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摘要!根据雅布赖盐湖的特点#提出合理的苦卤提镁制备氢氧化镁的工艺路线" 采用石灰B卤水法和氨水B卤水法进行 (

种方法提镁研究对比#最终得到适宜工艺路线%结果表明#氨法具有低成本$工艺简单$环境友好等优点#可用于苦卤提镁制取氢

氧化镁"
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@@雅布赖盐湖处在阿拉善西南缘巴丹吉林和腾格

里两大沙漠交汇处的半封闭沙漠盆地#雅布赖盐湖资

源保护区面积达 *#) S2

(

#探明石盐储量 ; <=< 万 9#

芒硝 * #;# 万9#氯化钾 "\* 万9#氯化镁 !) 万9" 雅

布赖盐湖由于大量开采氯化钠#使盐湖水位下降严

重#造成资源不平衡#卤水老化" 盐湖卤水中硫酸根

离子质量分数偏高#同时盐湖卤水中镁离子逐年积

累#近些年开始影响盐品质量" 如何在提高盐产量

同时做到盐$芒硝和镁盐资源的综合平衡开采是目

前面临的难题+* B;,

" 笔者以二月份卤水与冻硝后母

液兑卤后的兑水为研究对象#进行提镁工艺研究#根

据国内外常用的提镁方法#采用石灰B卤水法和氨

水B卤水法 ( 种方法进行提镁研究对比#最终得到适

宜工艺路线"

89材料与方法

8:89原料与仪器

硝酸银$铬酸钾$浓盐酸$氯化钡$氯化钠$乙二

胺四乙酸二钠$氧化锌基准试剂$(">氨水$铬黑 L$

氯化铵$盐酸羟胺$硫酸镁$氯化镁$无水乙醇$氧化

钙$氢氧化钠等试剂#均为分析纯"

X?bB*)[;) 恒温水浴槽#巩义市予华仪器有限

公司生产%ANB(); 电子天平$XMB"* 密度计和

U(()Oc计#梅特勒B托利多仪器有限公司生产%

UcGB! 真空抽滤泵#郑州杜甫仪器厂生产%G0[GXB

(*=c?A冰柜#澳柯玛股份公司生产%*)*B!GU 恒温

干燥箱#天津华业实验仪器有限公司生产%YUB( 磁

力搅拌器#江苏金坛市环宇科学仪器厂生产%JXJB

/5:射线衍射仪#北京普析通用仪器有限公司生产%

G.4S25& 激光粒度分析仪#广州来邦机电科技有限

公司生产"

8:;9分析方法

06

B分析采用银量法 &]G[L*!)("\"0<* '%

+I

( j分析采用容量法&]G[L*!)("\#0<*'%U_

( B

;

分析采用重量法&]G[L*!)("\Y0<*'%05

( j分析采

用容量法&]G[L*!)("\#0<*'% 5̀

j分析采用差减

法%粒度分析采用粒度测量仪%密度分析采用密度

计%晶型鉴定采用JB/5:射线衍射法"

/")*/



现代化工 第 !" 卷第 # 期

;9结果与讨论

;:89氨水Q卤水法提镁工艺研究

(\*\*@氨水B卤水法提镁工艺实验方法

以 ( 月份卤水与冻硝后母液体积比为 *\;f*兑

卤后的母液为原料#以氨水作沉淀剂进行反应#经过

一定时间的陈化$过滤掉除镁母液#对过滤后的溶液

进行洗涤和干燥#最后提出镁#拟定工艺路线如图 *

所示"

图 *@氨水B卤水法提镁工艺流程

(\*\(@操作条件对提镁效果的影响

研究了氨水与母液体积比$陈化温度$陈化时

间$反应温度$反应时间对氢氧化镁收率的影响#以

确定氢氧化镁收率最大$最佳工艺参数"

实验方案采用N

("

&"

#

'正交实验表进行实验#旨

在找出提镁率最大时的工艺条件及参数" 因素水平

如表 * 所示"

表 89氨水Q卤水法提镁工艺过程正交实验设计因素水平表

水平

A

Y&氨水'f

Y&母液'

G

陈化温

度[m

0

陈化时

间[23&

X

反应温

度[m

M

反应时

间[23&

* (f= Y) #) ;) !)

( (f" #) Y) #) #)

! (f! =) =) ") *()

; (f; ;) *() Y) <)

" (f# ") *)) =) *")

氨水与母液体积比对提镁率的影响如图 (

所示"

图 (@氨水与母液配料比对提镁率的影响

由图 ( 可知#随着母液在系统中体积分数的减

少#转化率越来越高" 氨水与卤水等摩尔比反应配

料体积比小于 (f;时#镁的转化率只有 =(\)">#当

氨水过量#体积比为 (f!时#能达到 Y(\;>" 这是由

于氨水为弱碱#在水溶液中无法完全解离#只有提高

氨水浓度才能促进氢氧化镁的转化" 若继续提高氨

水用量则会造成转化成本增加#而转化率无明显

上升"

反应温度和反应时间对提镁率的影响分别如

图 !$图 ; 所示"

图 !@反应温度对提镁率的影响

图 ;@反应时间对提镁率的影响

由图 ! 可知#随着反应温度的变化#提镁率没有

明显的线性关系#提镁率随反应温度上下波动#反应

温度为 ")m时#呈现较高的提镁率" 由图 ; 可知#

反应时间为 ;)$Y)$*() 23& 条件下#提镁率较高#达

#">以上" 反应时间对镁的转化率影响规律较为明

显#总体呈上升趋势#反应时间越长#提镁率越高#因

为氨水呈弱碱性#反应不够充分#适当增加反应时间

可以增加卤水中+I

( j与氨水的接触频率"

陈化温度和陈化时间对提镁率的影响分别如

图 "$图 # 所示"

由于+I&_c'

(

呈胶体状#很难沉淀下来#而设

定好陈化时间和陈化温度对实验结果很重要" 陈化

时间对提镁率呈现波动性规律#结合正交实验直观

分析得出陈化时间 *() 23&较好" 温度对 +I&_c'

(

@@@@@@@

图 "@陈化温度对提镁率的影响

/#)*/
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图 #@陈化时间对提镁率的影响

凝聚现象影响很大#从图 " 可以看出#陈化温度为

;)m和 =)m时#镁的转化率较高#考虑最大限度节

约能源#选择 ;)m陈化温度比较好"

(\*\!@产品+I!_c"

(

洗涤纯化

由于卤水浓度很高#加入氨水后#随着+I&_c'

(

的析出# c̀

;

06会被+I&_c'

(

胶体包裹结晶析出#

从而导致固相中+I&_c'

(

纯度较差" 针对这一现

象#对+I&_c'

(

加水洗涤#加水量为被洗涤固相量

的 () 倍#洗涤前后对 +I&_c'

(

晶形进行 JgX分

析#如图 = 所示" 从图 = 中可以看出#洗涤前析出晶

体为+I&_c'

(

和 c̀

;

06的混合物#而洗涤后除了

+I&_c'

(

晶体对应的峰外#几乎不含杂质峰#说明

+I&_c'

(

纯度较高#洗涤工艺对 +I&_c'

(

产品纯

度影响很大"

*0洗涤前+I&_c'

(

%(0洗涤后+I&_c'

(

图 =@氨法制+I(_c)

(

洗涤前后JgX图谱分析

用容量法进一步对洗涤前后的固相 +I&_c'

(

进行纯度分析#分析结果显示#洗涤前和洗涤后

+I&_c'

(

纯度分别为 #"\*#>和 <=\(#>" 洗涤前

固相+I&_c'

(

包裹着大量 c̀

;

06晶体#用纯水洗

涤能很好地将包裹在 +I&_c'

(

晶体里面的 c̀

;

06

晶体重新溶解#使其释放出来#得到较高纯度的

+I&_c'

(

"

(\*\;@兑卤再生盐母液氨水B卤水法提镁优化工艺

确定

采用正交实验设计&N

("

&"

#

''兑卤再生盐母液

氨水B卤水法提镁正交实验研究#结果如表 ( 所示"

表 ;9氨水Q卤水法提镁正交实验结果直观分析

实验号 A G 0 X M ? 提镁率[>

* * * * * * * ;=\=;

( * ( ( ( ( ( ;#\(

! * ! ! ! ! ! ";\)*

; * ; ; ; ; ; ";\**

" * " " " " " ")\<=

# ( * ( ! ; " #=\<;

= ( ( ! ; " * ##\;=

Y ( ! ; " * ( ##\Y;

< ( ; " * ( ! #;\<=

*) ( " * ( ! ; #!\"#

** ! * ! " ( ; Y(\!*

*( ! ( ; * ! " Y*\#!

*! ! ! " ( ; * Y(\#Y

*; ! ; * ! " ( Y(\)*

*" ! " ( ; * ! Y!\;(

*# ; * ; ( " ! ="\#*

*= ; ( " ! * ; =*\!*

*Y ; ! * ; ( " =*\!!

*< ; ; ( " ! * =!\<;

() ; " ! * ; ( #Y\)=

(* " * " ; ! ( ";\*<

(( " ( * " ; ! "!\Y)

(! " ! ( * " ; "Y\(<

(; " ; ! ( * " "=\(Y

(" " " ; ! ( * "#\#)

'* ")\#)# #"\""Y #!\#Y= #;\*;) #"\!*Y #"\;Y;

'( #"\<"= #!\YY! #"\<"Y #"\)#< #;\(Y( #(\!**

'! Y(\;)Y ##\#(< #"\#!) ##\!=( #"\;## ##\#;Y

'; =(\)"* ##\;#* ##\<"= #"\<); #"\!() #"\<*#

'" "#\)!; #;\"(" #;\Y(# #"\"=! ##\#=* #"\Y!)

极差,!*\Y)( (\=;# !\(= (\(!( (\!Y< ;\!!=

因素主次 A0GMX

优化方案 A

!

0

;

G

!

M

"

X

!

兑卤再生盐母液氨水B卤水法提镁的最优工艺

条件为!氨水与卤水的体积比为 (f!#反应温度为

")m#反应时间为 *") 23&#陈化温度为 =)m#陈化

时间为 *() 23&#此条件下获得 +I&_c'

(

产品纯度

达 <=\(#>#兑卤再生盐母液中镁去除率约为 Y(>"

;:;9石灰Q卤水法提镁工艺研究

(\(\*@石灰B卤水法提镁预处理及工艺流程

石灰B卤水法以石灰为沉淀剂#将卤水与石灰

以一定的比例混合反应即可得氢氧化镁沉淀#氢氧

化镁经过滤$洗涤$干燥#便可得氢氧化镁产品#煅烧

可得镁砂#流程操作简单#石灰石价格便宜+",

" 但

该方法不适合含硫酸盐型的卤水#因为形成的硫酸

/=)*/
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钙也会和氢氧化镁一同析出#影响质量" 加入稍过

量的0506

(

溶液&)\# 2,6[N#摩尔量为 U_

( B

;

的 (\;

倍'#控制 0506

(

投料时间在 !) 23& 左右" 而后进

行离心分离将母液和硫酸钙分离" 除硫酸根前后母

液各离子浓度如表 ! 所示" 由于 05U_

;

微溶于水#

即使加入过量的0506

(

#母液中还残存一定的 U_

( B

;

"

表 =9兑卤生产优质盐母液除JH

; Q

>

前后组成

离子
浓度[&2,6/N

B*

'

除 U_

( B

;

前 除 U_

( B

;

后

5̀

j

)\!; )\**

+I

( j

!\Y< *\*Y

U_

( B

;

)\") )\)(

06

B

=\*( !\*=

05

( j

) )\(;

将除 U_

( B

;

后上清液进行 +I&_c'

(

生成工艺

研究#流程如图 Y 所示" 先将兑卤产生的母液通过

加入0506

(

出去一部分 U_

( B

;

#通过离心分离后的母

液经过再沉淀$陈化和再离心分离出 +I&_c'

(

溶

液#经过洗涤和干燥#得到干燥的 +I&_c'

(

" 离心

后的低镁母液通过蒸发浓缩除去 5̀06#得到的

0506

(

/(c

(

_可以回收重复利用除去母液中

的 U_

( B

;

"

图 Y@石灰法提镁工艺流程

(\(\(@操作条件对提镁效果的影响

研究了氨水与母液体积比$陈化温度$陈化时

间$反应温度$反应时间对氢氧化镁收率的影响#以

确定氢氧化镁收率最佳工艺参数"

实验方案采用N

("

&"

#

'正交实验表进行实验#因

素水平表及正交试验方案如表 ; 所示"

表 >9制取氢氧化镁正交实验设计因素水平表

A

配料

体积比

G

陈化温

度[m

0

陈化时

间[23&

X

反应温

度[m

M

反应时

间[23&

* *f" Y) #) Y) !)

( (f" #) ") #) ")

! !f" =) =) ;) <)

; ;f" ;) ;) ") =)

" "f" ") !) =) **)

(\(\!@兑卤再生盐母液石灰B卤水法提镁优化工艺

确定

采用正交实验&N

("

&"

#

''设计兑卤再生盐母液

石灰B卤水法提镁并进行正交实验研究" 结果如

表 " 所示"

表 E9石灰Q卤水法提镁正交实验结果直观分析

实验号 A G 0 X M ? 提镁率[>

* * * * * * * ;#\;

( * ( ( ( ( ( !)\*Y

! * ! ! ! ! ! (*\<=

; * ; ; ; ; ; ((\Y#

" * " " " " " !(\)<

# ( * ( ! ; " <<\!(

= ( ( ! ; " * <(\!

Y ( ! ; " * ( =!\<*

< ( ; " * ( ! *))

*) ( " * ( ! ; (*\#(

** ! * ! " ( ; <<\(;

*( ! ( ; * ! " <=\=#

*! ! ! " ( ; * <<\Y!

*; ! ; * ! " ( <<\<

*" ! " ( ; * ! Y(\!#

*# ; * ; ( " ! <<\((

*= ; ( " ! * ; <<\"=

*Y ; ! * ; ( " <<\=;

*< ; ; ( " ! * <<\Y!

() ; " ! * ; ( <<\Y<

(* " * " ; ! ( <Y\Y!

(( " ( * " ; ! <<\<;

(! " ! ( * " ; *))

(; " ; ! ( * " <<\"<

(" " " ; ! ( * <Y\(!

'* !)\#<< YY\#)! =!\"(* YY\Y** Y)\!## Y=\!(*

'( ==\;!* Y!\<"* Y(\!!< =)\)Y< Y"\;=< Y)\";!

'! <"\Y() =<\)<) Y(\"<= Y!\=<Y #Y\)); Y)\#<Y

'; <\#"( Y;\;!# =Y\!<= =<\(*< Y;\!#Y #Y\#"Y

'" <<\!*< ##\Y;) Y#\)#" Y*\)); Y;\=)( Y"\=))

极差,#Y\<"! (*\=#! *(\";; *Y\=(( *=\;=# *Y\##(

因素主次 AGXM0

优化方案 A

;

G

*

0

"

X

*

M

(

正交实验直观分析结果表明#配料体积比为最

主要影响因素#其次是陈化温度$反应温度$反应时

间$陈化时间" 配料体积比对提镁率的影响如图 <

所示" 由图 < 可知#当石灰乳与卤水配料体积比为

;f"时#提镁率已接近 *))>#从成本角度考虑无需

采用更高配料体积比"

反应温度和反应时间对提镁率的影响分别如

图 *)$图 ** 所示" 由图 *) 可以看出#随着反应温

度的增加提镁率呈现先降低后增大的趋势#当反应

温度为 #)m时#提镁率达到最低点" 虽然图示最佳

/Y)*/
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@@@@@@@

图 <@配料体积比对提镁率的影响

反应温度为 Y)m#但由于其转化率仅比 ;)m条件下

的转化率高 !>#从热能成本角度考虑#采用 ;)m为

反应温度" 由图 ** 可以看出#随着反应时间的增

大#提镁率是先平缓变化后下降再增大#最佳反应时

间为 ") 23&"

图 *)@反应温度对提镁率的影响

图 **@反应时间对提镁率的影响

陈化温度和陈化时间对提镁率的影响分别如

@@@@@@@

图 *(@陈化温度对提镁率的影响

图 *!@陈化时间对提镁率的影响

图 *($图 *! 所示" 陈化温度对提镁率的影响的最

佳条件为 Y)m#最佳陈化时间为 !) 23&#陈化时间

越长#提镁率反而有下降的趋势+#,

" 最终获得产品

的纯度为 =<\">&固体产物中含有05

( j

'"

;:=9工业氨水Q卤水法和石灰Q卤水法比较

将氨水B卤水法和石灰B卤水法 ( 种方法进行对

比#结合当地经济条件$气候条件#找出最适用于雅

布赖盐湖地区的提镁方法"

&*'氨水B卤水法工艺简单#不需要对卤水进行

除 U_

( B

;

实验#直接通氨即可#得到水洗后的产品

+I&_c'

(

纯度大于 <=\(#>#可进行商品化" 但提

镁率较低#仍有约 *Y>的镁离子残存于卤水中"

&('石灰B卤水法能够将提镁率提高到近

*))>#彻底解决雅布赖盐湖地区镁害#但是该法工

艺复杂#需增加对原料卤水除 U_

( B

;

工艺#且不易除

净" 同 时 产 品 +I& _c'

(

中 易 夹 带 微 溶 的

05&_c'

(

#还需要对产品进行除钙工艺研究" 此

外#采用石灰B卤水法生产 +I&_c'

(

对生石灰的纯

度要求较高#不溶性杂质会直接影响产品+I&_c'

(

的质量和纯度"

经过对比#氨水B卤水法更适用于雅布赖盐湖

兑卤母液提镁"

=9结论

&*'氨水B卤水法提镁需控制的工艺参数为!氨

水与卤水的体积比为 (f!#反应温度为 ")m#反应时

间为 *") 23&# 陈化温度为 =)m# 陈化时间为

*() 23&%+I&_c'

(

经水洗后纯度达 <=\(#>#提镁

率约为 Y(>"

&('石灰B卤水法提镁最佳控制参数为!石灰乳

与卤水体积比为 ;f"#反应温度为 Y)m#反应时间为

") 23&#陈化温度为 Y)m#陈化时间为 !) 23&" 获得

+I&_c'

(

的纯度约为 =<\">#提镁率可达 *))>"
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