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　　【摘　要】　以内蒙古产白云石为原料，通过加入有机添加剂而改进的碳化法制得精制重镁水，在不

同温度下热解得到高纯碱式碳酸镁，进而于不同温度、不同时间下煅烧得到高纯氧化镁。研究了热解温

度对高纯碱式碳酸镁纯度、物相和形貌的影响；以及煅烧温度和时间的选择及其对高纯氧化镁物相和形

貌的影响。结果表明，重镁水热解温度为９５～１００℃；热解温度＞７０℃时，碱式碳酸镁物相为４ＭｇＣＯ３·

Ｍｇ（ＯＨ）２·４Ｈ２Ｏ；随着热解温度的升高，碱式碳酸镁晶体形貌从板条状逐渐转变为球状。
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１　引　言

制备高纯碱式碳酸镁和氧化镁的最常用工艺是白

云石碳化法［１－４］，其中重镁水热解和碱式碳酸镁煅烧都

是关键步骤。由于热解过程为吸热过程，高温下粒子

的热运动使晶粒相互碰撞，而热解温度不同时，晶体发

生的塑性形变程度不同，会对晶体的形貌和微粒尺寸

产生很大 影 响［５］，同 时 还 会 影 响 镁 回 收 率［６－１０］。提 高

热解温度有利于提高镁收率，且使碱式碳酸镁晶体的



形貌由针棒状转向片状［１１］。另一方面，温度过高会使

热解时间过短，导致针状碳酸镁转型不彻底，所得产品

粒径不均，为针棒状碳酸镁和片状碱式碳酸镁的混合

物。而热解温度过低会导致热解时间增长，能耗增大。
所以，控制合适的热解温度十分重要。

另外，煅 烧 温 度 与 煅 烧 时 间 对 ＭｇＯ的 活 性 和 产

率具有重要影响。为此，本文以白云石为原料，采用改

进碳化法制得重镁水，再控制条件经过热解和煅烧步

骤制备出高纯碱式碳酸镁和氧化镁，并研究了热解和

煅烧条件的选择及其对高纯碱式碳酸镁和氧化镁的纯

度、物相和形貌的影响。

２　实验部分

２．１　原料及仪器

２．１．１　原料　　实验用原料为：产自内蒙古旗下营白

云石，成分见表１。
表１　白云石化学组成

Ｔａｂｌｅ　１　Ｂａｓｉｃ　ｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎ　ｏｆ　ｄｏｌｏｍｉｔｅ
Ｏｘｉｄｅ　 ＭｇＯ　 ＣａＯ　 Ｆｅ２Ｏ３ ＳｉＯ２

Ｍａｓｓ　ｆｒａｃｔｉｏｎ／％ ２０．９６　 ３０．６６　 ０．３０　 ０．８０

２．１．２　仪器设备　　Ｘ－ｐｅｒｔ　ＰＲＯ　Ｘ射线衍射能谱仪、

ＩＣＰ－原子 吸 收 仪（ＩＣＡＰ　６５００ＤＵＯ）、扫 描 电 子 显 微 镜

（ＳＥＭ　ＪＳＭ－５６１０ＬＶ）、马弗炉（ＳＲＪＸ－８－１３）、普通烘箱。

２．２　实验过程

２．２．１　热解重镁水制备高纯碱式碳酸镁　　取一定

量白云石料破碎至２～５ｃｍ，在高温管式炉中９５０℃煅

烧２ｈ，得到煅白；加入５００ｍＬ水，在一定温度和时间

下熔化后得精镁乳液；通入ＣＯ２ 碳化，同时加入添 加

剂至碳化完全，过滤后得精制重镁水。分别控制温度

为５０、６０、７０、８０、９０及９５～１００℃进行热解，得到高纯

碱式碳酸镁。研究热解温度对碱式碳酸镁纯度、物相

和形貌的影响。

２．２．２　煅烧碱式 碳 酸 镁 制 备 氧 化 镁　　在４５０℃和

５００℃于马弗炉中 分 别 煅 烧 碱 式 碳 酸 镁３０、４５、６０、９０
及１２０ｍｉｎ，得到高纯氧化镁。研究煅烧温度和时间对

氧化镁物相和形貌的影响。

３　结果与讨论

３．１　热解温度对碱式碳酸镁纯度、物相和形貌的影响

３．１．１　热解温度对碱式碳酸镁纯度的影响　　表２
为不同温度热解得到的碱式碳酸镁的含量分析。由表

２可知：重镁水在５０℃已部分分解生成沉淀析出，但样

品中的氧化镁含量过低。随着温度的升高，样品中的

　　　表２　不同温度热解所得碱式碳酸镁成分分析

Ｔａｂｌｅ　２　Ｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓ　ｏｆ　ｂａｓｉｃ　ｍａｇｎｅｓｉｕｍ　ｃａｒｂｏｎａｔｅ

Ｅｎｔｒｙ
Ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ

／℃
Ａｎａｌｙｓｉｓ　ｒｅｓｕｌｔｓ／％

ＭｇＯ　 ＣａＯ　 Ｆｅ
１　 ５０　 ３７．４４　 ０．２４　 ０．０５８
２　 ６０　 ３９．９７　 ０．４７　 ０．０５０
３　 ７０　 ４１．６１　 ０．４０　 ０．０５５
４　 ８０　 ４１．８１　 ０．２５　 ０．０３９
５　 ９０　 ４２．１７　 ０．４１　 ０．００９
６　 ９５～１００　 ４６．３３　 ０．２２　 ０．００７

氧化镁含量逐渐增大，在９５～１００℃热解得到的产品，
其化 学 成 分 总 体 指 标 达 到 标 准［１２］中 的 优 等 品 要 求。
所以热解温度选择在９５～１００℃。

３．１．２　热解温度对碱式碳酸镁物相的影响　　图１
为不同温 度 热 解 得 到 的 碱 式 碳 酸 镁 的 ＸＲＤ对 比 谱

图。由图１（ａ）可 知，５０℃热 解 时，得 到 的 是 ＭｇＣＯ３·

Ｍｇ（ＯＨ）２·３Ｈ２Ｏ，９５～１００℃时 得 到４ＭｇＣＯ３·Ｍｇ
（ＯＨ）２·４Ｈ２Ｏ，６０℃时 则 得 到 两 者 的 混 合 物。由 图１
（ｂ）可知，温度高于７０℃后，热解温度对物相的影响不

甚明显，产物都是４ＭｇＣＯ３·ＭｇＣＯ３·４Ｈ２Ｏ。

３．１．３　热解温度对碱式碳酸镁微观形貌的影响　　
图２和图３为不同温度热解得到的碱式碳酸镁样品在

不同放大倍数下的ＳＥＭ形貌图。
由图２可知，在５０℃热解得到的碱式碳酸镁晶体

呈长短不一的板条状团簇，随着温度的升高，晶体逐渐

由条状聚集到一起成为长短不一的圆棒状，圆棒长度

变短再形成球状，９５℃时，球状晶体分布更加均匀。
由图３可知，５０℃时，板条状团簇由一层一层的薄

片堆 积 而 成。６０℃时，板 条 状 逐 渐 转 化 为 圆 棒 状。

７０℃时，长度不同的圆棒表面出现较为清晰的片状晶

体。温度高于８０℃时，片 状 晶 体 越 来 越 多，一 层 一 层

均匀叠加团聚形成球状且形似玫瑰花瓣。
这说明，随着热解温度的升高，碱式碳酸镁晶体形

貌从板条状到棒状，再逐渐团聚为球状。

３．２　煅烧条件的选择

３．２．１　煅烧时间和煅烧温度对失重率的影响　　图

４分别是４５０℃和５００℃下 煅 烧 不 同 时 间 得 到 高 纯 氧

化镁时，煅 烧 时 间 对 失 重 率 的 影 响 曲 线。由 图 可 知，

４５０℃煅烧时，随着时间的增加，失重率先逐渐增大，在

６０ｍｉｎ后 则 基 本 平 稳，失 重 率 达 到５４．２％，表 明 煅 烧

６０ｍｉｎ就可保证反应完全进行。５００℃煅烧时，随着时

间增加，失 重 率 在５３．０～５３．４％之 间，略 有 增 大。表

明此温度下时间对煅烧反应的影响不甚明显，同时煅

烧温度升高会使能耗增加。另外根据碱式碳酸镁的热

重分析可 知，在４１７．１℃时 已 经 分 解 完 全，失 重 率 为

５３．２％，说明在４５０℃下 煅 烧４５～６０ｍｉｎ就 能 保 证 反

应 完 全，同 时 节 省 能 耗。所 以，选 择 煅 烧 温 度 为

·３９１·第３６卷第２期 郑利娜，等．制备高纯碱式碳酸镁和氧化镁的热解及煅烧条件



图１　不同热解温度下得到的碱式碳酸镁的ＸＲＤ谱图对比　（ａ）、（ｂ）两图分别表示不同热解温度与９５～１００℃下物相的对比。

Ｆｉｇ．１　ＸＲＤ　ｐａｔｔｅｒｎｓ　ｏｆ　ｂａｓｉｃ　ｍａｇｎｅｓｉｕｍ　ｃａｒｂｏｎａｔｅ　ａｔ　ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ　ｐｙｒｏｌｙｓｉｓ　ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ

图２　不同热解温度下得到的碱式碳酸镁的低放大倍数ＳＥＭ形貌图 （ａ）５０℃；（ｂ）６０℃；（ｃ）７０℃；（ｄ）８０℃；（ｅ）９０℃；（ｆ）９５～１００℃

Ｆｉｇ．２　Ｌｏｗ　ｍａｇｎｉｆｉｃａｔｉｏｎ　ＳＥＭ　ｐｉｃｔｕｒｅｓ　ｏｆ　ｂａｓｉｃ　ｍａｇｎｅｓｉｕｍ　ｃａｒｂｏｎａｔｅ　ａｔ　ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ　ｐｙｒｏｌｙｓｉｓ　ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ

图３　不同热解温度下得到的碱式碳酸镁的高放大倍数ＳＥＭ形貌图 （ａ）５０℃；（ｂ）６０℃；（ｃ）７０℃；（ｄ）８０℃；（ｅ）９０℃；（ｆ）９５～１００℃

Ｆｉｇ．３　Ｈｉｇｈ　ｍａｇｎｉｆｉｃａｔｉｏｎ　ＳＥＭ　ｐｉｃｔｕｒｅｓ　ｏｆ　ｂａｓｉｃ　ｍａｇｎｅｓｉｕｍ　ｃａｒｂｏｎａｔｅ　ａｔ　ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ　ｐｙｒｏｌｙｓｉｓ　ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ
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图４　煅烧时间和温度对失重率的影响　（ａ）４５０℃；（ｂ）５００℃

Ｆｉｇ．４　Ｅｆｆｅｃｔｓ　ｏｆ　ｃａｌｃｉｎａｔｉｏｎｓ　ｔｉｍｅ　ａｎｄ　ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ　ｏｎ　ｍａｓｓ　ｌｏｓｓ．　（ａ）４５０℃；（ｂ）５００℃

４５０℃，煅烧时间为４５～６０ｍｉｎ。

３．２．２　煅烧时间和煅烧温度对氧化镁物相的影响　
　图５是４５０℃和５００℃下不同煅烧时间得到的氧化镁

的ＸＲＤ谱及其特征衍射峰的比较。由图５（ａ）可知，随
着煅烧时间的增加，衍射峰强度更大、峰更加尖锐，说明

　　　

结晶度更高。同时，由图５（ｂ）可知，煅烧时间为３０ｍｉｎ、

９０ｍｉｎ时得到的氧化镁晶体结晶度高于６０ｍｉｎ、１２０ｍｉｎ
下煅烧 得 到 的 晶 体。比 较 两 图 可 得，在４５０℃下 煅 烧

６０ｍｉｎ得到的氧化镁样品衍射峰强度和尖锐程度是最

强的，所以煅烧温度可选为４５０℃，时间为６０ｍｉｎ。

图５　不同煅烧温度和煅烧时间下得到的氧化镁的ＸＲＤ谱图对比　（ａ）４５０℃；（ｂ）５００℃

Ｆｉｇ．５　ＸＲＤ　ｐａｔｔｅｒｎｓ　ｏｆ　ＭｇＯ　ａｔ　ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ　ｃａｌｃｉｎａｔｉｏｎｓ　ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ　ａｎｄ　ｔｉｍｅ　（ａ）４５０℃；（ｂ）５００℃

３．２．３　煅烧时间和煅烧温度对氧化镁微观形貌的影

响　　图６是不同煅烧温度和煅烧时间下得到的氧化

镁的ＳＥＭ微 观 形 貌 图。由 图 可 看 出，氧 化 镁 晶 体 呈

片层组成的 玫 瑰 花 瓣 形 状。在４５０℃煅 烧３０ｍｉｎ时，
晶体的片层玫瑰花状特征不太明显，可能是由于煅烧

程度不够所致。说明在此实验条件下煅烧温度和煅烧

时间对形貌的影响甚小。

３．３　高纯碱式碳酸镁和氧化镁的化学成分、物相组成

和微观形貌表征

３．３．１　高纯碱式碳酸镁和氧化镁的化学成分　　选

择热解温度９５～１００℃、碱式碳酸镁煅烧温度４５０℃、
煅烧时间４５～６０ｍｉｎ进行实验，制得高纯碱式碳酸镁

和氧化镁，表３是这两种样品的化学成分，其中（ａ）为

碱式碳酸镁，（ｂ）为氧化镁。结果表明，产品纯度均符

合标准［１２］要求。

３．３．２　高 纯 碱 式 碳 酸 镁 和 氧 化 镁 的 ＸＲＤ谱 图　　
图７为高纯碱式碳酸镁和氧化镁的ＸＲＤ谱图。与标

表３　不同条件下制得的样品成分

Ｔａｂｌｅ　３　Ｃｏｎｔｅｎｔ　ｏｆ　ｂａｓｉｃ　ｍａｇｎｅｓｉｕｍ　ｃａｒｂｏｎａｔｅ　ａｎｄ

ｍａｇｎｅｓｉｕｍ　ｏｘｉｄｅ

（ａ）

Ｓａｍｐｌｅｓ
Ｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓ／％

ＭｇＯ　 ＣａＯ　 Ｆｅ

４ＭｇＣＯ３·Ｍｇ（ＯＨ）２·４Ｈ２Ｏ

１＃ ４３．１７　 ０．４３　 ０．００８０
２＃ ４２．９３　 ０．５１　 ０．００７５
３＃ ４３．４８　 ０．４８　 ０．００７９
Ａｖｅｒａｇｅ　 ４３．１９　 ０．４７　 ０．００７８

ＭｇＯ

１＃ ９９．１０　 ０．１９　 ０．０３０
２＃ ９９．８０　 ０．１７　 ０．０２８
３＃ ９９．６５　 ０．１８　 ０．０３９
Ａｖｅｒａｇｅ　 ９９．５２　 ０．１８　 ０．０３２

准谱图对比，可知碱式碳酸镁为４ＭｇＣＯ３·Ｍｇ（ＯＨ）２·

４Ｈ２Ｏ。

３．３．３　高 纯 碱 式 碳 酸 镁 和 氧 化 镁 的ＳＥＭ 形 貌 图　
　图８为高 纯 碱 式 碳 酸 镁 和 氧 化 镁 的ＳＥＭ 形 貌 图。

碱式碳酸镁 晶 体 是 由 一 层 一 层 的 片 状 晶 体 均 匀 叠 加
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图６　不同煅烧温度和煅烧时间下得

到的氧化镁的ＳＥＭ微观形貌图

（ａ）５００℃，３０ｍｉｎ；（ｂ）５００℃，６０ｍｉｎ；

（ｃ）５００℃，９０ｍｉｎ；（ｄ）５００℃，１２０ｍｉｎ；

（ｅ）４５０℃，３０ｍｉｎ；（ｆ）４５０℃，４５ｍｉｎ；

（ｇ）４５０℃，６０ｍｉｎ；（ｈ）４５０℃，９０ｍｉｎ

Ｆｉｇ．６　ＳＥＭ　ｐｉｃｔｕｒｅｓ　ｏｆ　ＭｇＯ　ａｔ　ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ

ｃａｌｃｉｎａｔｉｏｎｓ　ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ　ａｎｄ　ｔｉｍｅ

图７　优化条件下所得（ａ）碱式碳酸镁；（ｂ）氧化镁的ＸＲＤ谱图

Ｆｉｇ．７　ＸＲＤ　ｐａｔｔｅｒｎｓ　（ａ）４ＭｇＣＯ３·Ｍｇ（ＯＨ）２·４Ｈ２Ｏ；（ｂ）ＭｇＯ

图８　高纯（ａ）碱式碳酸镁；（ｂ）氧化镁的ＳＥＭ形貌

Ｆｉｇ．８　ＳＥＭ　ｐｉｃｔｕｒｅｓ　（ａ）４ＭｇＣＯ３·Ｍｇ（ＯＨ）２·４Ｈ２Ｏ；（ｂ）ＭｇＯ
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团聚在一起形成的球状。氧化镁晶体呈片层组成的玫

瑰花瓣形状。

４　结　论

１．经 优 选 确 定 了 重 镁 水 的 热 解 温 度 为 ９５～
１００℃，得 到 高 纯 碱 式 碳 酸 镁，它 的 组 成 为 ＭｇＯ：

４３．１９％，ＣａＯ：０．４７％，Ｆｅ：０．００７８％。

２．随着温度的升高，重镁水的热解经历了一个物

相变 化 的 过 程，当 热 解 温 度 高 于 ７０℃ 时，能 得 到

４ＭｇＣＯ３·ＭｇＣＯ３·４Ｈ２Ｏ。且随着热解温度的升高，碱
式碳酸镁晶体形貌由板条状逐渐团聚为球状。

３．确定了煅烧碱 式 碳 酸 镁 制 备 氧 化 镁 的 适 宜 条

件：煅烧温度４５０℃，煅烧 时 间４５～６０ｍｉｎ，得 到 的 氧

化 镁 组 成 为：ＭｇＯ：９９．５２％，ＣａＯ：０．１８％，Ｆｅ：

０．０３２％。

４．最 优 条 件 下 制 备 的 高 纯 碱 式 碳 酸 镁，经 ＸＲＤ
检 测，其 分 子 式 为４ＭｇＣＯ３·Ｍｇ（ＯＨ）２·４Ｈ２Ｏ；经

ＳＥＭ检测，碱式碳酸镁晶体是由一层一层的片状晶体

均匀叠加团聚在一起形成的球状。氧化镁晶体呈片层

组成的玫瑰花瓣形状。
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