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摘　要:水合法是菱镁行业标准中规定的活性MgO含量测定方法 ,但标准水合法耗时较长 , 难以指导实际生

产。采用正交试验方法全面系统地进行了水合法的试验条件研究 , 通过研究认识到影响活性 MgO含量测定

的因素及规律性 ,确定了测定活性 MgO含量新的水合法操作条件。结果表明 ,新水合法与标准水合法的测

试误差不超过 ±3%, 满足标准试验方法的精度要求 , 为修订菱镁行业标准提供了重要依据。
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1　前　言

氯氧镁水泥是以 MgO-MgCl2 -H2O体系为

主的气硬性胶凝材料 ,具有快硬 、高强 、耐磨 、耐

火 、耐腐蚀及粘结力强等优点 ,同时也存在抗水

性差 、易变形 、腐蚀钢筋 、吸潮泛卤等致命的缺

点 。在氯氧镁水泥配制过程中 ,所用氧化镁必

须具有活性 。所谓氧化镁的活性 ,是指它与水

或 MgCl2溶液混合后具有发生水化反应的能

力 ,它直接关系到氯氧镁水泥制品的强度 、耐水

性及吸潮反卤等性能 。

测定 MgO活性的方法多种多样 ,可归结为

物理方法和化学方法两大类。前者有比表面积

法(氮吸附法)
[ 1]
、碘吸附法

[ 2]
与热分析法

[ 3]

等;后者有加水水合法 、水汽水合动力学法
[ 4]

及弱酸(柠檬酸)反应动力学法
[ 5]
等。这些方

法各有利弊 ,目前菱镁行业公认的活性 MgO含

量的测定方法是 WB/T1019-2002《菱镁制品

用轻烧氧化镁》规定的水合法
[ 6]
(简称标准水

合法)。与其他测定方法相比 ,标准水合法的

测定条件与实际固化条件相近 ,简单可行且易

于操作 ,其不利之处是样品需静置 24 h、水化预

干24h。在实际生产测试过程中 ,具有实用性

的 MgO活性测定方法 ,应体现简单 、快速 、实用

和准确的原则 ,显然标准水合法的测试实验过

程耗时过长 ,还有待于进一步改进 。

为缩短活性 MgO含量的测定时间 ,加快试

验进度 ,本文在标准水合法的基础上 ,尝试利用

正交试验法对 WB/T1019-2002标准水合法的

试验条件进行优化 ,探索出影响活性 MgO含量

测定因素的规律性 ,优化试验测试条件 ,确定新

的活性氧化镁测定条件 ,为修订标准水合法提

供了依据 。

2　试验部分

2.1　试验仪器 、设备及试剂

1)仪器 、设备　101-2型恒温干燥箱 ,上
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海双彪仪器设备有限公司;HBY-1恒温恒湿

箱 ,上海路达实验仪器有限公司;FA1004分析

天平 ,常州市科源天平仪器有限公司 , 精度

0.0001 g;干燥器;25 mm×40 mm和 40 mm×

25 mm玻璃称量瓶 。

2)试剂　4份海城产工业轻烧氧化镁试样;

蒸馏水。 4份试样中活性氧化镁含量用 WB/

T1019-2002标准水合法测定 ,结果见表 1。

表 1　WB/T1019-2002标准水合法测定 No.1 ～ No.4

试样结果

Table1　DeterminedresultsofsamplesNo.1 toNo.4by

WB/T1019-2002 standard

试样编号 活性 MgO含量 /%
No.1 　53.13
No.2 54.0
No.3 53.2
No.4 52.68

　　注:在后面的对比分析中 , 其结果作为基准

2.2　WB/T1019-2002标准水合法操作步骤

准确称量 2.0 g(精确至 0.0001g)轻烧氧

化镁试样 ,置于 25 mm×40mm的玻璃称量瓶

中 ,加入20 mL蒸馏水 ,盖上盖子并稍留一条小

缝 ,在温度(20±2 )℃、相对湿度(70±5)%的

条件下静置水化 24h。放入烘箱中于 100 ～

110℃水化 、预干 24 h,然后升温至 150 ℃,在此

温度下烘干至恒重 ,然后取出在干燥器中冷却

至室温 ,称量
[ 6]
。按式(1)算出试样中的活性

MgO含量:

W=
W2 -W1

0.45W1

×100%。 (1)

式中:W为轻烧镁粉中活性 MgO的含量(%);

W1为轻烧镁粉试样的质量(g);W2为轻烧镁粉

试样水化后的质量(g);0.45为换算系数 , H2O

与 MgO的分子量比值 。

3　结果与讨论

3.1　水合法的试验条件研究

1)正交试验方案与试验结果 　在水合法

测定活性 MgO含量的试验过程中 ,影响活性

MgO含量测定的 4个主要因素为蒸馏水量 、静

置时间 、水化时间和烘干时间 ,分别用 A、B、C、

D表示 。正交试验选择 L9(3
4
)正交表 ,其因素

水平见表 2。

表 2　正交试验的因素水平表

Table2　Orthogonalexperimentfactorlevel

因素
水平

1 2 3

A.蒸馏水量 /mL 5 10 15

B.静置时间 /h 0 12 24

C.水化时间 /h 2 4 6

D.烘干时间 /h 1 2 3

试验选取 4份轻烧氧化镁试样 (No.1、

No.2、No.3、和 No.4)中的 No.1试样进行正交

试验 ,按正交表 L9(3
4
)安排了 9组试验 ,试验

安排及试验结果如表 3所示。为了避免偶然误

差 ,每组试验都进行 3次 ,取其平均值作为该组

试验结果 。

表 3　No.1正交试验表 L9(3
4)及试验结果

Table3　No.1 orthogonalexperimentL9(3
4)tableand

results

试验编号
因　　素

A/mL B/h C/h D/h

活性 MgO

含量 /%

1 1(5) 1(0) 1(2) 1(1) 52.64

2 1(5) 2(12) 2(4) 2(2) 54.86

3 1(5) 3(24) 3(6) 3(3) 55.13

4 2(10) 1(0) 2(4) 3(3) 53.73

5 2(10)2(12) 3(6) 1(1) 55.56

6 2(10)3(24) 1(2) 2(2) 52.64

7 3(15) 1(0) 3(6) 2(2) 54.73

8 3(15)2(12) 1(2) 3(3) 54.00

9 3(15)3(24) 2(4) 1(1) 54.61

均值 k1 54.21 53.70 53.09 54.27

均值 k2 53.98 54.81 54.40 54.08

均值 k3 54.45 54.13 55.14 54.29

极差 R 0.47 1.11 2.05 0.21

2)水合法试验条件的最佳组合 　根据

No.1试样的试验结果及均值 ,可以发现 ,能够

最大限度地发挥轻烧氧化镁粉中 MgO活性的

试验条件的最佳组合为 A3B2C3D3 ,即蒸馏水量

15 mL,静置时间 12h,水化时间 6 h,烘干时间

39



盐湖研究 第 18卷

3 h。经观察得知 ,利用正交试验法得出的最佳

组合在 9组试验中并没有出现。为了验证正交

试验法的准确性 ,将 No.1试样按照最佳组合

试验条件进行了 3次平行试验 ,结果如表 4所

示 。与表 3中 9组试验结果的最高值相比较发

现 ,试验条件达到最佳组合时 ,其活性 MgO含

量高于 9组试验结果的最高值。

表 4　No.1试样最佳组合试验结果

Table4　Experimentalresultinthebestcoordinationof

No.1

试样 最佳组合 结果 /%

No.1 A
3
B

2
C

3
D

3 55.92

3)水合法试验条件的重要性分析　在正

交试验中 ,极差分析法能准确地反映各因素的

重要性 。极差 R大 ,说明该因素对结果的影响

大 ,是主要因素 ,反之是次要因素 。由表 3正交

试验的极差计算结果可知 ,各个试验条件对水

合法测试结果的影响顺序为:C(2.05)>B

(1.11)>A(0.47)>D(0.21),即水化时间 >

静置时间 >蒸馏水量 >烘干时间。通过以上对

各测定因素的影响规律分析 ,得出以下结论:

ⅰ.水化时间对活性影响最大 。活性 MgO

含量随水化时间的增大而增大 ,但考虑实际生

产需要与水化时间对活性测定的综合影响 ,以

水化6 h即能达到要求;

ⅱ.静置时间是影响活性的次要因素。活

性 MgO含量随静置时间的延长有所增大 ,但总

体变化不大 ,所以从加快试验进度方面考虑 ,可

以取消静置;

ⅲ.随蒸馏水量的增大 ,活性 MgO含量先

减小后增大 ,故选 15mL为宜;

ⅳ.活性 MgO含量随烘干时间的增加总体

是增大的 ,故选恒重时间为 3 h。

4)水合法的最佳试验条件　依据 No.1的

正交试验结果 ,以缩短试验时间 、加快试验进度

为原则 ,确定的最优试验方案为水化时间 6h,

静置时间0 h,蒸馏水量15mL,烘干时间 3h。

根据以上正交试验条件的优化 ,得到以下

修正的水合法的操作规程:准确称量 2.0g(精

确至0.0001 g)轻烧氧化镁试样 ,置于 40 mm×

25 mm的玻璃称量瓶中 ,加入 15 mL的蒸馏水 ,

盖上盖子并稍留一条小缝 ,放入烘箱中于 100 ～

110 ℃水化6 h,然后升温至 150 ℃,在此温度下

烘干 3h至恒重 ,然后取出在干燥器中冷却至室

温 ,称量 。按式(1)算出试样中的活性 MgO含

量。

3.2　新水合法的验证及与 WB/T1019-2002

标准水合法的对比分析

　　利用通过正交试验法确定的新水合法来测

定 No.2 ～ No.4轻烧镁粉试样中活性 MgO含

量 , 并将其结果与菱镁行业中规定的 WB/

T1019-2002标准水合法测定结果相比较 ,用

以验证新水合法的准确性 。新水合法测定

No.2 ～ No.4试样结果见表 5。每组试验都做 3

组平行样 ,取平均值作为试验结果 。

表 5　新水合法测定 No.2 ～No.4试样结果

Table5　DeterminedresultsofsamplesNo.1toNo.4 by

newhydrationmethod

试样 活性 MgO含量 /%

No.2 54.62

No.3 55.16

No.4 53.94

两种方法对比分析结果见表 6。由表 6可

知 ,以标准水合法为基准 ,新水合法的平均相对

误差小于 3.00%,为 +2.29%,菱镁行业标准

中规定新开发的活性氧化镁含量分析方法的平

均相对误差不得大于 ±3.00%
[ 6]
。这说明经过

试验条件优化之后的新水合法满足测试要求 ,

在实际生产中完全能够代替标准水合法 ,这必

将大大缩短试验时间 ,加快试验进度 ,方便生产

质量控制 。此外 ,由新水合法与标准水合法的

对比结果可见 ,新水合法的试验结果均高于标

准水合法 , 这主要是由于标准水合法使用

25 mm×40 mm称量瓶 ,其底部受热面积小 ,不

利于活性氧化镁水化的均匀性 ,且水化过程中

溶液的容积超过了容器的 2 /3,溶液加热过程

中易喷溅 ,造成了人为误差。鉴于此 ,新水合法

中将称量瓶型号由标准水合法的 25 mm×

40 mm改为 40mm×25 mm。
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表 6　新水合法与标准水合法试验结果比较

Table6　Resultscomparisonbetweennewandstandardhydrationmethod

试样 新水合法 标准水合法 绝对误差 相对误差 /%

No.1 54.33 53.13 +1.20 +2.26

No.2 54.62 54.09 +0.53 +0.99

No.3 55.16 53.29 +1.87 +3.51

No.4 53.94 52.68 +1.26 +2.39

平均误差 +1.22 +2.29

4　结　论

1)通过正交试验法优化的水合法 ,以缩短

试验时间 ,加快试验进度为原则 ,确定的试验条

件为水化时间 6 h、不需静置 、蒸馏水量 15mL、

烘干时间 3h。据此 ,提出了新水合法的试验操

作规程 。

2)在新水合法中 , 把标准水合法中的

25 mm×40mm称量瓶改成了 40 mm×25 mm,

这样更有利于活性氧化镁的均匀水化 ,减少人

为误差 。

3)新方法与标准水合法相比 ,测试结果的

平均相对误差为 +2.29%,小于菱镁行业标准

中规定的 ±3.00%,完全满足建筑材料行业对

试验误差的要求 ,为今后修订行业标准提供了

试验依据 。
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Abstract:Standardhydrationisthetestmethodofdeterminingactivemagnesiumoxidecontentinmagne-

siumprofessionalstandard, butitconsumeslongtimeandishardtoguidepracticalproduction.Byusing

orthotropictestmethod, thepaperresearchestheexperimentalconditionofhydrationmethodroundlyand

systematically, analyzestheregularitiesofactivemagnesiumoxidecontent' sinfluencefactors, anddeter-

minestheexperimentalconditionofnewhydrationmethod.Theresultindicatesthattheerrorislessthan

±3.00% betweennewhydrationandstandardhydration, itmeetstheprecisionofstandardmethodand

providesimportantbasisforemendingmagnesiumprofessionalstandard.
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