1.5、

2.0、4.0)。 

1.3  亚甲基蓝吸附实验 

称取 10 mg 样品(BCV、WCV)磨碎过 100 目，

后置于 100 mL 离心管中，加入 25 mL 浓度为    

300 mg/L 的亚甲基蓝溶液，在 25℃恒温水浴摇床上

避光振荡 240 min，后经高速离心(8 000 r/min)，用

0.45 μm 滤膜提取滤液。通过紫外分光光度计测试滤

液的吸光度，由公式(1)计算得出样品的吸附量。 

0 e
e

( )c c Vq
m


                         (1) 

式中：qe为样品对 MB 的吸附量，mg/g；c0 为 MB

的初始浓度，mg/L；ce为平衡吸附后 MB 的浓度，

mg/L；V 为 MB 溶液体积，L；m 为样品质量，g。 

1.4  样品表征 

样品的物相分析采用 Bruker D8 Advance 型 X

射线衍射仪，工作条件：Cu 靶，Ni 滤波片，Kα辐

射源(λ=0.154 nm)，管电压 40 kV，管电流 40 mA；
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狭缝系统：DS 0.6 mm，RS 9.5 mm；扫描范围 2θ = 

3°~80°，扫描速率 0.1 s/step，间隔 0.02(°)/step；样

品的显微形貌分析采用 UItra55 型高分辨冷场发射

扫描显微镜分析系统，工作条件：电压 15 kV。 

以膨胀倍数和堆积密度对样品的膨胀效果进行

表征，其中样品的堆积密度按国家标准 JC/T 441—

2009《膨胀蛭石》中的方法测定。 

2  结果与讨论 

2.1  膨胀蛭石样品的膨胀倍数和堆积密度 

图 1 为柠檬酸用量对蛭石膨胀倍数及堆积密

度的影响。从图 1a 可以看出，未加柠檬酸时，无

论是微波加热或焙烧加热，蛭石的膨胀倍数均较

低，分别为 16.59 倍和 18.54 倍。当加入柠檬酸后，

随着柠檬酸用量的增加，不同加热方式制备的膨

胀蛭石的膨胀倍数均呈明显增加的趋势。当柠檬

酸用量为 0.5 g 时，微波和焙烧膨胀蛭石的膨胀倍

数迅速增加至 34.16 倍和 45.38 倍；继续提高柠檬

酸用量，蛭石的膨胀倍数进一步增加，但增加幅

度较低；当柠檬酸用量提高至 4.0 g 时，微波和焙

烧膨胀蛭石的膨胀倍数增加较小，分别为 40.02 倍

和 56.12 倍。 

从图 1a 还可以看出，相同柠檬酸用量制备膨胀

蛭石时，焙烧法比微波法的膨胀倍数高 23.5%~ 

40.4%。虽然 2 种加热方式制备膨胀蛭石都是在较

短的时间内通过加热将水分子气化形成水蒸气，同

时高温导致柠檬酸分解成二氧化碳和水蒸气，二者

协同作用达到制备膨胀蛭石的目的。微波加热是通

过微波穿透样品，使蛭石样品中的水分子发生相互

摩擦碰撞产生大量热能；而焙烧加热是将蛭石直接

置于 900℃的高温炉中反应，可用更短的时间让水

分子气化及柠檬酸分解，瞬间产生的压力更大，因

此对蛭石的膨胀效果更好。 

由图 1b 可见，膨胀蛭石堆积密度的变化趋势

与膨胀倍数的变化趋势相反。即随着柠檬酸用量的

增加，2 种加热方式制备的膨胀蛭石堆积密度迅速

降低，并维持在较低堆积密度。当柠檬酸用量为

2.0 g 时，微波和焙烧加热制备的膨胀蛭石的堆积

密度分别为 30.86 kg/cm³和 21.97 kg/cm³，远低于建

材行业标准 JCT 441—2009《膨胀蛭石》4.1 分类中

优等品膨胀蛭石的标准(100 kg/cm³)，具有很好的

市场应用价值。 

 

       

                          (a) Expansion ratio                                              (b) Bulk density 

图 1  柠檬酸用量对蛭石膨胀倍数及堆积密度的影响 
Fig. 1  Effect of citric acid dosage on expansion ratio and bulk density of vermiculite 

 

2.2  膨胀蛭石样品的宏观及微观形貌 

图 2 为微波和焙烧加热制备的膨胀蛭石的外观形

貌。由图 2 可以看出，未加柠檬酸的蛭石膨胀效果差，

部分呈颗粒状，膨胀后样品长度均小于 1 cm。而加入

柠檬酸后(2.0 g)制备的膨胀蛭石膨胀效果好，样品外

观呈现水蛭状，长度最大可达 6 cm。进一步增加柠檬

酸用量后，蛭石的膨胀倍数及外观形貌未发生明显变

化。从图 2 还可以看出，微波和焙烧制备的膨胀蛭石

颜色有一定的区别，其中焙烧加热制备的膨胀蛭石呈

棕黄色，这与蛭石结构层及表面 Fe 的氧化有关[23]。 
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                (a) WCV-0                                  (b) WCV-2.0                                (c) WCV-4.0 

 
                (d) BCV-0                                   (e) BCV-2.0                                 (f) BCV-4.0 

图 2  微波和焙烧加热法制备的膨胀蛭石外观形貌 
Fig. 2  Morphology of expanded vermiculite prepared by microwave and calcinations 

 

为对比不同加热方式对膨胀蛭石微观结构

的影响，对微波和焙烧加热法制备的膨胀蛭石的

微观形貌进行扫描电镜(SEM)分析(图 3)。从图

3a 可以看出，未膨胀的蛭石原矿结构层规则堆

叠，形成有序致密结构，结构层空隙少。而经过

微波加热膨胀后，膨胀蛭石(WCV-2.0)结构层明

显鼓包，部分结构层由于膨胀作用发生剥离，导

致结构有序度较差(图 3b)。从图 3c 焙烧加热膨

胀蛭石(BCV-2.0)的微观形貌可以发现，在相同放

大倍数下，焙烧加热制备的膨胀蛭石鼓包明显大

于微波制备的膨胀蛭石，膨胀效果明显优于微波

膨胀蛭石。 

 
               (a) Vermiculite                               (b) WCV-2.0                                 (c) BCV-2.0 

图 3  加热方式对膨胀蛭石微观结构的影响 
Fig. 3  Influence of heating method on the microstructure of expanded vermiculite 

 

2.3  膨胀蛭石样品的结构分析 

图 4 为微波和焙烧加热法制备的膨胀蛭石的 X

射线衍射(XRD)谱。从图 4a 可以看出，新疆蛭石样

品中主要矿物成分为蛭石[d(001)=1.482 nm]，含有少

量的金云母蛭石[d(002)=1.266 nm]及金云母(d(001)= 

1.010 nm)。经微波加热膨胀后，蛭石(001)晶面的特

征衍射峰减弱但未完全消失，说明柠檬酸用量较低

时，蛭石结构层未完全膨胀层解，有序结构被部分

破坏；随着柠檬酸用量的增加，蛭石(001)晶面的特

征衍射峰逐渐降低后又逐渐增强。这是由于适当的

柠檬酸用量可以促进双氧水的分解进而提高膨胀倍

数；过量的柠檬酸则会导致双氧水分解过快，不利
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于蛭石的膨胀作用[24‒25]。从图 4a 还可以看出，较蛭

石原矿，微波膨胀蛭石样品中金云母蛭石(002)晶

面的特征衍射峰明显增强，这说明样品在微波膨胀

过程中，部分蛭石受热发生了剧烈膨胀，虽然金云

母蛭石也发生了膨胀，但大部分金云母蛭石仍然

保持较好有序的间层结构。 

 
(a) Microwave expanded vermiculite(WCV-x) 

 
(b) Calcined expanded vermiculite(BCV-x) 

图 4  微波和焙烧加热法制备的膨胀蛭石的 XRD 谱 
Fig. 4  XRD patterns of expanded vermiculite prepared by 

microwave and calcinations 
 

由图 4b 可见，经焙烧加热膨胀后，蛭石的(001)

晶面和金云母蛭石(002)晶面的特征衍射峰完全

消失，样品中只出现了金云母(001)晶面的特征衍

射峰。这是因为焙烧加热膨胀后，可膨胀的蛭石晶

层和金云母蛭石晶层完全膨胀，结构层转变为玻

璃相，样品中不再存在蛭石晶层和金云母蛭石晶

层，进一步表现为蛭石和金云母蛭石的特征衍射

峰完全消失；而金云母晶层不发生膨胀，因此相较

于蛭石原矿，焙烧后金云母(001)晶面特征衍射峰

明显增强。 

2.4  膨胀蛭石样品的阳离子交换容量变化 

图 5 为微波和焙烧加热制备的膨胀蛭石的阳离

子交换容量(CEC)。可以看出，经过微波加热膨胀

后的蛭石，依然保持较高的 CEC。当柠檬酸用量较

低时(0.5、1.0、1.5 g)，微波膨胀蛭石的 CEC 随着

柠檬酸用量的增加逐渐增大，从未加柠檬酸的  

85.56 mmol/g 增加至最大时的 92.64 mmol/100 g；继

续增加柠檬酸用量，样品的 CEC 呈略微减小的趋

势，减小的幅度较小。这说明在微波加热制备膨胀

蛭石时，较低的柠檬酸用量可以明显提高膨胀蛭石

的比表面积，增加边缘断键，同时微波膨胀并未完

全破坏蛭石的层结构，层间仍然存在大量的可交换

性阳离子，因而具有较高的 CEC。 

 

图 5  微波和焙烧加热法制备的膨胀蛭石的阳离子交换容量 
Fig. 5  Cation exchange capacity (CEC) of expanded vermiculite 

prepared by microwave and calcinations 
 

经焙烧加热制备膨胀蛭石时，膨胀蛭石样品的

CEC 极低，约为微波膨胀蛭石 CEC 的 1/8，且随柠

檬酸用量的变化较小。这说明焙烧加热制备膨胀蛭

石时，由于瞬间 900℃的高温，蛭石的层结构完全

被破坏，结构层转变为玻璃相，进一步表现为蛭石

晶层和金云母蛭石晶层消失，层电荷平衡发生改

变，样品的阳离子交换容量显著降低。较低的 CEC

主要是由于膨胀蛭石产生的边缘断键吸附阳离子

引起的。 

2.5  不同加热方式制备的膨胀蛭石样品对亚甲基

蓝的吸附 

图 6 为微波和焙烧加热法制备的膨胀蛭石对

浓度为 300 mg/L 的亚甲基蓝(MB)吸附量。由图 6

可见，不加柠檬酸时，微波加热膨胀的蛭石的 MB

吸附量为 330.53 mg/g，而焙烧加热制备的膨胀蛭

石的 MB 吸附量仅为 42.23 mg/g。由于焙烧加热制



第 50 卷第 1 期 罗利明 等：加热方式对膨胀蛭石物化属性及吸附特性的影响 · 241 · 

 

备的膨胀蛭石几乎完全失去阳离子交换性，对于

MB 的吸附以断面断键产生的物理吸附为主；而微

波膨胀蛭石由于膨胀过程中未明显破坏蛭石的层

间结构，具有较好的阳离子交换性，而亚甲基蓝为

阳离子染料，所以微波膨胀蛭石对 MB 的吸附除表

面物理吸附外，阳离子交换作用是高 MB 吸附量的

主要原因。 

 
图 6  微波和焙烧加热法制备的膨胀蛭石的亚甲基蓝吸附量 
Fig. 6  MB adsorption capacity of expanded vermiculite 

prepared by microwave and calcinations 
 

从图 6 还可以看出，经过微波加热膨胀的蛭

石对亚甲基蓝均具有较好的吸附效果。随着柠檬

酸用量的增加，微波膨胀蛭石的 MB 吸附逐渐增

加，在柠檬酸用量为 2.0 g 时，MB 吸附量增加至

391.26 mg/g(为不加柠檬酸时的 1.18 倍)。当柠檬

酸用量增加至 4.0 g 时，MB 吸附量略有降低

(385.33 mg/g)。而随着柠檬酸用量增加，焙烧加热

膨胀蛭石对 MB 的吸附量较低，最高的仅有  

91.01 mg/g(BCV-4.0)，不及微波膨胀蛭石 MB 吸附

量的 1/4。说明虽然焙烧加热膨胀蛭石膨胀倍数高，

同时具有大比表面积，但焙烧膨胀蛭石对 MB 的

吸附主要为物理吸附，而对于 MB 吸附，阳离子

交换是主要的吸附手段。 

2.6  吸附机理 

为进一步阐述不同加热方式制备的膨胀蛭

石对亚甲基蓝的吸附差异及机理，选择蛭石原矿

(V)、微波膨胀蛭石样品(WCV-2.0)和焙烧膨胀蛭

石样品 (BCV-2.0)的氮气吸脱附进行了测试对比

分析(图 7)。从图 7 可以看出，3 个样品在低温氮

气吸脱附的曲线为典型的Ⅳ型曲线，在相对压力

为 0.6~1.0 之间出现有滞后的回线。通过 BET 计

算方法得到 3 个样品的比表面积，其中蛭石原矿

的比表面积最低，为 81.73 m2/g；蛭石经微波膨

胀后得到的膨胀蛭石比表面积明显增加，为

319.01 m2/g；而焙烧膨胀蛭石具有最大的比表面

积，为 400.79 m2/g。 

 
图 7  不同加热方式制备的膨胀蛭石的氮气吸脱附曲线 

Fig. 7  Nitrogen adsorption and desorption curve of expanded 
vermiculite prepared prepared by different heating 
methods 

 

结合不同加热方式膨胀蛭石的阳离子交换容

量、亚甲基蓝吸附量分析可以发现：焙烧膨胀蛭石

虽然具有大比表面积，但其阳离子交换容量极低，

对亚甲基蓝的吸附量也非常低；虽然微波膨胀蛭石

比表面积较膨胀蛭石低，但其阳离子交换容量大，

对亚甲基蓝的吸附量是 4 倍左右；上述结果也进一

步说明膨胀蛭石对亚甲基蓝的吸附主要是离子交换

作用占主导，而大比表面积引起的对亚甲基蓝物理

吸附是非常弱的。 

图 8 为不同加热方式制备的膨胀蛭石与亚甲

基蓝作用示意图。从图 8a 可以看出，亚甲基蓝溶

于水后，以Cl和亚甲基蓝阳离子存在于水溶液中。

蛭石经微波膨胀后体积和比表面积增大，当其与

亚甲基蓝溶液充分作用后，部分亚甲基蓝阳离子

由于物理吸附在膨胀蛭石表面；同时由于微波膨

胀蛭石具有较高的阳离子交换容量，大量亚甲基

蓝阳离子可通过阳离子交换作用进入微波膨胀蛭

石层间域，表现为微波膨胀蛭石的 MB 吸附量较

高。而焙烧膨胀蛭石虽然具有比微波膨胀蛭石更

高的体积和比表面积，但其阳离子交换容量较低，

亚甲基蓝阳离子主要通过物理作用吸附在焙烧膨

胀蛭石表面及边缘(图 8b)，表现为焙烧膨胀蛭石的

MB 吸附量低。 
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图 8  不同加热方式制备的膨胀蛭石与亚甲基蓝作用示意图 

Fig. 8  Schematic diagram of the action mechanism of methylene blue and expanded vermiculite prepared by different heating methods 
 

3  结论 

1) 不同加热方式制备膨胀蛭石物化特性差异

明显，焙烧膨胀蛭石由于具有更高的瞬间加热温度，

可在更短的时间气化水分子和分解柠檬酸，因此具

有更高的膨胀倍数。 

2) 微波膨胀蛭石在膨胀过程中，蛭石的层结构

未被完全破坏，结构有序度高。同时层间域中含有大

量的可交换性阳离子，因而微波膨胀蛭石 CEC 较高。 

3) 膨胀蛭石与 MB 作用分为物理吸附和阳离

子交换，焙烧膨胀蛭石主要以物理吸附为主，而微

波膨胀蛭石因其具有较高的 CEC，对 MB 的吸附

量大。 
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