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摘要　采用低速搅拌、超声作用、高速搅拌及添加剥离助剂方式进行不同组合后对高纯钠基蒙脱石进行剥离研究。分别采用
Ｘ射线衍射仪（ＸＲＤ）和Ｘ射线荧光仪（ＸＲＦ）分析样品的物相及化学组分；采用热场发射扫描电子显微镜（ＳＥＭ）、透射电子显
微镜（ＴＥＭ）及原子力显微镜（ＡＦＭ）表征样品表观形貌及颗粒大小。研究结果表明超声作用优于低速搅拌作用；添加分散剂
六偏磷酸钠有利于蒙脱石的剥离；试验条件下质量浓度为２．５％的高纯钠基蒙脱石矿浆经３０ｍｉｎ超声作用后低速搅拌３０
ｍｉｎ，接着高速搅拌３０ｍｉｎ后所得产物的剥离效果最佳。
关键词　钠基蒙脱石；剥离；超声；搅拌

引言

蒙脱石是膨润土的主要矿物成分，为层状硅酸盐

矿物，其晶体结构单元层是由两层硅氧四面体片中间

夹一层铝氧八面体片构成。蒙脱石铝氧八面体中的

Ａｌ３＋及硅氧四面体中的 Ｓｉ４＋可分别被 Ｍｇ２＋、Ａｌ３＋等低
价离子置换，使得其晶体结构带负电荷，需要吸附Ｋ＋、
Ｎａ＋、Ｃａ２＋等交换性阳离子于单元层之间以达到电价
平衡。蒙脱石两个结构单元层之间以分子力连结，结

构较为松散，水分子或其它有机分子可进入层间，且在

外力或极性水分子的作用下层间会产生相对运动而膨

胀或剥离［１－３］。剥离分散后的蒙脱石薄片为纵横尺寸

较大的纳米薄片，表面带有较强电负性，空间位阻降

低，可用于合成聚合物材料或作为自主装单元合成纳

米复合材料；且剥离后的蒙脱石薄片具有较大的比表

面积及孔容，因而可作为催化剂载体在催化领域获得

越来越广泛的应用［４］。因此，近年来蒙脱石的剥离制

备引起了众多学者的关注。

如赵子豪等［５］通过无机改性及超声等手段对两种

不同属性的蒙脱石进行分散剥离。戴璐逊等［６］首先对

钙基蒙脱石进行有机插层，然后以氯仿为溶剂，通过超

声作用进行蒙脱石剥离。陈耀等［８］以钙基蒙脱石为原

料，通过钠化改性，有机插层制备有机蒙脱石，以乙酸

乙酯为溶剂，超声处理制备剥离有机蒙脱石溶胶。郑

翔等［９］以碱性钠基蒙脱石为原料，在无氧环境下，加入

正丁基锂溶液，超声震荡１ｈ后静置２ｄ，取上清液洗
涤、离心、烘干，最后获得剥离型蒙脱石。ＤｅｌｌｉｓａｎｔｉＦ
等［１０］在受控的热力环境下，采用星球磨机对钙基蒙脱

石进行机械球磨研究，结果表明球磨使蒙脱石的层间

和层内的结构失稳，层间水会损失，晶粒度降低。李存

军等［１１］将钙基蒙脱石进行钠化改性后，以无水乙二醇

为溶剂，先通过１０ｈ的球磨，再超声处理１０ｈ来实现
人工钠化改性蒙脱石的剥离。吴选军等［１２］利用聚乙

烯醇进行蒙脱石的插层剥离。杨晓凤等［１３］利用苯胺

对蒙脱石进行插层剥离。

ＶｅｌｍｕｒｕｇａｎＲ等［１４］采用烷基类有机蒙脱石和蒙

脱石。在室温条件下，使用高速电剪切转子以１０００ｒ／
ｍｉｎ混合搅拌环氧树脂与蒙脱石１ｈ，添加固化剂合成
复合材料；结果表明，有机蒙脱石以纳米层形式分散在

聚合物基体中，实现了剥离。以上采用超声辅助凝胶

分散剥离法、超声辅助插层剥离法、钠化改性—有机插

层—球磨—超声作用法及插层—高速搅拌法等进行蒙

脱石剥离大都存在引入外来试剂、实验过程复杂及剥

离产物产率低等不足，亟待探寻高效环保的蒙脱石剥



离制备方式。

本文以高纯钠基蒙脱石为原料，利用超纯水配制

成质量浓度为２．５％的矿浆，以六偏磷酸钠为分散助
剂，通过低速搅拌、超声作用及高速搅拌单一或组合方

式对蒙脱石进行剥离，并采用ＸＲＤ、ＳＥＭ、ＴＥＭ、ＡＦＭ等
测试分析手段对剥离效果进行表征，以期获得较佳的

剥离方式。论文研究结果可为蒙脱石的高效剥离制备

提供参考依据，因此具有一定学术价值。

图１　Ｎａ－ＭＭＴ剥离示意图
Ｆｉｇ．１　ＳｃｈｅｍａｔｉｃｄｉａｇｒａｍｏｆＮａ－ＭＭＴｓｔｒｉｐｐｉｎｇ

１　实验

１．１　实验原料

所用高纯钠基蒙脱石（记为 Ｎａ－ＭＭＴ）样品购自
中国高纯黏土矿物样品库，其蒙脱石含量≥９９．９％；实

验用超纯水利用实验室超纯水机（ＷＰ－ＵＰＴ－２０）制
备而得；采用六偏磷酸钠为分散助剂，分析纯，天津大

茂化学试剂厂生产；搅拌机分别采用青岛森欣机电设

备有限公司生产的型号为 ＧＪＳＳ－Ｂ１２Ｋ的变频高速搅
拌机及杭州仪表电机有限公司生产的型号为Ｄ２５－２Ｆ
的电动搅拌机。

１．２　蒙脱石的剥离制备

实验中，在６０００ｒ／ｍｉｎ下进行的搅拌标记为高速
搅拌；在３００ｒ／ｍｉｎ下进行的搅拌标记为低速搅拌。称
取蒙脱石六份，利用超纯水配制成质量浓度为２．５％
的矿浆，然后进行剥离制备。具体为：矿浆经低速搅

拌、高速搅拌，标记为 ＤＧ－ＭＭＴ；矿浆经超声作用、高
速搅拌，标记为ＣＧ－ＭＭＴ；矿浆液经低速搅拌、超声作
用、高速搅拌，标记为 ＤＣＧ－ＭＭＴ；矿浆液经超声作
用、低速搅拌、高速搅拌，标记为 ＣＤＧ－ＭＭＴ；矿浆液
经低速搅拌／超声作用、高速搅拌，标记为 Ｄ／ＣＧ－
ＭＭＴ；矿浆液经低速搅拌／超声作用、高速搅拌、六偏磷
酸钠，标记为Ｄ／ＣＧＪ－ＭＭＴ（注：不同剥离方式的实验
条件详见表１）。剥离处理后，利用高速离心机对矿浆
进行固液分离，将上层悬浮液倒出并取适量进行自然

晾干后制样分析；底层沉淀于烘箱７０℃下烘干，研磨
过２００目筛，进行测试分析。

表１　不同的剥离方式
Ｔａｂｌｅ１　Ｄｉｆｆｅｒｅｎｔｍｅｔｈｏｄｓｏｆｓｔｒｉｐｐｉｎｇ

　　　　　　Ｍｅｔｈｏｄｓ
Ｃｏｎｄｉｔｉｏｎ　　　　　　

ＤＧ－ＭＭＴ ＣＧ－ＭＭＴ ＤＣＧ－ＭＭＴ ＣＤＧ－ＭＭＴ Ｄ／ＣＧ－ＭＭＴ Ｄ／ＣＧＪ－ＭＭＴ

Ｓｌｕｒｒｙｍａｓｓｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ／％ ２．５ ２．５ ２．５ ２．５ ２．５ ２．５

Ｌｏｗ－ｓｐｅｅｄｍｉｘｉｎｇ／ｍｉｎ ３０ － ３０ － － －

Ｕｌｔｒａｓｏｎｉｃａｔｉｏｎ／ｍｉｎ － ３０ ３０ ３０ － －

Ｌｏｗ－ｓｐｅｅｄｍｉｘｉｎｇ／ｍｉｎ － － － ３０ － －

Ｌｏｗ－ｓｐｅｅｄｓｔｉｒｒｉｎｇ／ｕｌｔｒａｓｏｎｉｃａｃｔｉｏｎ／ｍｉｎ － － － － ３０ ３０

Ｄｉｓｐｅｒｓｉｎｇａｇｅｎｔ － － － － － ａｄｄｉｎｇ

Ｈｉｇｈ－ｓｐｅｅｄｍｉｘｉｎｇ／ｍｉｎ ３０ ３０ ３０ ３０ ３０ ３０

１．３　测试与表征

采用德国布鲁克 Ｄ８ＡｄｖａｎｃｅＸ射线衍射仪分析
样品的物相，测试采用铜靶，入射线波长０．１５４１８ｎｍ，
电压４０ｋＶ，电流４０ｍＡ，步长０．０２°，测试速度０．１ｓｅｃ／
ｓｔｅｐ，扫描范围３°～７０°。利用日本理学 ＸＲＦｐｒｉｍｕｓ－
２Ｘ射线荧光仪分析样品化学成分，测试范围为 Ｂ－Ｕ，
额定电压６０ｋＶ，电流１５０ｍＡ，用铝环，以微晶纤维素
垫底，以２０００ＭＰａ压力下压制４０ｍｍ的样片制样，软
件自动识别元素。利用美国ＦＥＩ公司热场发射ＱＵＡＮ
ＴＡＦＥＧ４００型扫描电子显微镜分析样品表面形貌及

尺寸，加速电压为２０ｋＶ，放大倍数为１０００～１０００００
倍。利用美国ＦＥＩ公司 ＦＥＩＴｅｃｎａｉＧ２２０型透射电子
显微镜分析样品形貌及尺寸，电压２００ｋＶ，放大倍数为
１０００～１０００００。利用美国布鲁克 ｄｉｍｅｎｓｉｏｎｉｃｏｎ型原
子力显微镜测试分析样品微观尺寸，轻敲模式，超声波

辅助分散制样。

２　结果与讨论

２．１　高纯钠基蒙脱石样品矿物学特征

试验用蒙脱石样品来自中国高纯粘土矿物样品
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库，其由物理方式从膨润土原土提纯而得，乳白色粉末

状，粒度小于２００目，利用Ｘ射线荧光仪测试分析可知
该样品主要化学组成为：ＳｉＯ２６６．６０％，Ａｌ２Ｏ３１７．６０％，
Ｆｅ２Ｏ３６．４４％，ＣａＯ４．１５％，ＭｇＯ２．３７％，Ｎａ２Ｏ１．６７％，
Ｋ２Ｏ０．２４％，其它０．９３％。采用化学方法测定该蒙脱
石样品的吸蓝量，换算出其含量为９９．９０％，属高纯蒙
脱石。

图２为蒙脱石样品的 Ｘ射线衍射图谱。分析可
知，该样品中主要含蒙脱石和极少量石英杂质。蒙脱

石（００１）晶面特征衍射峰在２θ＝７．３４６°对应的晶面层
间距为１．２５５４４ｎｍ，由此可知其为钠基蒙脱石［１］。蒙

脱石衍射特征峰强度高，峰型尖锐，表明蒙脱石晶型很

好，杂质少，与蒙脱石含量测试结果一致。

图２　Ｎａ－ＭＭＴ的ＸＲＤ图谱
Ｆｉｇ．２　ＸＲＤｐａｔｔｅｒｎｓｏｆＮａ－ＭＭＴ

　　图３（１）为利用原子力显微镜测定所得的钠基蒙
脱石样品ＡＦＭ图，分析可知，所观测范围内蒙脱石颗
粒粒径大都小于２０μｍ，颗粒大小不一，蒙脱石片层堆
叠的层状结构清晰可见。图３（２）为图３（１）中标注范
围内对应的蒙脱石颗粒片层厚度图，进一步分析可知，

所观测范围内蒙脱石片层堆叠厚度主要为４８～６３ｎｍ，
局部区域厚度达１００～３５０ｎｍ，最厚处为４０２．７２ｎｍ。

图３　Ｎａ－ＭＭＴ的ＡＦＭ图
Ｆｉｇ．３　ＡＦＭｉｍａｇｅｓｏｆＮａ－ＭＭＴ

图４（１）为钠基蒙脱石样品的扫描电子显微镜
（ＳＥＭ）图，从图中可知，在２ｋ放大倍数下，清晰可见
蒙脱石为颗粒状，大小不一。在５０μｍ标尺下对观测
范围内的蒙脱石颗粒进行统计分析，结果如 ４（２）所
示，所统计颗粒数为１３８颗，其中，粒径分布在３．７０～
１４．５０μｍ的颗粒占比达７６．８０％。分析图４（３）可知，
在５０ｋ放大倍数下清晰可见蒙脱石片层卷边结构。

图４　Ｎａ－ＭＭＴ的ＳＥＭ图
Ｆｉｇ．４　ＳＥＭｉｍａｇｅｓｏｆＮａ－ＭＭＴ

　　图５（１）、（３）为钠基蒙脱石样品的透射电子显微
镜（ＴＥＭ）图，观察可知，其颗粒状明显，颗粒界线清晰，
多片层堆积而成，颗粒大小不一，厚度不均。以１μｍ

为标尺，统计分析观测范围内蒙脱石的颗粒，结果如图５
（２）所示，分析可知，所统计的蒙脱石颗粒中粒径为０．２０
～０．８０μｍ的占比达７５％，颗粒平均粒径为０．６３μｍ。
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图５　Ｎａ－ＭＭＴ的ＴＥＭ图
Ｆｉｇ．５　ＴＥＭｉｍａｇｅｓｏｆＮａ－ＭＭＴ

２．２　不同制备条件下剥离蒙脱石的性能特征

２．２．１　低速搅拌／超声作用／高速搅拌两两组合制
备条件下剥离蒙脱石的性能特征

　　分别采用低速搅拌—高速搅拌（即 ＤＧ－ＭＭＴ）、

超声作用—高速搅拌（即ＣＧ－ＭＭＴ）对蒙脱石进行物
理剥离试验研究，剥离处理后进行高速离心实现固液

分离，两种处理方式所得样品的上部悬浮液测试结果

分别见图６、图７，相应底部沉淀的测试结果如图８～图
１０所示。

图６　ＤＧ－ＭＭＴ样品悬浮液干燥后的ＴＥＭ图、ＳＥＭ图与ＡＦＭ图
Ｆｉｇ．６　ＴＥＭ，ＳＥＭ，ＡＦＭｉｍａｇｅｓｏｆＤＧ－ＭＭＴｓｕｓｐｅｎｓｉｏｎｓａｍｐｌｅａｆｔｅｒｄｒｙｉｎｇ

图７　ＣＧ－ＭＭＴ悬浮液干燥样的ＴＥＭ、ＳＥＭ及ＡＦＭ图
Ｆｉｇ．７　ＴＥＭ，ＳＥＭ，ＡＦＭｉｍａｇｅｓｏｆＣＧ－ＭＭＴｓｕｓｐｅｎｓｉｏｎｓａｍｐｌｅａｆｔｅｒｄｒｙｉｎｇ

　　如图６（１）所示，蒙脱石颗粒经低速—高速搅拌处
理（ＤＧ－ＭＭＴ）后，与剥离前相比，颗粒变得更微细、均

匀且分散，但其颗粒状仍较为明显、清晰。从图６（２）
可知，１ｋ放大倍率下，ＤＧ－ＭＭＴ中仍清晰可见少量
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蒙脱石大颗粒及微细颗粒干燥后团聚的现象。由图６
（３）分析可知，ＤＧ－ＭＭＴ中蒙脱石颗粒厚度以 ６０．００
～１２０．００ｎｍ为主，片层局部有３０．１０～５３．９０ｎｍ，最
厚达１３６．８５ｎｍ，蒙脱石片层仍清晰可见，但与剥离前
相比，其片层堆积厚度变小，可见蒙脱石经过充分浸泡

分散后，利用机械搅拌作用可实现一定程度的剥离。

比较图５（３）与图７（１）可知，经超声—高速搅拌
剥离处理（ＣＧ－ＭＭＴ）后，上部悬浮液中蒙脱石颗粒状
不再明显，颗粒界线变模糊，呈连续的片状堆积现象，

浅色部分较剥离前增多，说明颗粒厚度变薄，亦即蒙脱

石颗粒发生了明显剥离。同样，比较剥离前后的 ＳＥＭ
图可知，剥离前颗粒清晰可见，剥离后颗粒变得更微

细、均匀。从图 ７（３）可以看到，剥离处理后，蒙脱石厚
度集中在３５．１１～４４．１２ｎｍ，最厚处为１５５．８７ｎｍ，但总
体上多为厚度相对均匀的薄片层。

同样，对两种制备条件下获得的底层沉淀分别进

行ＸＲＤ测试，结果如图８所示。分析可知，经剥离处
理后，ＤＧ－ＭＭＴ与ＣＧ－ＭＭＴ的（００１）晶面所对应的
特征衍射峰均出现左移现象，衍射峰不再尖锐，且明显

宽化，分析可知蒙脱石片层结构有序性在一定程度上

被破坏，蒙脱石片层产生一定剥离。具体为：ＤＧ－
ＭＭＴ的底面间距００１增大０．１０９８９ｎｍ，ＣＧ－ＭＭＴ的
底面晶面间距００１增大０．０８４９１ｎｍ，但蒙脱石在２θ＝
１９．７°、３９．４°、３４．７°、６１．８°的典型晶面的特征峰均存
在，只是变弱，说明蒙脱石晶体结构基本完好。

图８　Ｎａ－ＭＭＴ、ＤＧ－ＭＭＴ底层沉淀、ＣＧ－ＭＭＴ底层沉淀
的ＸＲＤ图谱
Ｆｉｇ．８　ＸＲＤｐａｔｔｅｒｎｓｏｆＮａ－ＭＭＴ，ａｎｄｏｆｔｈｅｂｏｔｔｏｍｐｒｅｃｉｐｉｔａｔｉ
ｏｎｏｆＤＧ－ＭＭＴ，ＣＧ－ＭＭＴ
（注：ｒａｗ为高纯钠基蒙脱石原样；ＣＧ－ＭＭＴ即试验条件为先
超声作用３０ｍｉｎ后高速搅拌３０ｍｉｎ实验条件下获得的底层沉
淀；ＤＧ－ＭＭＴ即试验条件为先低速搅拌３０ｍｉｎ后高速搅拌
３０ｍｉｎ实验条件下所得的底层沉淀）

ＣＧ－ＭＭＴ底层沉淀的 ＴＥＭ测试结果如图 ９所
示。分析图９（１）可知，蒙脱石颜色深浅不一，说明厚
度不均。相较剥离前，蒙脱石颗粒状不明显，边缘分散

变薄，说明蒙脱石被剥离，剥离不均匀。如图９（２）所
示，在５０ｎｍ标尺下可知剥离后的蒙脱石片层很薄；在
２５ｎｍ标尺下，清晰可见蒙脱石片层仍以多层堆叠形
式存在，说明其层状结构未被完全破坏，这与 ＸＲＤ的
测试结果相一致。

图９　ＣＧ－ＭＭＴ底层沉淀的ＴＥＭ图
Ｆｉｇ．９　ＴＥＭｉｍａｇｅｓｏｆｔｈｅｂｏｔｔｏｍｐｒｅｃｉｐｉｔａｔｉｏｎｏｆＣＧ－ＭＭＴ’

图１０　ＤＧ－ＭＭＴ底层沉淀的ＴＥＭ图
Ｆｉｇ．１０　ＴＥＭｉｍａｇｅｓｏｆｔｈｅｂｏｔｔｏｍｐｒｅｃｉｐｉｔａｔｉｏｎｏｆＣＧ－ＭＭＴ

ＤＧ－ＭＭＴ底层沉淀的 ＴＥＭ测试结果如图１０所
示，在１μｍ标尺下，清晰可见经剥离处理后的蒙脱石
仍呈明显的颗粒状，与图９比较可知，其深色部分居
多，蒙脱石颗粒相对较厚，亦即该处理条件下底层沉淀

的剥离效果没有ＣＧ－ＭＭＴ的好。在２５ｎｍ标尺下同
样清晰可见底层沉淀中蒙脱石颗粒的层状结构，这与

ＣＧ－ＭＭＴ处理后的效果相似。
综上分析，ＣＧ－ＭＭＴ试验条件下的悬浮液和底层

沉淀中蒙脱石的剥离效果均优于ＤＧ－ＭＭＴ的试验结
果，究其原因，很可能是由于蒙脱石配制成矿浆后，水

分子会进入层间，使层间阳离子发生水化作用，层间结

合力变弱，此时施加一定的搅拌剪切力作用，可一定程

度上破坏蒙脱石层间的结合力，使蒙脱石片层产生一

定剥离效果；另外，当蒙脱石充分吸水膨胀后施加超声

作用，由于超声波在水中传播时会产生振动作用、热效

应及空化效应，这些作用破坏蒙脱石层间的结合力，使

蒙脱石片层发生剥离［１５］，上述研究结果表明，超声作
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用的剥离效果优于低速搅拌作用。

２．２．２　低速搅拌／超声作用／高速搅拌多重组合制
备条件下剥离蒙脱石的性能特征

　　分别采用超声作用—低速搅拌—高速搅拌（ＣＤＧ

－ＭＭＴ）、低速搅拌—超声作用—高速搅拌（ＤＣＧ－
ＭＭＴ）两种方式对蒙脱石进行剥离，剥离处理后进行
高速离心实现固液分离，两种处理方式所得样品的上

部悬浮液测试结果分别见图１１、图１２，相应底部沉淀
的测试结果如图１３～图１５所示。

图１１　ＣＤＧ－ＭＭＴ悬浮液干燥样的ＴＥＭ图、ＳＥＭ图、ＡＦＭ图
Ｆｉｇ．１１　ＴＥＭ，ＳＥＭ，ＡＦＭｉｍａｇｅｓｏｆＣＤＧ－ＭＭＴｓｕｓｐｅｎｓｉｏｎｓａｍｐｌｅａｆｔｅｒｄｒｙｉｎｇ

　　从图１１（１）可以看出，在０．５μｍ标尺下，ＣＤＧ－
ＭＭＴ悬浮液干燥样中蒙脱石为连续状，颜色均匀，边
缘卷曲；在５０ｎｍ标尺下，蒙脱石的片层堆积结构已不
清晰。观察图１１（２）可见，在２０ｋ放大倍率下，蒙脱石
颗粒微细且均匀，依稀可见极少量较大的蒙脱石颗粒。

分析图１１（３）可知，观测范围内，蒙脱石颗粒的厚度以

５．５６～８．８６ｎｍ和１４．５６～４５．６１ｎｍ两个范围为主，片
层最厚处为１１１．２３ｎｍ，与剥离前相比，其厚度已变薄，
由此可见，蒙脱石发生一定程度的剥离，而且，与ＣＧ－
ＭＭＴ悬浮液干燥样相比较，其厚度变得更薄，亦即该
制备条件下的剥离效果更好。

图１２　ＤＣＧ－ＭＭＴ０悬浮液干燥样的ＴＥＭ图、ＳＥＭ图、ＡＦＭ图
Ｆｉｇ．１２　ＴＥＭ，ＳＥＭ，ＡＦＭｉｍａｇｅｓｏｆＣＤＧ－ＭＭＴｓｕｓｐｅｎｓｉｏｎｓａｍｐｌｅａｆｔｅｒｄｒｙｉｎｇ

　　如图１２（１）所示，在０．５μｍ标尺下，蒙脱石颗粒
堆积致密，颜色均匀偏暗，边缘完整；在５０ｎｍ标尺下，
蒙脱石层状结构相较图１１（１）明显。从图１２（２）中清
晰可见蒙脱石颗粒大小不一。由图１２（３）分析可知，
蒙脱石片状结构明显，片层直径大，厚度集中在４０．００
ｎｍ以上，最厚为接近１４０．００ｎｍ，对比图１１（３）可知，
其剥离效果比ＣＤＧ－ＭＭＴ的差。

同样，为了解底层沉淀部分的剥离效果，分别对

ＤＣＧ－ＭＭＴ与ＣＤＧ－ＭＭＴ两种制备条件下的底层沉
淀进行ＸＲＤ测试分析，结果如图１３所示。分析可知，
上述制备条件下所得底层沉淀的 ＸＲＤ光谱在 ２θ＝
１９．８°、２９．５°、３４．５°、６１．４°附近分别出现蒙脱石
（１００）、（００５）、（１１０）、（３００）典型晶面的特征衍射峰，
说明试验条件下，蒙脱石的晶体结构没有被完全破坏。

进一步比较可知，ＣＤＧ－ＭＭＴ（００１）晶面的特征峰，其
峰强更弱，峰型较为宽化，底面间距００１较剥离前明显
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增大，说明蒙脱石发生了剥离，且剥离效果优于ＤＣＧ－
ＭＭＴ。

图１３　Ｎａ－ＭＭＴ、ＣＤＧ－ＭＭＴ底层沉淀、ＤＣＧ－ＭＭＴ底层
沉淀的ＸＲＤ图
Ｆｉｇ．１３　ＸＲＤｐａｔｔｅｒｎｓｏｆＮａ－ＭＭＴａｎｄｔｈｅｂｏｔｔｏｍｐｒｅｃｉｐｉｔａｔｉｏｎ
ｏｆＣＤＧ－ＭＭＴ，ＤＣＧ－ＭＭＴ

（注：ｒａｗ为高纯蒙脱石原样；ＣＤＧ－ＭＭＴ即试验条件为先
超声作用３０ｍｉｎ，再低速搅拌３０ｍｉｎ，最后高速搅拌３０ｍｉｎ所
获得的剥离蒙脱石；ＤＣＧ－ＭＭＴ即试验条件为先低速搅拌３０
ｍｉｎ，再超声作用３０ｍｉｎ，最后高速搅拌３０ｍｉｎ所得的剥离蒙
脱石。）

图１４　ＤＣＧ－ＭＭＴ的ＴＥＭ图
Ｆｉｇ．１４　ＴＥＭｉｍａｇｅｓｏｆｔｈｅＤＣＧ－ＭＭＴ

图１５　ＣＤＧ－ＭＭＴ的ＴＥＭ图
Ｆｉｇ．１５　ＴＥＭｉｍａｇｅｓｏｆｔｈｅＣＤＧ－ＭＭＴ

ＤＣＧ－ＭＭＴ、ＣＤＧ－ＭＭＴ底层沉淀的ＴＥＭ分析结
果分别如图１４、图１５所示，比较可知，前者较后者而
言，颗粒状明显，颗粒粒径较大，暗色部分颜色更深，亦

即蒙脱石颗粒更厚；且在５０ｎｍ标尺下，前者蒙脱石片
层结构更平整、明显。综上分析可知，试验条件下，

ＣＤＧ－ＭＭＴ的剥离效果较ＤＣＧ－ＭＭＴ的好。

２．２．３　低速搅拌／超声作用／高速搅拌／六偏磷酸
钠多重组合制备条件下剥离蒙脱石的性能

特征

　　基于前述研究结果，为获得更好的剥离效果，考察
了分散剂六偏磷酸钠添加与否对蒙脱石剥离效果的影

响，试验中首先对蒙脱石矿浆进行边低速搅拌边超声

作用３０ｍｉｎ后，采用添加或不添加分散剂两种方式下
继续高速搅拌３０ｍｉｎ，最后通过高速离心实现固液分
离，分别取上部悬浮液和底层沉淀进行测试分析，结果

分别如图１６、图１７及图１８～图２０所示。
从图１６（１）可以看出，未添加分散剂时，在０．５μｍ

标尺下，蒙脱石呈连续状、颜色变浅、边缘淡化，有少数

图１６　Ｃ／ＤＧ－ＭＭＴ悬浮液干燥样的ＴＥＭ图、ＳＥＭ图、ＡＦＭ图
Ｆｉｇ．１６　ＴＥＭ，ＳＥＭ，ＡＦＭｉｍａｇｅｓｏｆＣ／ＤＧ－ＭＭＴｓｕｓｐｅｎｓｉｏｎｓａｍｐｌｅａｆｔｅｒｄｒｙｉｎｇ

暗色小颗粒分布其中；此外，在５０ｎｍ标尺下可清晰看
到蒙脱石的卷曲边缘及不规则状。分析图 １６（２）可
知，蒙脱石微粒出现团聚现象，且在２０ｋ放大倍率下，

可看到片状的蒙脱石微细颗粒。由图１６（３）可知，未
添加分散剂情况下进行剥离处理后，蒙脱石片层厚度

为６５．９６～１００．１２ｎｍ，与 ＣＧ－ＭＭＴ处理后的剥离样
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相比，其厚度更大，可见该制备条件下的剥离效果更

差，亦即在超声作用过程中增加低速搅拌作用，在一定

程度上降低了蒙脱石的剥离效果。

图１７　Ｃ／ＤＧＬ－ＭＭＴ悬浮液干燥样的ＴＥＭ图、ＳＥＭ图、ＡＦＭ图
Ｆｉｇ．１７　ＴＥＭ，ＳＥＭ，ＡＦＭｉｍａｇｅｓｏｆＣ／ＤＧＬ－ＭＭＴｓｕｓｐｅｎｓｉｏｎｓａｍｐｌｅａｆｔｅｒｄｒｙｉｎｇ

　　如图１７（１）所示，添加分散剂时，在０．５μｍ标尺
下，蒙脱石成连续状，颜色均匀稍暗，边缘卷曲变薄、颜

色变浅；在５０ｎｍ标尺下，可见到蒙脱石剥离破坏后的
片层结构。从图１７（２）可看到，在２０ｋ放大倍率下，蒙
脱石分散均匀的微细颗粒及极少量的大颗粒。分析图

１７（３）可知，Ｃ／ＤＧＬ－ＭＭＴ悬浮液干燥样中蒙脱石剥
离后的片层厚度为集中在 ５０．００ｎｍ左右，最厚为
３２２．７５ｎｍ。比较分析可知，添加分散剂后蒙脱石的分
散性有所提高，其剥离效果获得一定改善。

图１８　Ｎａ－ＭＭＴ、Ｄ／ＣＧ－ＭＭＴ底层沉淀、Ｄ／ＣＧＪ－ＭＭＴ底
层沉淀的ＸＲＤ图
Ｆｉｇ．１８　ＸＲＤｐａｔｔｅｒｎｓｏｆＮａ－ＭＭＴａｎｄｔｈｅｂｏｔｔｏｍｐｒｅｃｉｐｉｔａｔｉｏｎ
ｏｆＤ／ＣＧ－ＭＭＴ，Ｄ／ＣＧＪ－ＭＭＴ
（注：ｒａｗ蒙脱石原样；Ｄ／ＣＧＪ－ＭＭＴ即试验条件为边低速搅拌
边超声作用３０ｍｉｎ，再投入六偏磷酸钠继续高速搅拌３０ｍｉｎ
所得的剥离蒙脱石；Ｄ／ＣＧ－ＭＭＴ即试验条件为边低速搅拌边
超声作用３０ｍｉｎ后继续高速搅拌 ３０ｍｉｎ所得的剥离蒙脱
石。）

同样，对Ｄ／ＣＧ－ＭＭＴ与 Ｄ／ＣＧＪ－ＭＭＴ的底层沉
淀分别进行 ＸＲＤ测试分析，结果如图１８所示。分析
可知，在２θ为６°、１９°、２９°、３４°、６１°附近分别出现蒙脱

石（００１）、（１００）、（００５）、（１１０）、（３００）晶面的特征衍
射峰，其中（００１）晶面特征峰峰强减弱、峰型宽化且左
移，００１产生不同程度的增大，比较可知，添加分散剂
时，蒙脱石的００１增大相对明显，同样证实了分散剂加
入强化了蒙脱石的剥离效果。

图１９　Ｄ／ＣＧ－ＭＭＴ底层沉淀的ＴＥＭ图
Ｆｉｇ．１９　ＴＥＭｉｍａｇｅｓｏｆｔｈｅｂｏｔｔｏｍｐｒｅｃｉｐｉｔａｔｉｏｎｏｆＤ／ＣＧ－ＭＭＴ

图２０　Ｄ／ＣＧＪ－ＭＭＴ底层沉淀的ＴＥＭ图
Ｆｉｇ．２０　ＴＥＭｉｍａｇｅｓｏｆｔｈｅｂｏｔｔｏｍｐｒｅｃｉｐｉｔａｔｉｏｎｏｆＤ／ＣＧＪ－
ＭＭＴ

Ｄ／ＣＧ－ＭＭＴ与 Ｄ／ＣＧＪ－ＭＭＴ底层沉淀的 ＴＥＭ
分析结果分别如图１９、图２０所示，比较可知，未添加分
散剂时，蒙脱石颗粒状明显，粒径相对较大，颜色偏暗，
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而添加分散剂后，蒙脱石颗粒粒径相对小，颜色较浅，

可见蒙脱石的剥离效果相较前者好。这与前述 ＸＲＤ
及ＳＥＭ等测试结果相一致，亦即添加分散剂六偏磷酸

钠有利于蒙脱石的剥离。综上，对上述不同剥离条件

下所得产品的剥离效果进行比较分析，结果如表２所
示。

表２　不同方式剥离效果比较
Ｔａｂｌｅ２　Ｃｏｍｐａｒｉｎｇｔｈｅｄｅｌａｍｉｎａｔｉｎｇｅｆｆｅｃｔｏｆｄｉｆｆｅｒｅｎｔｍｅｔｈｏｄｓ

Ｓｔｒｉｐｐｉｎｇｍｅｔｈｏｄｓ ＣＤＧ－ＭＭＴ ＣＧ－ＭＭＴ ＤＣＧ－ＭＭＴ Ｄ／ＣＧＪ－ＭＭＴ Ｄ／ＣＧ－ＭＭＴ ＤＧ－ＭＭＴ

Ｓｔｒｉｐｐｉｎｇｐｒｏｄｕｃｔｔｈｉｃｋｎｅｓｓｒａｎｇｅ／ｎｍ ５．５６～８．８６ ３５．１～４４．１２ ＞４０．００ ＞５０．００ ６５．９６～１００．１２ ６０．００～１２０．００

　　比较可知，采用ＣＤＧ－ＭＭＴ进行高纯蒙脱石的剥
离效果最好，其次是ＣＧ－ＭＭＴ的，剥离效果较差的是
ＤＧ－ＭＭＴ和Ｄ／ＣＧ－ＭＭＴ。可见，试验条件下质量浓
度为２．５％的高纯钠基蒙脱石矿浆经３０ｍｉｎ超声作用
后低速搅拌３０ｍｉｎ，接着高速搅拌３０ｍｉｎ后所得产物
的剥离效果最佳。

此外，对上述所有试验条件下所获得的悬浮液进

行测试分析，所有样品均出现丁达尔现象，亦即上部悬

浮液实质上为胶体状的分散液，而且从肉眼上可看出

不同制备条件下产生的胶体量有差异，但总体上比较

可知，上述各制备条件下剥离后形成胶体分散液的蒙

脱石量极少，并不利于后续的规模应用，因此底层沉淀

中蒙脱石的剥离效果更值得深入探讨。

３　结 论

为了实现蒙脱石的高效剥离，分别采用低速搅拌、

超声作用、高速搅拌或添加六偏磷酸钠分散助剂等方

式进行两两或多重组合剥离，并采用 ＸＲＤ、ＳＥＭ、ＴＥＭ
及ＡＦＭ测试分析手段对剥离效果进行表征。研究结
果表明超声波的振动作用、热效应及空化效应对于蒙

脱石的剥离效果优于低速搅拌的剪切作用；添加分散

剂六偏磷酸钠有利于蒙脱石的剥离；试验条件下质量

浓度为２．５％的高纯钠基蒙脱石矿浆经３０ｍｉｎ超声作
用后，然后低速搅拌３０ｍｉｎ，继续高速搅拌３０ｍｉｎ后所
得产物的剥离效果较佳。
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