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摘　要:就石灰乳-水氯镁石沉淀法制备氢氧化镁工艺进行了总结, 在前人研究工作的基础上,探讨了沉淀

反应温度 、晶种添加量 、沉淀反应搅拌速度等工艺条件对氢氧化镁沉淀品质及性能的影响, 给出了试验结

果;并对已有工艺条件进行了优化,使得到的氢氧化镁具有较好的粒度和纯度, 改进后的工艺有较好的工业

前景和利用价值。
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引　言

氢氧化镁是一种弱碱,性质比较温和,与较

强的碱性物料相比, 具有活性大, 吸附能力强,

无腐蚀性,安全可靠,无毒无害等优点。在烟道

气脱硫 、酸性废水处理以及重金属脱除等环保

领域有广泛应用 。此外,氢氧化镁具有分解温

度高 、热稳定性好 、无毒无烟等特点,在阻燃 、纳

米材料等行业也有广泛应用。鉴于氢氧化镁的

用途广泛,所以对其制备方法的研究备受关注 。

综览有关资料,氢氧化镁的常见制备方法
[ 2]
主

要有苦卤-石灰乳法 、卤水-氨沉淀法 、电解卤

水法 、硫氢化物-水热法等 。石灰乳法是一种

传统的制备方法,该法的优点是原料廉价易得,

生产工艺简单, 有较高的应用价值。但因工艺

方法所限, 此法所得到的氢氧化镁产品存在粒

度小(可达 0.5 μm 以下) , 产品纯度低等缺点,

使产品的用途受到限制。此外, 本法生产的氢

氧化镁因沉淀过细还存在过滤困难等工艺问

题,限制了此工艺的应用和发展。本研究的目

的是对影响氢氧化镁沉淀的因素进行分析, 提

出改进氢氧化镁沉淀性能的工艺方法, 使这一

方法的工艺条件更加完善实用,更利于实际生

产的需要。

1　实　验

1.1　实验仪器及试剂

501型超级恒温器(上海市实验仪器厂) ;

78HW-1磁力加热搅拌器(杭州仪表电机厂) ;

PHS-3C酸度计(上海雷磁仪器厂) ;S312数显

搅拌器(上海申生科技有限公司) ;CSYF 台式干

燥箱(中国重庆) ;AB104-N电子分析天平;方

空筛( 100目) ;氧化钙 CP(西安教学仪器厂) ;水

氯镁石(察尔汗盐湖) ;氢氧化镁 AR(上海山浦

化工有限公司) ;乙二胺四乙酸二钠AR(国药集

团化学试剂有限公司) ;硝酸汞AR(国药集团化

学试剂有限公司) 。

1.2　实验原理

CaO+H2O Ca( 0H) 2 ( 1)
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　　Ca( OH) 2+MgCl2

Mg(OH) 2↑+CaCl2 ( 2)

■rG1=-896.96+237.191+604.2

　 　=-55.569 kJ/mol

■rG2=-833.74-750.2+529.38+896.96

　 　=-157.6 kJ/mol

说明常温下,此反应可以自发进行 。

1.3　试验原料及处理

试验所用主要原料为西安教学仪器厂生产

的氧化钙( CP) ;取自青海察尔汗盐湖的水氯镁

石, 各成分的质量分数为 Mg
2+

11.85%, Cl
-

35.04%, K
+

0.3%。

1.3.1　石灰乳的精制

首先把生石灰研细( ≥60目) , 边搅拌边加

入80 ℃热水消化, 消化处理料浆放置在磁力加

热搅拌器上继续消化 40 min, 用 100 目方空筛

过滤 、除渣,得到精制石灰乳,将此石灰乳加水

配成试验所需浓度溶液进行试验, 试验中石灰

乳溶液随用随配 。

1.3.2　水氯镁石的精制

称取一定量水氯镁石加入少量蒸馏水溶解,真

空抽滤,滤液依据试验需要配置成一定浓度溶液,

将配制好的水氯镁石溶液转入三颈烧瓶中备用。

1.4　试验方法

配制好一定浓度的水氯镁石溶液, 置于恒

温水浴里加热到所需温度,加入少量晶种,调节

好搅拌速度,开始滴加灰乳,灰乳滴加完毕后反

应2 h,静置陈化 3 h, 抽滤, 用少量蒸馏水洗涤

沉淀几次,将滤饼置于 105 ℃烘箱中烘干 6 h,

取样分析试验结果。试验装置见图 1。

2　结果与讨论

2.1　试验方法正交设计

采用石灰乳法制备氢氧化镁, 氢氧化镁的

产品质量与氢氧化镁沉淀的沉淀性能 、过滤性

能有至关重要的关系。根据已有文献, 制备过

程中反应温度( A) , 氯化镁溶液浓度( B) , 石灰

乳浓度( C) , 晶种添加量( D) , 沉淀反应搅拌速

度( E) ,灰乳滴加速度( F)等工艺条件对所得沉

淀的质量影响很大,因此,取上述 6个因素作为

本工艺试验因素,参考已有文献,设计上述每个

试验影响因素的影响水平, 通过正交试验设计

法( L183
6
)求取最佳试验条件组合,见表 1。

1.分液漏斗;2.三颈烧瓶;3.超级恒温器;

4.数显搅拌器;5.温度计;6.酸度计

图 1　实验装置图

1.separatory funnel 2.three necked flask 3.super

thermostat 4.agitator 5.thermometer 6.acidmeter

Fig.1　Experimental device diagram

由表2可知此 6因素对氢氧化镁纯度影响

显著性顺序为 E >D >A >C >B =F, 其中

A 3B1C2D1E3F2 为该正交试验最佳组合 。

2.2　搅拌速度对沉淀反应结果的影响

溶液搅拌,可改善溶液中各组分的传质过

程,使结晶成核速率加快
[ 4]
。晶种的存在可降

低晶体成核速率和成核数量,有利于晶核生长 。

从正交试验结果分析中可以看出,搅拌速度对

氢氧化镁纯度影响最大, 氯化镁与石灰乳混和

的均匀程度由搅拌速度决定 。因此,在保持其

它各因素水平 A3B1C2D1E3F2 不变的前提下,调

整搅拌速度分别为 200 r/min 、250 r/min 、

300 r/min 、350 r/min 、400 r/min, 考察搅拌速度

对氢氧化镁纯度的影响, 试验结果见表 3。其

影响程度由图 2可以看出, 随着搅拌速度的加

快,氢氧化镁的纯度先增大,后减小, 再次增大,

在 400 r/min时达到最大值。

2.3　晶种添加对产品质量的影响

晶种的存在可使相变加快。因为在晶体表

面上生成晶核的功小于在溶液本体内成核的
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功, 使新的晶体更容易在已有晶体成核利于晶

体长大,大晶体的形成有利于沉淀过滤性能进

一步得到改善。

控制晶种量为 6.98 ～ 20.6 g/kg Mg (OH) 2 。

在保持 A3B1C2E3F2 不变的前提下, 根据所取原

料质量调整晶种量为 0.05 g 、0.10 g 、0.15 g 、

0.20 g 、0.25 g 、0.30 g。考察不同晶种量对所形

成氢氧化镁纯度的影响, 试验结果见表 4,其影

响见图 3 。随着晶种量增加,氢氧化镁纯度先

增大后减小, 在晶种量为 0.25 g 即 17.28 g/kg

时,氢氧化镁纯度最高 96.79%,此时母液Mg
2+

纯度为 0.003%,原料利用率最高 。

表 1　正交因素 、水平表

Table 1　The table of orthogonal factors

因　素 温度/ ℃
氯化镁浓度/

( mol/ L)

灰乳浓度/
( mol/ L)

晶种量 g
搅拌速度 

( r/min)

滴加速度 
( mL/min)

水平 1 30 1.0 0.30 0.10 200 5.0
水平 2 60 1.5 0.60 0.20 250 10

水平 3 85 2.0 0.90 0.30 300 15

表 2　正交试验数据处理

Table 2　The data processing of orthogonal test

NO. A B C D E F 纯度/ %
1 1 1 1 1 1 1 87.77

2 1 2 2 2 2 2 89.95

3 1 3 3 3 3 3 92.90

4 2 1 1 2 2 3 94.18

5 2 2 2 3 3 1 94.27

6 2 3 3 1 1 2 92.24

7 3 1 2 1 3 2 95.36

8 3 2 3 2 1 3 88.93

9 3 3 1 3 2 1 95.02

10 1 1 3 3 2 2 90.92

11 1 2 1 1 3 3 94.44

12 1 3 2 2 1 1 93.77

13 2 1 2 3 1 3 92.53

14 2 2 3 1 2 1 95.14

15 2 3 1 2 3 2 90.50

16 3 1 3 2 3 1 91.59

17 3 2 1 3 1 2 92.44

18 3 3 2 1 2 3 93.96

K1j 91.62 92.05 92.39 93.16 91.25 92.92

K2j 93.14 92.53 93.31 91.50 93.19 91.91

K3j 92.90 93.07 91.95 93.02 93.19 92.82

R 0 1.52 0 1.02 0 1.36 0 1.67 0 1.93 0 1.02

E>D>A>C>B=F

表 3　搅拌速度对反应结果的影响

Table 3　 Effect of mixing speed on reaction result

组分质量

分数/ %

搅拌速度/ ( r min)

200 250 300 350 400

母液 固样 母液 固样 母液 固样 母液 固样 母液 固样

Cl - 2.17 1.61 2.07 0.93 2.23 1.18 1.83 0.66 2.19 0.99

Ca2+ 0.96 3.50 1.10 1.14 1.11 0.066 0.94 2.10 1.12 1.35

Mg2+ 0.13 37.42 0.025 39.36 0.037 39.46 0.029 38.88 0.053 39.76

K+ 0.024 0.021
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表 4　晶种对反应结果的影响

Table 4　 Effect of seed crystal on reaction result

组分质量

分数/ %

晶种量 g

0.05 0.10 0.15 0.20 0.25 0.30

母液 固相 母液 固相 母液 固相 母液 固相 母液 固相 母液 固相

Cl- 1.91 0.96 2.23 1.18 2.45 0.49 2.11 0.26 2.07 0.93 2.11 0.42

Ca2+ 0.97 7.69 1.11 0.066 1.09 4.68 0.97 2.70 1.10 0.96 1.09 0.76

Mg2+ 0.044 35.84 0.037 39.46 0.10 36.54 0.092 38.39 0.003 40.05 0.011 39.55

K+ 0.0027 0.023

图 2　搅拌速度对氢氧化镁纯度的影响

Fig.2　Effect of mixing speed on purity of

magnesium hydroxide

图 3　晶种添加量对氢氧化镁纯度的影响

Fig.3　Effect of seed crystal reaction on purity of

magnesium hydroxide

2.4　沉淀反应温度影响

从热力学角度分析可知,离子水化过程是

放热过程,减小水化离子半径是吸热过程。升

高温度可提高水合离子的动能,有利于克服成

核位垒 。由于分子运动加剧,离子水化减弱,晶

体周围水化层变薄, 有利于形成粒径大含水低

的结晶 。

图 4　温度对氢氧化镁纯度的影响

Fig.4　Effect of reaction temperature on purity of

magnesium hydroxide

在其它因素水平 B1C2D1E3F2 不变的前提

下,调整反应温度为 30 ℃、45 ℃、60 ℃、75 ℃、

85 ℃、90 ℃考察沉淀反应温度变化对氢氧化镁

表 5　反应温度对结果的影响

Table 5　 Effect of reaction temperature on reaction result

组分质量

分数/ %

温度/ ℃

30 45 60 75 85 90

母液 固相 母液 固相 母液 固相 母液 固相 母液 固相 母液 固相

Cl- 2.17 0.36 1.95 0.37 2.14 1.36 2.17 0.81 2.23 1.18 2.13 0.26

Ca2+ 1.06 1.98 0.99 1.47 1.16 2.03 1.02 1.47 1.11 0.066 1.00 1.89

Mg2+ 0.059 39.07 0.060 39.36 0.0031 38.70 0.085 39.82 0.037 39.46 0.046 39.31

K+ 0.024 0.014
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沉淀质量的影响, 试验结果见表 5,图 4。由表

5,图 4可以看出,随着反应温度的升高产品纯

度先增加后减小, 在 75 ℃时达到最大值

96.23%。而此时母液 Mg
2+
纯度为 0.085%。

随着反应温度的升高
[ 5]

, Ca( OH) 2 溶解度降低,

从而使溶液中OH
-
降低,Mg(OH) 2 的溶解度随

温度升高而增大,即 Ksp增大,两者都使氢氧化

镁过饱和度降低,有利于晶体的成长而得到粒

径相对较大的晶体;提高反应温度还能使离子

扩散速率加快 、小晶体溶解 、向大晶体转移。另

外,提高反应温度能加快反应速度,使晶体团聚

夹带的未反应物减少,沉淀中残留钙少,产物纯

度得到提高。

3　结　论

通过本项试验研究, 在与前人工作结合的

基础上,我们得出当反应温度为 85℃, 水氯镁

石浓度为 1.0 mol L,石灰乳浓度为 0.90 mol L,

晶种添加量为 0.25 g 氢氧化镁, 搅拌速度为

300 r/min,石灰乳滴加速度为 10 mL/min时,石

灰乳沉淀法所制备氢氧化镁的纯度可达

96.79%,母液中 Mg
2+
剩余量为 0.003%, 表明

此时所得产品氢氧化镁纯度最高,产品收率最

高 。
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Optimization Technique for Preparation of Magnesium Hydroxide

from Milk of Lime and Bischofite
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Abstract:Preparation of magnesium hydroxide with milk of lime and bischofite was studied.Through utilizing

others work, some factors such as reaction temperature, seed crystal addition, mixing speed of precipitation re-

action in the course of producing Mg(OH) 2 were researched, and optional conditions were given.These option-

al conditions could synthesize Mg(OH) 2 which has certain granularity and purity quotient, so, it had wide fu-

ture prospects
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