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摘要：采用低品位菱镁矿酸浸得到的硫酸镁溶液为原料，以氨水为沉淀剂制备出了纯净度高且性能优良

的高纯氢氧化镁。通过改变硫酸镁浓度、反应时间和温度、氨水浓度、陈化温度和陈化时间，考察不同条

件下镁的沉淀效果。确定的最佳工艺条件为：陈化温度５５ ℃、陈化时间６０ｍｉｎ、硫酸镁溶液浓度

１．５ｍｏｌ／Ｌ、反应时间５０ｍｉｎ、反应温度５５℃、氨水浓度２１％，在此条件下 Ｍｇ
２＋的沉淀率可达到９０％以

上。所得样品氢氧化镁晶型完整，粒径小且均匀，呈规则球状，有少量的团聚现象，平均粒径２μｍ左右，

纯度达到９９．５％以上，高于工业用氢氧化镁一级品标准（ＨＧ／Ｔ３６０７—２０００）的要求。
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　　菱镁矿又称菱镁石，用途十分广泛。菱镁矿的

组成主要是 ＭｇＣＯ３，其中的镁常由铁、锰所替代，但

天然菱镁矿的含铁量一般不高［１３］。我国菱镁矿资

源丰富［４］，广泛应用于镁质耐火材料行业［５］。氢氧

化镁是一种性能优良的环保型无机阻燃剂，其热稳

定性好，无毒，无腐蚀性，具有广阔的应用前景［６９］。

目前，氢氧化镁阻燃剂消耗量占无机阻燃剂消耗量

的３０％以上
［１０］，要想制得性能优异的阻燃剂氢氧化

镁，需要对工艺参数严格把控。本文采用低品位菱

镁矿与一定浓度硫酸反应制备出的硫酸镁溶液为原

料，氨水为沉淀剂，分别研究了硫酸镁的初始浓度，

反应时间、反应温度，氨水浓度，陈化温度和陈化时

间对硫酸镁沉淀效果的影响，制备出性能优异的氢

氧化镁产品。

１　试验部分

１１　原矿性质及仪器设备

低品位菱镁矿取自辽宁某地，ＸＲＤ谱如图１所

示。从图１可知，所取样品主要成分为 ＭｇＣＯ３，其中

还含有一些微量物质如Ｓｉ、Ｆｅ、Ａｌ等。采用ＸＦＳ测定

其主要化学组成，其中 ＭｇＯ为４５．８％，样品中还含

有Ｓｉ、Ｆｅ、Ａｌ、Ｃａ等杂质，总成分约占４．７８％。

图１　菱镁矿的犡犚犇谱

犉犻犵１　犡犚犇狆犪狋狋犲狉狀狅犳犿犪犵狀犲狊犻狋犲

主要设备：ＤＫＳ２４电热恒温水浴锅、ＢＳ１２４Ｓ

电子天平、ＤＨＧ９０７０Ａ电热恒温鼓风干燥箱、

Ｄ／ｍａｘＲＢ型Ｘ射线衍射仪、ＫＹＫＹＥＭ６２００扫描

电子显微镜、ＳｃｏｐｅＸ９８０型 Ｘ射线荧光（ＸＦＳ）分

析、ＺＣＴＡ型差热热重（ＴＧＤＴＡ）分析仪。

１２　试验方法

以低品位菱镁矿为原料，将硫酸镁溶液加入搅

拌反应器中，放入电热恒温水浴锅中加热，温度精度

±０．５℃，按计量缓慢滴加氨水进行反应，经冷却、

过滤、水洗、干燥后得到 Ｍｇ（ＯＨ）２沉淀，再经过真

空抽滤、烘干后得到氢氧化镁样品。

１３　产物表征

矿物组成利用Ｄ／ｍａｘＲＢ型Ｘ射线衍射仪检

测，利用ＫＹＫＹＥＭ６２００扫描电子显微镜仪对生成

物的显微组织形貌进行观察，利用ＳｃｏｐｅＸ９８０型

Ｘ射线荧光（ＸＦＳ）分析仪定性和定量表征材料成

分，利用ＺＣＴＡ型差热热重（ＴＧＤＴＡ）分析仪进

行生成物的分解温度测定。

２　结果与讨论

２１　硫酸镁溶液浓度与 犕犵
２＋沉淀率的关系

从图２可见，氢氧化镁沉淀率随着硫酸镁浓度的

增加不断增大。从５１．２％增大到将近９０％。当硫酸

镁浓度在０．２ｍｏｌ／Ｌ时，由于反应不完全，导致 Ｍｇ
２＋

的沉淀率很低，刚刚达到５０％。之后硫酸镁浓度不

断增加，尤其是在从０．２ｍｏｌ／Ｌ增加到０．５ｍｏｌ／Ｌ

时，Ｍｇ
２＋的沉淀率大幅度提高，已经增加到７５％。

而当硫酸镁浓度大于１．０ｍｏｌ／Ｌ后，Ｍｇ
２＋沉淀率提

高的幅度变小，呈现明显的平缓增长趋势。

图２　硫酸镁浓度与 犕犵
２＋沉淀率的关系

犉犻犵２　犚犲犾犪狋犻狅狀狊犺犻狆犫犲狋狑犲犲狀犮狅狀犮犲狀狋狉犪狋犻狅狀狅犳

犕犵犛犗４犪狀犱狆狉犲犮犻狆犻狋犪狋犻狅狀狉犪狋犲狅犳犕犵
２＋

２２　反应温度与 犕犵
２＋沉淀率的关系

在制备氢氧化镁的过程中，温度极大地影响了

氢氧化镁的产率和形貌。从结晶动力学的角度出

发，水合 Ｍｇ
２＋与水合ＯＨ－只有在具有足够动能时

才能生成氢氧化镁沉淀。在动能小的情况下，Ｍｇ
２＋

与水合ＯＨ－的半径大，导致成核的吸引力小，仅形

成含大量水的絮状沉淀［１１］，升高反应的温度有利于

获得沉降性能好的氢氧化镁样品。由图３可见，当
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温度在２５℃左右时，反应生成的氢氧化镁沉淀率较

低，随着温度不断升高，Ｍｇ
２＋沉淀率增加很快，尤其

是在３５～５５℃这个范围内。而当温度超过５５℃

后，即使继续升高温度，也很难提高 Ｍｇ
２＋ 的沉淀

率，并且 Ｍｇ
２＋沉淀率不升反降，分析原因可能与氨

不断挥发有关。

从化学热力学的角度看，减小水化离子半径是

吸热的，而离子的水化是放热反应，升高温度，可以

克服成核位垒［１１］，因此，制备良好晶型氢氧化镁的

关键是在一定保温下保温。但是过高的温度会导致

产品团聚严重，不利于形貌的控制，而且使得氨挥发

出去，影响劳动环境，同时生产成本也会增加。

图３　反应温度与 犕犵
２＋沉淀率的关系

犉犻犵３　犚犲犾犪狋犻狅狀狊犺犻狆犫犲狋狑犲犲狀狉犲犪犮狋犻狀犵

狋犲犿狆犲狉犪狋狌狉犲犪狀犱狆狉犲犮犻狆犻狋犪狋犻狅狀狉犪狋犲狅犳犕犵
２＋

２３　反应时间与 犕犵
２＋沉淀率的关系

由图４可见，当反应时间在１５～４５ｍｉｎ时，

Ｍｇ
２＋沉淀率迅速增加，再继续延长反应时间，Ｍｇ

２＋

图４　反应时间与 犕犵
２＋沉淀率的关系

犉犻犵４　犚犲犾犪狋犻狅狀狊犺犻狆犫犲狋狑犲犲狀狉犲犪犮狋犻狀犵狋犻犿犲犪狀犱

狆狉犲犮犻狆犻狋犪狋犻狅狀狉犪狋犲狅犳犕犵
２＋

沉淀率会继续提高，但当反应时间超过５５ｍｉｎ后，

Ｍｇ
２＋沉淀率增加幅度变小。考虑到氨水时间长挥

发严重，所以控制反应时间不宜过长，反应时间在

５０ｍｉｎ左右，溶液中的 Ｍｇ
２＋沉淀就很充分，因此，

反应时间选择５０ｍｉｎ。

２４　氨水浓度与 犕犵
２＋沉淀率的关系

当氨水浓度分别为１５％、２０％、２５％时，Ｍｇ
２＋

沉淀率分别为８６．５％、８７．３％、８８．２％。可知，提高

氨水浓度对提高 Ｍｇ
２＋ 沉淀效率有一定的促进作

用，但 Ｍｇ
２＋沉淀率提高的幅度很小，在反应中可以

忽略氨水的浓度对 Ｍｇ
２＋沉淀效率造成的影响。

２５　陈化温度、陈化时间与 犕犵
２＋沉淀率的关系

陈化过程是能否得到良好晶型氢氧化镁的关键

因素之一。由图５ａ可以看出，较低的陈化温度下

（＜３０℃时），镁的沉淀效率也较低，仅为７４．５％，但

当陈化温度过高时（＞６０℃），沉镁效率开始下降。

由于氢氧化镁形成需要一定的温度和时间［１１］，陈化

温度过低或过高都是不利的。试验发现，在温度为

图５　陈化温度（犪）和陈化时间（犫）与

犕犵
２＋沉淀率的关系

犉犻犵５　犚犲犾犪狋犻狅狀狊犺犻狆犫犲狋狑犲犲狀犪犵犻狀犵狋犲犿狆犲狉犪狋狌狉犲（犪）

犪狀犱犪犵犻狀犵狋犻犿犲（犫）犪狀犱狆狉犲犮犻狆犻狋犪狋犲狉犪狋犲狅犳犕犵
２＋
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５０～６０℃时，镁的沉淀效率达到最大，故确定陈化

温度为５５℃。由图５ｂ可以看出：沉镁效率从陈化

时间３０ｍｉｎ的８４．８１％上升到６０ｍｉｎ的９０．２５％，

但继续延长陈化时间，沉镁效率的增加不明显。综

合考虑，确定陈化时间为６０ｍｉｎ。

２６　氢氧化镁的表征

２．６．１　氢氧化镁的ＸＲＤ分析

制备的 Ｍｇ（ＯＨ）２样品的ＸＲＤ谱如图６所示。

样品在２θ＝１８．４６°、３２．７８°、３７．９°、５０．７２°、５８．６°、

６２．０４°、６８．０２°处出现衍射峰，特征衍射峰强度高、

峰形尖锐，与文献值（ＪＣＰＤＦ７２３９）一致，表明样品

为六方晶系氢氧化镁，而且产品结晶性能好，纯

度高。

２．６．２　氢氧化镁的ＸＦＳ分析

用去离子水反复洗涤制得的氢氧化镁滤饼几次

后，于（１３０±５）℃于恒温干燥箱中干燥４ｈ。将干

燥后的氢氧化镁采用Ｘ射线荧光测试，得到氢氧化

镁中杂质的ＸＦＳ分析结果，其中主要杂质如ＳｉＯ２、

ＣａＯ、ＭｎＯ、Ａｌ２Ｏ３等的总含量小于０．４％，产品纯度

图６　氢氧化镁的犡犚犇谱

犉犻犵６　犡犚犇狆犪狋狋犲狉狀狅犳犕犵（犗犎）２

达到９９．５％以上，高于 ＨＧ／Ｔ３６０７—２０００标准氢

氧化镁一级品的要求。

２．６．３　氢氧化镁的ＳＥＭ分析

图７为制备的 Ｍｇ（ＯＨ）２的ＳＥＭ 形貌。可以

看出，Ｍｇ（ＯＨ）２微粒呈规则的球状，分散度好，粒径

小且均匀，有少量的团聚现象，颗粒直径大约２μｍ。

图７　犕犵（犗犎）２的犛犈犕形貌

犉犻犵７　犛犈犕犿狅狉狆犺狅犾狅犵犻犲狊狅犳犕犵（犗犎）２

３　结论

常压氨沉淀法制备高纯、超细氢氧化镁的最佳

工艺条件为：陈化温度５５ ℃、陈化时间６０ｍｉｎ、

Ｍｇ
２＋浓度１．５ｍｏｌ／Ｌ、反应温度５５℃、反应时间

５０ｍｉｎ、氨水浓度２１％，得到的 Ｍｇ
２＋的沉淀率可达

到９０％以上。在最优条件下制得的样品为纯净的

氢氧化镁，粒径小且均匀，呈规则球状，有少量的团

聚现象，平均粒径 ２μｍ 左右。产品纯度达到

９９．５％以上，高于 ＨＧ／Ｔ３６０７—２０００标准氢氧化

镁一级品的要求。
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