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湖南省大学生研究性学习与创新性实验项目计划

结题须知

一、凡经立项的项目都必须结题。项目研究工作完成后，项目负

责人须从网上下载并填写《湖南省大学生研究性学习和创新性实验计

划项目结题报告》，经所在单位签署意见后，报教务处实验室建设与管

理科。

二、申请结题时，项目负责人须提供以下材料：

1、《湖南省大学生研究性学习和创新性实验计划项目结题报告》

一式三份及电子文档；

2、项目研究成果主件（含项目研究报告、论文、专著、软件、其

他等）；

3、必要的附件（验证项目成果及成果推广效果、效益的资料）；

4、项目申请书、开题报告、中期报告复印件；

5、以上 2～4 项以支撑材料的形式装订成册，一式三份；

6、本结题报告书适用于湖南省立项项目。
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一、基本情况

项目名称 利用电厂脱硫石膏超声制备工业填料硫酸钙晶须

立项时间 2014.05 完成时间 2016.04

项

目

主

要

研

究

人

员

序

号
姓 名 学号 专业班级 所在院（系）

项目中的

分 工

1 毛大厦 201267090318
应化 1203班 化学与生物工程

学院

总负责、方案

设计

2
江志刚

201267090321
应化 1203班 化学与生物工程

学院

查阅文献

3

何艳琪

201267090101
应化 1202班 化学与生物工程

学院

实验制备

4

韩 颖

201267090102
应化 1201班 化学与生物工程

学院

分析测试

5

许秋霞

201267090110
应化 1201班 化学与生物工程

学院

分析测试
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二、研究成果简介

项目研究的目的、意义；研究成果的主要内容、重要观点或对策建议；成果的创

新特色、实践意义和社会影响；研究成果和研究方法的特色。限定在 2000 字以内。

一、项目研究的目的、意义

目前，我国每年烟气脱硫产生的脱硫石膏约为 760万吨，全国堆放的含硫石

膏在内的化工副产石膏达 4000多万吨。然而国内对脱硫石膏的综合利用还刚刚起

步，对其应用价值和市场竞争力普遍认识不够，对烟气脱硫石膏的应用研究主要

集中在做水泥混凝剂、建材、建筑石膏、土壤改性等方面，但存在产品品质不高，

价格比较低廉，产品销售受到限制等不足。利用脱硫石膏制备高品质石膏产品以

拓展其应用领域，是将脱硫石膏变废为宝的根本途径。硫酸钙晶须具有强度高、

韧性好、耐高温、耐腐蚀和电绝缘性好等特点，广泛应用于树脂、橡胶、塑料等

行业。本项目以电厂烟气脱硫石膏为原料，采用超声化学法制备硫酸钙晶须，全

面分析制备硫酸钙晶须过程中的影响因素，系统研究硫酸钙晶须生长行为，通过

改变工艺参数和添加剂的种类实现对硫酸钙晶须生长行为进行控制，为脱硫石膏

的高附加值利用提供理论依据。通过本项目的研究，不仅可以扩展脱硫石膏应用

领域，而且达到其高附加值利用的目的。

二、研究成果的主要内容、重要观点或对策建议

本项目经过两年的研究，主要取得了如下工作进展：

1、脱硫石膏的基本性能分析，包括化学成分分析、XRD分析、粒径分布及

SEM分析；分析结果表明脱硫石膏的化学成分主要是 CaSO4，含量为 85%，结晶

水含量为 10.63%，杂质含量较少，约为 3%，杂质成分主要是 Al2O3、Fe2O3、SiO2

和MgO等，脱硫石膏的粒径在 6-50μm，粒径在 80μm以下的占了 98.23％。
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2、材料制备：以火电厂脱硫石膏为原料，通过超声加热和冷却重结晶法成功

制备了硫酸钙晶须，详细探讨了硫酸浓度、硫酸用量、超声时间、超声温度、加

热方式、降温速率、废酸重复利用等实验变量对产物产率及形貌的影响，得出最

佳反应参数如下：将脱硫石膏进行酸洗预处理，硫酸浓度及用量分别为 3.75mol/L、

140ml，在 80℃超声 4h后，将滤液在冰水中冷却结晶可以获得高产且结晶度较好

的硫酸钙晶须产品。

2.1 H2SO4浓度及用量对产物产率的影响

H2SO4浓度对硫酸钙晶须的产率有很大影响，H2SO4浓度过大或过小对产物的

产率均不利。在本体系中，最佳 H2SO4浓度为 3.6mol/L-3.8mol/L。硫酸钙晶须的

产率随着硫酸的用量先增大后减小，最佳用量为 140mL。

2.2 超声温度及水浴温度对产率的影响

在超声加热的条件下，硫酸钙晶须的产率是随超声温度的升高而升高。在水

浴加热的条件下，硫酸钙晶须的产率在 70~80℃出现峰值，结合超声加热法制备

硫酸钙晶须的结论可知，在温度为 70~80℃时，可以制得高产率硫酸钙晶须。

图 2.1 CaSO4晶须产率与 H2SO4浓度曲线
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图2.2 CaSO4晶须产率与H2SO4用量影响图
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2.3 超声时间及降温方式对产率的影响

硫酸钙晶须的产率在超声时间为 3.5~4.5 之间出接现峰值，最佳反应时间为

4h。冰水降温的方式明显可以比室温下结晶获得更高的硫酸钙晶须的产率。

2.4 媒晶剂及废酸对产率的影响

图 2.1 废酸对产率的影响
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图 2.4产率与水浴温度的影响图图 2.3产率与超声温度的影响图
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添加了媒晶剂的样品产率并没有升高，甚至还要比未添加媒晶剂的样品产率低

很多。由一次废酸所制得的硫酸钙晶须与新制的硫酸溶液所制得的硫酸钙晶须的

产率并没有极大差距，因此，本体系所使用的硫酸溶液可以重复使用。

3）材料表征：采用 XRD 技术研究合成产物的相结构，SEM分析产物形貌及

尺寸。

3.1 扫描电镜分析（SEM）

3.1.1 电厂脱硫石膏及产物 SEM 图

图 3.1(a)显示电厂脱硫石膏呈不规则的片状，直径在 20-40μm。图 3.1(b)是以

硫酸浓度为 3.0mol/L所制得的硫酸钙晶须的 SEM图，由图可以清楚地观察到以

超声法制备的样品形貌为一维晶须，长度均一，且晶须表面非常光滑，长比约为

50。

3.1.2 硫酸浓度对产物长径比的影响

由图 3.2可以看出，本体系制得的硫酸钙晶须表面光滑，结晶度较好。低浓

度硫酸制得的晶须产品长径比更大且末端更光滑。样品 S1、S2、S4的长径比分别为

55.56，33.33，35.71。

图 3.1电厂脱硫石膏（a）与产物(b)SEM图谱

a b
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3.1.3 超声时间对产物长径比的影响

超声时间较长的晶须产品比超声时间较短的晶须产品长径比更大，表面更光

滑无裂纹，且结晶度更好。经测量得超声 1h的产品的长径比为 31.80，超声时间

S1S1

S2 S2

S4 S4

图 3.2不同硫酸浓度晶须 SEM图谱 S1:2.5mol/L，S2:3.0mol/L，S4:4.0mol/L



9

为 4h的产品长径比达到 35.71。

3.1.4 硫酸用量对产物长径比的影响

图 3.3不同超声时间晶须 SEM图谱 S22:1h，S2:4h

S22 S22

S2 S2

图 3.4不同硫酸用量晶须产品 SEM谱图 S5:100ml、S2:140ml

S2S5
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当硫酸用量较低时，溶液过饱和度较高。当溶液过饱和度较高时，溶液中部分

未溶解的二水硫酸钙在降温过程中充当了晶种，使得溶液中二次成核作用明显，

降低了晶体的生长速率但提高了成核率，使得产品表面粗糙且有裂纹。

3.2 X-射线衍射分析（XRD）

图 3.5、图 3.6 分别为样品 S(a)、S5(b)、S3(c)、S2(d)、S4(e)、S1(f) 的 XRD 图谱。

其制备条件列于表 3-1.

表 3-1 样品制作条件

样品

硫酸浓度

/mol/L

硫酸用量

/ml

超声温度

/℃

超声时间

/h
降温方式

产率

/%

S(a)
3.75mol/L

一次废酸

200 80 7.5 室温 33.16

S5(b) 3.75 100 80 4 室温 6.80

S3(c) 3.75 140 80 1 室温 21.83

S2(d) 3.00 140 80 4 室温 23.50

S4(e) 4.00 140 80 4 室温 18.76

S1(f) 2.50 140 80 4 室温 23.25

本体系所得产品均属于单斜晶系顺式 CaSO4·2H2O晶须（PDF#33-0311）。XRD

衍射峰十分尖锐，说明产品结晶度高。在 XRD图谱中并未出现杂峰，说明样品

纯度高。由废酸所制得的产品（a）结晶度较好，说明实验中的硫酸是可以重复利

用的，为硫酸的可重复利用提供了新的思路。
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图 3.5样品 S(a)、S5(b)、S3(c) XRD图谱
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图 3.6样品 S2(d)、S4(e)、S1(f) XRD图谱
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三、项目研究总结报告

预定计划执行情况，项目研究和实践情况，研究工作中取得的主要成绩和收获，

研究工作有哪些不足，有哪些问题尚需深入研究，研究工作中的困难、问题和

建议。（字数不限，可加页面）

3.1 预定计划执行情况，项目研究和实践情况

(1) 2014.05—2014.09，对烟气脱硫石膏进行成分分析及预处理；

采用 GB/T5484——2000《石膏化学分析方法》标准分析了脱硫石膏的化

学成分，并对原材料进行了 XRD、粒径分布、SEM、DSC/TG 曲线等分析，

获得了脱硫石膏的组分及杂质情况。

(2) 2014.10—2015.06，超声法制备硫酸钙晶须工艺设计，寻找最佳合成条件；

在充分文献调研的基础上，制定了周密的工艺流程设计及详细的实验步骤

和明确的分工，确定了采用超声波加热和降温重结晶法制备硫酸钙晶须的方

法。

(3) 2015.07—2015.10，产品表征及硫酸钙晶须表面改性；

以火电厂脱硫石膏为原料，采用超声加热和降温重结晶法制备 CSW，考

察了硫酸浓度、硫酸用量、温度、超声时间、降温速率等条件对硫酸钙晶须的

产率及生长特性的影响。结果表明：原料经酸洗预处理后，在 3.75mol/L硫酸

浓度，用量 140ml，80℃超声 4h的条件下，将滤液在冰水中冷却结晶可获得

高产且长径比在 30~50的 CSW，大部分表面光滑实心，呈晶须状；反应中所

用硫酸溶液介质可重复利用。

(4) 2015.11—2016.04，完善实验数据，撰写论文，圆满结题。

本项目通过两年的实施，已完成项目计划内容和目标，课题组成员得到了
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切实的科研素养及科学思维的锻炼，取得了理想的实验结果。

3.2 研究工作中取得的主要成绩和收获

①发表论文 1篇：

“以磷石膏为原料制备纳米碳酸钙”，朱玲，毛大厦，范文娟，甘霞云，

何艳琪，韩颖，许秋霞，江志刚，广州化工，44(12)(2016)55-57.

②湖南省大学生课外化学化工创新作品竞赛奖 2项：

1）“电厂脱硫石膏超声制备硫酸钙晶须”，邵春燕、范文娟、甘霞云、金敏、

段薇、邓发雄，2015年度第七届湖南省大学生课外化学化工创新作品竞赛特

等奖。

2）“以磷石膏为原料制备纳米碳酸钙的工艺研究”，毛大厦、江志刚、范文

娟、范存岩、何艳琪，2014年度第六届湖南省大学生课外化学化工创新作品

竞赛一等奖；

四、经费使用情况

经费合计 20000元，其中，学校配套资助 10000元，学院（所）配套资助

0.0元，其他经费 10000元。

经费支出情况：

论文：2000元 实验试剂及测试费：14000元

劳务费用：2000元 专家咨询费：1000元

自制设备和装置：1000元 费用总额：20000元
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五、指导教师及学院（系）审核意见

项目指导教师对结题的意见，包括对项目研究工作和研究成果的评价等。

项目组成员在本次项目实施过程中，从资料查阅、方案设计、实验准备及

实验操作等方面都得到了切实的锻炼，培养了良好的科研素养，勤于思考，积

极主动，勇于创新，动手能力得到明显提高，并通过本项目的研究，加深了对

本专业的了解，培养了对科研的兴趣。

项目组成员以火电厂脱硫石膏为原料，通过超声加热和冷却重结晶法成功

制备了硫酸钙晶须，详细探讨了硫酸浓度、硫酸用量、超声时间、超声温度、

加热方式、降温速率等实验变量对产物产率及形貌的影响，得出最佳反应参数。

本方法具有反应条件温和、成本低廉、操作流程短且简单易控制的优点，有望

应用于工业化生产。

负责人签章：

年 月 日

项目主持人所在学院（系）对结题的意见，包括对项目研究工作和研究成果的

评价等

该项目以火电厂脱硫石膏为原料，采用超声加热和降温重结晶法制备硫酸

钙晶须。反应条件温和、成本低廉、操作流程短且简单易控制的优点，实现了

脱硫石膏的高附加值利用，既可以减少天然石膏资源的开采量，又可以保护环

境，节能减排，符合我国可持续发展战略要求。

负责人签章：

年 月 日
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六、学校结题审核意见

学校对项目研究的任务、目标、方法和研究成果水平等进行评价，是否结题。

年 月 日
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