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摘要:以氯碱企业中生产的固体废弃物盐泥为原料ꎬ采用旋转液膜反应器强化水洗及 ＣＯ２ 碳化方式分别浸取其中的氯化

钾和氢氧化镁资源ꎬ考察了盐泥浆液的固液比及浆化温度对氯化钾浸出含量的影响以及碳化反应条件对盐泥中氢氧化镁浸取

率的影响ꎮ 实验结果表明ꎬ在盐泥与水的固液比为 １ ∶５、浆化温度为 ３５℃时ꎬ盐泥中氯化钾的浸出率可达到 ９５􀆰 １２％ꎮ 氢氧化镁

碳化浸取实验中ꎬ当固液比为 １ ∶１３、碳化温度为 ２５℃、搅拌转速为 ９００ ｒ / ｍｉｎ、ＣＯ２ 通入流量为 ４５ ｍＬ / ｍｉｎ、通入时间为 １４０ ｍｉｎ
时ꎬ盐泥中氢氧化镁的浸出率可以达到 ９５􀆰 ４３％ꎮ 水解实验结果表明ꎬ在 １００℃下水解 ３０ ｍｉｎꎬ可得到纳米花状的 Ｍｇ５(ＣＯ３)４(ＯＨ)２􀅰
４Ｈ２Ｏ 产品ꎬ水解率达到 ９５􀆰 ３０％ꎮ 该工艺操作简便ꎬ对环境友好ꎬ为盐泥的综合利用提供了新的思路ꎮ
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　 　 工业用盐和制盐行业作为国民经济的重要组成

部分ꎬ同时也与烧碱行业息息相关[１]ꎮ 氯碱工业作

为国民经济基础工业ꎬ当前主要用于电解制备氢氧

化钠、氢气和氯气电解工艺[２]ꎬ以及制备漂白粉、聚
氯化铝以及氯磺酸等下游产品[３]ꎮ 由于烧碱广泛

应用于造纸、印染、药物及水处理等多个行业[４]ꎬ长
期以来烧碱产量保持稳定增长ꎬ其中 ２０２２ 年我国烧

碱产量 ３ ９８０􀆰 ５ 万 ｔꎬ同比增长 １􀆰 ４％ꎮ 工业氯化钠

和氯化钾是制备 ＮａＯＨ 和 ＫＯＨ 的主要原料ꎬ由于工

业用盐中含有 ３％~５％的 Ｃａ２＋、Ｍｇ２＋、ＳＯ２－
４ 以及泥沙

等杂质ꎬ容易在电解过程中堵塞离子交换膜孔道和

毒化相关官能团ꎬ因此这些杂质必须在进入电解槽

前通过化学沉淀或螯合等手段除去ꎬ从而产生了大

量的盐泥ꎮ 盐泥是一次盐水精制工序所产生的固体

废弃物ꎬ污染指数约为 ０􀆰 ０５６[５]ꎬ每生产 １ ｔ 烧碱就

要产生 ４０~６０ ｋｇ 的盐泥ꎮ 目前盐泥的处理方式主

要以堆存及填埋为主ꎬ不仅浪费了钠、钾和镁资源ꎬ
其中夹杂的钡等重金属组分对环境有严重的污

染[６] ꎬ因此开发盐泥的综合利用技术对于推动氯

碱行业的清洁化生产和资源高效利用具有重要的

意义ꎮ
我国是钾盐紧缺国家ꎬ每年需要从加拿大、俄罗
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斯和白俄罗斯等国家进口大量氯化钾化肥ꎮ 钾碱工

业的盐泥中含有丰富的钾镁资源ꎬ目前的回收利用

研究相对较少ꎬ通常采用压滤机对盐泥进行压滤ꎬ以
滤液化盐回用等方式来回收盐泥中的氯化钾ꎬ同时

节省化盐工序中新盐的使用量ꎮ 在氯离子处理方

面ꎬ李正国等[７] 使用卧螺离心机处理氨碱厂的盐

泥ꎬ对得到的液体进行化盐回用ꎬ剩余的低氯盐泥与

水混匀后配制成高纯度的白泥浆ꎬ并对其进行重复

利用ꎻ高在平等[８]采用水洗等方式来降低盐泥中的

盐含量ꎬ洗涤后盐泥中的氯离子含量可以降低到

０􀆰 ０７％左右ꎬ满足了水泥技术中对 Ｃｌ－含量的要求ꎮ
在镁离子回收方面ꎬ一般转化为具有更高附加值的

产品ꎬ如碱式碳酸镁或者氧化镁等ꎬ其中碱式碳酸镁

进一步通过煅烧后可以制备氧化镁应用于涂料及油

漆添加剂[９]、耐火保温材料[１０]、水泥添加剂[１１]、废
水处理[１２－１５]、催化剂[１６]、陶瓷和吸附剂[１７] 等领域ꎬ
因此开发盐泥回收镁质资源具有良好的应用前景ꎮ
黎艳等[１８]利用二氧化碳碳化等方式提取盐泥中的

氢氧化镁ꎬ以氢氧化镁为前驱体ꎬ进一步制备了轻质

氧化镁ꎬ当盐泥固液比为 １ ∶ １５、ＣＯ２ 通入时间为

９０ ｍｉｎ、水解温度为 ９０℃、水解时间为 ２５ ｍｉｎ 时ꎬ盐
泥中镁离子的总提取率可达到 ７５％ꎻ此外ꎬ也有研

究者采用其他方法如酸浸或者氯化铵等浸取方式来

提取盐泥中的镁离子资源ꎬ如刘润静等[１９] 利用氯化

铵浸取盐泥中的镁离子ꎬ结果表明ꎬ当盐泥固含量为

２４８ ｇ / Ｌ、氯化铵与盐泥中氢氧化镁的摩尔比为 ２􀆰 ３、
浸取时间为 １００ ｍｉｎ 时ꎬ盐泥中的镁离子浸出率可

达到 ７５％ꎻ朱军等[２０] 采用酸浸等方式处理盐泥ꎬ结
果表明ꎬ当反应温度为 ６０℃、固液比为 １ ∶５、搅拌转

速为 ５００ ｒ / ｍｉｎꎬ采用 ２ ｍｏｌ / Ｌ 浓度的盐酸浸取

１５ ｍｉｎ 后ꎬ钙镁离子的浸出率可达到 ９８％ꎮ 在上述

处理方法中ꎬ酸化和氯化铵法浸取镁离子对实际生

产设备的耐腐蚀性能要求较高ꎮ
有鉴于此ꎬ本文针对盐泥中含有以胶体形式存

在的氢氧化镁等物质容易吸附氯化钾ꎬ创新性地提

出采取强化水洗和二氧化碳碳化方法相联合ꎬ实现

盐泥中钾镁资源的联合回用ꎮ 首先利用氯化钾和氢

氧化镁在水中溶解度不同ꎬ通过旋转液膜反应器强

化水洗浸出氯化钾ꎬ利用高速转子和定子之间的可

控间隙ꎬ使盐泥瞬间完成固液表面更新ꎬ实现快速高

效混合、粉碎和分散等目的ꎬ大大提升了氯化钾的浸

取速度和效率ꎻ然后利用氢氧化镁在过量二氧化碳

中的溶解机理ꎬ采用 ＣＯ２ 碳化处理方式实现氢氧化

镁与泥渣的分离ꎬ之后对得到的碳化溶液进行水解

处理ꎬ得到碱式碳酸镁产品ꎬ实现了盐泥中的钾镁资

源一体化回收利用ꎮ

１　 实验部分

１􀆰 １　 试剂与仪器

试剂:盐泥ꎬ取自内蒙古瑞达泰丰化工有限公

司ꎻＣＯ２ 气体纯度为 ９９􀆰 ９％ꎬ采购自山东济南气体有

限公司ꎻ乙二胺四乙酸二钠ꎬ天津市福晨化学试剂有

限公司生产ꎮ
仪器:台式离心机ꎬ北京纬仪实验仪器有限公司

生产ꎻ电热风干燥箱ꎬ上海一恒科学仪器有限公司生

产ꎻ旋转液膜反应器ꎬ嘉德益海机械制造有限公司生

产ꎻ数显恒温磁力搅拌器ꎬ深圳鑫诚电子设备有限公

司生产

１􀆰 ２　 实验内容及方法

图 １ 是盐泥中钾镁资源的提取流程ꎮ 据图 １ 中

所示ꎬ本工作采用旋转液膜反应器强化水洗盐泥ꎬ对
浆液离心处理ꎬ得到盐泥泥渣以及氯化钾浸出液ꎬ将
氯化钾清液注入到化盐池内重复利用ꎬ并采用二氧

化碳碳化等方式浸取泥渣中的 Ｍｇ(ＯＨ) ２ꎮ 为了使

气体能够更好地溶解ꎬ将得到的泥渣进行二次浆化ꎬ
使其转变为均一的盐泥浆液ꎬ研究不同碳化反应

条件对盐泥中氢氧化镁浸出率的影响ꎬ并在此过

程中探寻最佳碳化反应条件ꎮ 将所得到的碳化滤

液进行水解ꎬ便可以得到具有高附加值的碱式碳

酸镁等产品ꎮ

图 １　 盐泥中钾镁资源的提取流程

采用 ＧＢ / Ｔ ６５４９—２０１１ 中的四苯硼钠法及

ＥＤＴＡ 滴定法等测定氯化钾和镁离子含量[２１]ꎮ

２　 结果与讨论

２􀆰 １　 氯化钾的浸出条件探究

２􀆰 １􀆰 １　 强化水洗过程对盐泥中氯化钾浸出的影响

设置盐泥固液比[ｍ(盐泥) ∶ｍ(水)]为 １ ∶５ꎬ浆
化温度为 ２５℃ꎬ搅拌器搅拌溶解一段时间后ꎬ得到

一次盐泥浆液ꎬ将盐泥浆液分为 ２ 份ꎬ设置对照实

验ꎬ研究了强化水洗过程对盐泥中氯化钾浸出的影

􀅰８１３􀅰
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响ꎬ浸出氯化钾结果如表 １ 所示ꎮ 由表 １ 可知ꎬ强化

水洗过程有益于实现盐泥中氯化钾的高效浸取ꎬ可
以将氯化钾的浸出率由 ８８􀆰 ２％增加到 ９４􀆰 ０％ꎬ浸出

时间由 ２０ ｍｉｎ 缩短为 １ ｍｉｎꎮ 这是因为盐泥中含有

以胶体形式存在的氢氧化镁ꎬ它会包裹 ＫＣｌꎬ使氯化

钾不能高效溶解浸出ꎬ并且增大盐泥的洗涤难度ꎬ而
旋转液膜反应器具有高强度的剪切力ꎬ可以将盐泥

中的大块物质转变为更细小的颗粒物ꎬ并通过高速

转子和定子之间的可控间隙ꎬ使盐泥瞬间完成固液

表面更新ꎬ实现快速高效混合、粉碎和分散等目的ꎬ
从而大大缩短了盐泥中氯化钾的浸出时间ꎬ同时也

提升了氯化钾的浸出率ꎮ
表 １　 水洗方式对氯化钾浸出过程的影响

水洗方式 普通水洗 强化水洗

浸出时间 / ｍｉｎ ２０ １

氯化钾浸出率 / ％ ８８􀆰 ２ ９４􀆰 ０

２􀆰 １􀆰 ２　 盐泥固液比对氯化钾浸出效果的影响

为了探究盐泥固液比[ｍ(盐泥) ∶ｍ(水)]对氯

化钾浸出效果的影响ꎬ设置固液比例分别为 １ ∶２􀆰 ５、
１ ∶３、１ ∶４、１ ∶５、１ ∶６ꎬ保持浆液温度为 ２５℃ꎬ测定氯化

钾浸出的结果如表 ２ 所示ꎮ 由表 ２ 可知ꎬ当盐泥固

液比[ｍ(盐泥) ∶ｍ(水)]从 １ ∶２􀆰 ５ 逐渐增大到 １ ∶５
时ꎬ水量的增大会使盐泥中的离子更好地溶解到浆

液中ꎬ溶液中氯化钾的浸出率可以达到最大值

９４％ꎬ结合实际生产应用情况ꎬ固液比为 １ ∶３ ~ １ ∶４的
盐泥浆液较黏稠ꎬ增大了旋转液膜反应器的处理难

度ꎬ不利于盐泥中氯化钾的溶解ꎬ综合考虑以上因

素ꎬ盐泥的最佳固液比选取为 １ ∶５ꎮ
表 ２　 盐泥固液比对氯化钾浸出率的影响

固液比[ｍ(盐泥) ∶ｍ(水)] １ ∶２􀆰 ５ １ ∶３ １ ∶４ １ ∶５ １ ∶６

氯化钾浸出率 / ％ ９２􀆰 ７６ ９３􀆰 ９９ ９３􀆰 ９４ ９４􀆰 ００ ９３􀆰 ３４

２􀆰 １􀆰 ３　 盐泥浆化温度对氯化钾浸出效果的影响

保持盐泥固液比为 １ ∶５ꎬ分别设置盐泥浆化温

度为 ２５、３５、４５、５５、６５℃ꎬ测定的氯化钾浸出结果如

表 ３ 所示ꎮ 由表 ３ 可知ꎬ当温度从 ２５℃增大至 ３５℃
时ꎬ温度的升高使盐泥浆液的黏稠度下降ꎬ氯化钾更

加充分地溶解到浆液中ꎬ浸出含量可从 ９４％增大到

９５􀆰 １２％ꎬ继续升高温度ꎬ氯化钾的浸出效果并没有

发生显著的提高ꎬ且温度较高会导致回收氯化钾的

处理成本增加ꎬ因此综合考虑氯化钾的浸出效果以

及企业的实际运行成本ꎬ盐泥的最佳浆化温度选择

为 ３５℃ꎮ

表 ３　 盐泥浆化温度对氯化钾浸出率的影响

浆化温度 / ℃ ２５ ３５ ４５ ５５ ６５

氯化钾浸出率 / ％ ９４􀆰 ００ ９５􀆰 １２ ９４􀆰 ４４ ９３􀆰 ９５ ９３􀆰 ９０

２􀆰 ２　 Ｍｇ(ＯＨ) ２ 碳化反应条件探索

２􀆰 ２􀆰 １　 磁子搅拌转速对盐泥中氢氧化镁浸出率的

影响

控制盐泥固液比[ｍ(盐泥) ∶ｍ(水)]为 １ ∶５、二
氧化碳通入时间为 １ ｈ、通入流量为 ２５ ｍＬ / ｍｉｎ、反
应温度为 ２５℃ꎬ在碳化过程中同时记录盐泥浆液的

ｐＨ 随磁子搅拌转速的变化ꎬ测定结果如图 ２ 所示ꎮ

(ａ)盐泥中氢氧化镁的浸出率随搅拌转速的变化

１—３００ ｒ / ｍｉｎꎻ２—６００ ｒ / ｍｉｎꎻ３—９００ ｒ / ｍｉｎꎻ４—１ ２００ ｒ / ｍｉｎ
(ｂ)盐泥浆液的 ｐＨ 随搅拌转速的变化

图 ２　 搅拌转速对盐泥中氢氧化镁浸出率的影响

经测定ꎬ盐泥中氢氧化镁的初始含量为 ２６％左

右ꎬ图 ２(ａ)、(ｂ)分别表示磁子搅拌转速对盐泥中

氢氧化镁浸出率的影响以及反应过程中盐泥浆液的

ｐＨ 随搅拌转速的变化ꎮ 由图 ２( ａ)可知ꎬ随着磁子

搅拌转速的增大ꎬ盐泥中的氢氧化镁浸出率逐渐增

大ꎬ溶解到溶液中的镁离子含量逐渐增多ꎬ 到

９００ ｒ / ｍｉｎ 时浸出率达到最大ꎬ在此基础上继续增大

转速ꎬ氢氧化镁的浸出率基本保持不变ꎮ 结合图 ２
(ｂ)可知ꎬ增大搅拌转速对浆液 ｐＨ 的影响较为明

显ꎬ当搅拌转速从 ３００ ｒ / ｍｉｎ 增大到 ９００ ｒ / ｍｉｎ 时ꎬ
在相同时间内浆液 ｐＨ 下降速率更快ꎬ说明了转速

在一定程度上促进了气体的溶解ꎬ加快了碳化反应

过程ꎬ继续增大搅拌转速到 １ ２００ ｒ / ｍｉｎ 时ꎬ浆液的

ｐＨ 变化相近ꎬ结合不同转速下的氢氧化镁浸出率ꎬ
优选磁子搅拌转速为 ９００ ｒ / ｍｉｎꎮ
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２􀆰 ２􀆰 ２　 二氧化碳通气时间对盐泥中氢氧化镁浸出

率的影响

控制固液比[ｍ(盐泥) ∶ｍ(水)]为 １ ∶５、碳化反

应温度为 ２５℃、二氧化碳通入流量为 ２５ ｍＬ / ｍｉｎ、磁
子搅拌转速为 ９００ ｒ / ｍｉｎꎬ二氧化碳通入时间分别设

为 ４０、６０、８０、１２０、１４０ ｍｉｎꎬ记录浆液的 ｐＨꎬ探究二

氧化碳通入时间对盐泥中氢氧化镁浸出率的影响ꎬ
测定结果如图 ３ 所示ꎮ

(ａ)ＣＯ２ 不同通入时间对盐泥中氢氧化镁浸出率的影响

(ｂ)不同通入时间下盐泥浆液的 ｐＨ 变化情况

图 ３　 ＣＯ２ 通入时间对盐泥中氢氧化镁

浸出率的影响

由图 ３( ａ)可知ꎬ随着二氧化碳通入时间的增

加ꎬ盐泥中氢氧化镁的浸出率逐渐增大ꎬ当通入时间

达到 １４０ ｍｉｎ 时ꎬ氢氧化镁的浸出率可达到最大值

７９􀆰 ８４％ꎬ盐泥中剩余的氢氧化镁含量可降低至

５􀆰 １６％ꎮ 图 ３(ｂ)为不同气体通入时间下盐泥浆液

的 ｐＨ 变化曲线图ꎬ由图可知ꎬ在碳化反应之前ꎬ盐
泥中的 ｐＨ 为 １０􀆰 ２０ 左右ꎬ二氧化碳通入后ꎬ溶液中

的 ｐＨ 主要由氢氧化镁的溶解以及碳酸的电离平衡

决定ꎬ随着气体通入时间的延长ꎬ盐泥中的氢氧化镁

充分反应ꎬ不断转化为可溶性的镁盐ꎬ当反应到达终

点时ꎬ氢氧化镁会近乎转化为碳酸氢镁ꎬ理论 ｐＨ 接

近 ７ꎬ这与气体通入时间为 １４０ ｍｉｎ 时盐泥浆液的

ｐＨ 相同ꎬ结合以上氢氧化镁浸出率的分析ꎬ确定

ＣＯ２ 最佳通入时间为 １４０ ｍｉｎꎮ
２􀆰 ２􀆰 ３　 二氧化碳通入流量对盐泥中氢氧化镁浸出

率的影响

控制固液比[ｍ(盐泥) ∶ｍ(水)]为 １ ∶５、碳化反

应温度为 ２５℃、磁子搅拌转速为 ９００ ｒ / ｍｉｎ、二氧化

碳通入时间为 １４０ ｍｉｎꎬ二氧化碳通入流量分别设为

２５、４５、６５、８５ ｍＬ / ｍｉｎꎬ在反应过程中记录浆液的

ｐＨꎬ测定结果如图 ４ 所示ꎮ

(ａ)不同气体通入流量对盐泥中氢氧化镁浸出率的影响

１—２５ ｍＬ / ｍｉｎꎻ２—４５ ｍＬ / ｍｉｎꎻ３—６５ ｍＬ / ｍｉｎꎻ４—８５ ｍＬ / ｍｉｎ
(ｂ)不同气体通入流量下盐泥浆液的 ｐＨ 变化情况

图 ４　 ＣＯ２ 通入流量对盐泥中氢氧化镁

浸出率的影响

分析图 ４( ａ)曲线可知ꎬ在相同气体通入时间

下ꎬ当二氧化碳的通入流量从 ２５ ｍＬ / ｍｉｎ 增大到

４５ ｍＬ / ｍｉｎ 时ꎬ单位时间内溶解的二氧化碳量增多ꎬ
会使盐泥浆液中的氢氧化镁颗粒更容易分散在反应

体系中ꎬ氢氧化镁的浸出率可从 ７９􀆰 ８４％ 增大到

８２􀆰 ５４％ꎬ但是随着气体流量的增大ꎬ过量的二氧化

碳只会逸出反应体系ꎬ不会使氢氧化镁的浸出率升

高ꎬ并且还会造成二氧化碳气体的浪费ꎬ综合以上所

述ꎬ二氧化碳的通入流量优选为 ４５ ｍＬ / ｍｉｎꎮ
２􀆰 ２􀆰 ４　 固液比对盐泥中氢氧化镁浸出率的影响

控制碳化反应温度为 ２５℃、磁子搅拌转速为

９００ ｒ / ｍｉｎ、通气时间为 １４０ ｍｉｎ、通气流量为 ４５
ｍＬ / ｍｉｎꎬ设置盐泥与水的固液比分别为 １ ∶５、１ ∶７、１ ∶
９、１ ∶１１、１ ∶１３、１ ∶１５ꎬ探究不同固液比对盐泥中氢氧

化镁浸出率的影响ꎬ测定结果如图 ５ 所示ꎮ

(ａ)不同固液比对盐泥中氢氧化镁浸出率的影响
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(ｂ)不同固液比下盐泥中氢氧化镁的剩余含量

图 ５　 不同固液比对盐泥中氢氧化镁

浸出率的影响

分析图 ５(ａ)可知ꎬ随着盐泥与水比例的增大ꎬ
氢氧化镁的浸出率也逐渐增大ꎬ当固液比从 １ ∶５增
大到 １ ∶７时ꎬ氢氧化镁的浸出率有显著的提升ꎬ这是

因为使用相同量的盐泥时ꎬ添加的水越多ꎬ盐泥浆液

的黏稠度越低ꎬ氢氧化镁在浆液中的流动性越好ꎬ通
入二氧化碳气体后更容易与气体发生反应ꎬ从而提

高盐泥中氢氧化镁的浸出率ꎮ 当固液比从 １ ∶７继续

增大时ꎬ盐泥中氢氧化镁的浸出率缓慢升高ꎬ到达

１ ∶１３ 时ꎬ浸出率达到最高值 ９５􀆰 ４３％ꎬ再继续增大固

液比时ꎬ浸出率基本稳定不变ꎬ在盐泥碳化反应过程

中应尽可能地提高氢氧化镁的浸出率ꎬ同时节约成

本ꎬ因此优化盐泥的固液比为 １ ∶１３ꎮ
综合以上探究过程ꎬ二氧化碳浸取反应的最佳

条件为:碳化温度为 ２５℃ꎬ气体通入流量和反应时

间分别为 ４５ ｍＬ / ｍｉｎ 及 １４０ ｍｉｎꎬ搅拌转速为 ９００
ｒ / ｍｉｎꎬ盐泥与水的固液比为 １ ∶ １３ꎮ 此条件下氢氧

化镁的最大浸出率可以达到 ９５􀆰 ４３％ꎮ
２􀆰 ３　 碳酸氢镁水解实验探究

碳化滤液中的主要成分为碳酸氢镁ꎬ镁离子浓

度较高ꎬ初始浓度大约为 ０􀆰 １５ ｍｏｌ / Ｌꎬ取该碳化滤液

１００ ｍＬ 进行水解实验ꎬ研究了水解温度和时间对碳

酸氢镁水解效果的影响ꎮ
２􀆰 ３􀆰 １　 碳酸氢镁水解温度的选择

设置水解时间为 １ ｈꎬ水解温度分别为 ２５、４５、
６５、８５、１００℃ꎬ反应后测定得到的数据如表 ４ 所示ꎮ
通过对比滤液中剩余的镁离子浓度以及碳酸氢镁水

解率可知ꎬ在相同水解时间下ꎬ升高水解温度会使碳

酸氢镁的水解率增大ꎬ从而降低溶液中镁离子的浓

度ꎬ当温度达到 １００℃时ꎬ溶液中剩余的镁离子浓度

达到最低ꎬ相应的水解率可达到最大值 ９５􀆰 ３０％ꎮ
综合以上所述ꎬ选定 １００℃为最佳水解温度ꎬ并在此

温度基础上探究碳酸氢镁的最佳水解时间ꎮ
在实验探究过程中收集滤液水解后得到的白色

沉淀ꎬ将其干燥后进行 ＳＥＭ、ＸＲＤ 等数据的表征分

　 　 　 　 　 　 　表 ４　 不同水解温度对滤液中镁离子浓度的影响

水解温度 / ℃ 镁离子浓度 / (ｍｏｌ􀅰Ｌ－１) 碳酸氢镁水解率 / ％

２５ ０􀆰 １０６９０ ３０􀆰 ５４

４５ ０􀆰 ０８４２０ ４５􀆰 ３０

６５ ０􀆰 ０４４４３ ７１􀆰 １３

８５ ０􀆰 ０２２８１ ８５􀆰 １８

１００ ０􀆰 ００７７１ ９５􀆰 ３０

析ꎬ研究碳酸氢镁水解后所得产物的形貌以及所含

结晶水量ꎬ相应的表征数据如图 ６、图 ７ 所示ꎮ

(ａ)２５℃ (ｂ)２５℃

(ｃ)４５℃ (ｄ)４５℃

(ｅ)６５℃ (ｆ)６５℃

(ｇ)８５℃ (ｈ)８５℃

(ｉ)１００℃ (ｊ)１００℃

图 ６　 碳酸氢镁在不同温度下水解生成产物的

ＳＥＭ 图

􀅰１２３􀅰



现代化工 第 ４４ 卷增刊 ２

１—２５℃ꎻ２—４５℃ꎻ３—６５℃ꎻ４—８５℃ꎻ５—１００℃

图 ７　 不同温度水解样品的 ＸＲＤ 图

由图 ６ 可知ꎬ当水解温度为 ２５~４５℃时ꎬ碱式碳

酸镁的整体形貌为棒状ꎬ晶体表面光滑且大小随着

温度的升高逐渐增大ꎬ当温度从 ４５℃ 继续升高至

６５℃时ꎬ大量晶粒在晶体表面聚集并生长ꎬ形成了片

状晶体ꎬ晶体表面不再光滑ꎮ 温度继续升高至 ８５℃
时ꎬ棒状晶体形貌消失ꎬ片层颗粒聚集并生长在一

起ꎬ形成了粒径不均匀且数量较少的微球ꎬ随着温度

进一步增大到 １００℃时ꎬ片状晶体聚集并生长为均

匀的花球状晶体[２２]ꎬ由此可见ꎬ随着水解温度的变

化ꎬ碱式碳酸镁的形貌经历了从棒状到花球状的

转变ꎮ
结合图 ７ 的 ＸＲＤ 结果可知ꎬ当水解温度为 ２５℃

时ꎬ在 １６􀆰 ５８°、３２􀆰 １８°、３３􀆰 ９７°处出现了 Ｍｇ２ＣＯ３(ＯＨ)２􀅰
３Ｈ２Ｏ(卡片＃ ＰＤＦ ０６－０４８４)的特征峰ꎬ分别对应于

(－２０１)、(－１３１)、(－１１３)晶面ꎬ因此可以确定在该

温度下水解所得产品为三水合碱式碳酸镁ꎬ当温度

升高 为 ４５℃ 时ꎬ 在 １３􀆰 ８２°、 ２３􀆰 ０５° 处 开 始 出 现

Ｍｇ５(ＣＯ３) ４(ＯＨ) ２􀅰４Ｈ２Ｏ(卡片＃ ＰＤＦ ２５ － ０５１３)的

特征峰ꎬ分别对应( －１１０)、(０２１)晶面ꎬ但是衍射强

度很小ꎬ且表征三水合碱式碳酸镁的 ( － ２０１)、
(－１３１)、(－１１３)晶面并未消失ꎬ仍旧占据主导地

位ꎬ因此此时的水解样品仍然以三水合碱式碳酸镁

为主ꎬ随着温度进一步升高到 ６５℃ 时ꎬ位于 １６􀆰 ５８°
处表征三水合碱式碳酸镁的特征峰消失ꎬ在 １３􀆰 ８２°、
２３􀆰 ０５°处的衍射峰强度增强ꎬ且在 ２９􀆰 １３°、３５􀆰 ２６°处
同时出现了另外 ２ 个表征 Ｍｇ５(ＣＯ３) ４(ＯＨ) ２􀅰４Ｈ２Ｏ
(卡片 ＃ ＰＤＦ ２５ － ０５１３) 的特征峰ꎬ 分别对应于

(３００)、 ( １２２) 晶面ꎬ说明 ６５℃ 水解样品主要以

Ｍｇ５(ＣＯ３) ４(ＯＨ) ２􀅰４Ｈ２Ｏ 形式存在ꎬ这与在该温度

下的 ＳＥＭ 形貌变化解释相一致ꎮ 当水解温度继续

升高时ꎬ样品衍射峰与 Ｍｇ５(ＣＯ３) ４(ＯＨ) ２􀅰４Ｈ２Ｏ 的

标准卡片中的特征峰完全对应ꎬ因此碳酸氢镁在

１００℃水解后的样品为 Ｍｇ５(ＣＯ３) ４(ＯＨ) ２􀅰４Ｈ２Ｏꎮ

２􀆰 ３􀆰 ２　 碳酸氢镁水解时间的选择

在 １００℃的水解温度下ꎬ将水解时间分别设置

为 ５、１０、２０、３０、４０、５０、６０ ｍｉｎꎬ水解反应后测定得到

的数据如图 ８ 所示ꎮ

(ａ)不同时间下溶液中的镁离子浓度

(ｂ)不同时间下碳酸氢镁的水解率

图 ８　 不同水解时间对滤液中镁离子浓度的影响

根据图 ８ 中数据可知ꎬ碳酸氢镁的水解过程可

以分为 ３ 个阶段:第一阶段为前 ５ ｍｉｎꎻ第二阶段为

５~３０ ｍｉｎꎻ第三阶段为 ３０~６０ ｍｉｎꎮ 在第一阶段内ꎬ
溶液中的镁离子浓度可以从初始的 ０􀆰 １５ ｍｏｌ / Ｌ 降

低到 ０􀆰 ０６４ ｍｏｌ / Ｌꎬ对应的水解率在 ５ ｍｉｎ 内就可达

到约 ５８􀆰 ６３％ꎬ离子浓度随时间的变化影响最为显

著ꎻ在第二阶段时ꎬ溶液中的镁离子浓度随着水解时

间的增加逐渐缓慢降低ꎬ可从初始的 ０􀆰 ０６４ ｍｏｌ / Ｌ
逐渐降低到 ９􀆰 ９×１０－３ ｍｏｌ / Ｌꎬ水解率从 ５８􀆰 ６３％增大

到 ９３􀆰 ５４％ꎻ在第三阶段时ꎬ随着时间的增加ꎬ溶液

中的镁离子浓度没有较大变化ꎬ浓度在 ７􀆰 １×１０－３ ~
７􀆰 ８× １０－３ ｍｏｌ / Ｌ 之间波动ꎬ水解率也基本保持在

９５􀆰 ３０％左右ꎬ因此综合考虑ꎬ碳酸氢镁的水解时间

优选为 ３０ ｍｉｎꎮ

３　 结论

采用强化水洗的方式浸取盐泥中的氯化钾ꎬ利
用旋转液膜反应器大大提升了氯化钾的浸出率ꎬ浸
出率可高达 ９５􀆰 １２％ꎮ 用二氧化碳碳化法回收盐泥

中的氢氧化镁ꎬ当盐泥固液比为 １ ∶１３、反应温度为

２５℃、搅拌转速为 ９００ ｒ / ｍｉｎ、二氧化碳通入流量为

４５ ｍＬ / ｍｉｎ、通入时间为 １４０ ｍｉｎ 时ꎬ氢氧化镁的浸

出率可达到 ９５􀆰 ４３％ꎮ 对得到的碳化滤液加热水

􀅰２２３􀅰
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解ꎬ得到碳酸氢镁的最佳水解温度和时间分别为

１００℃及 ３０ ｍｉｎꎬ在此条件下碳酸氢镁的水解率可达

到 ９５􀆰 ３０％ꎬ通过对水解产品的 ＳＥＭ 和 ＸＲＤ 表征分析ꎬ
得出水解反应产物为纳米花状的 Ｍｇ５(ＣＯ３)４(ＯＨ)２􀅰
４Ｈ２Ｏꎮ 这种统一的回收处理方式可以有效提取盐

泥中的钾镁资源ꎬ生成具有高附加值的产品碱式碳

酸镁ꎬ为盐泥的综合处理及利用提供了一种新方案ꎮ
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