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基于氨化碳化法的含镁废水资源化制备
高纯氧化镁研究
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(中国轻工业广州工程有限公司,广东 广州 511447)

摘要:研究了采用氨化碳化法从含镁废水中回收镁并制备高纯氧化镁。考察了碳化温度、镁初始质量浓度、

CO2 分压、搅拌转速、热分解温度及时间、焙烧温度等因素对镁回收过程的影响。结果表明:在碳化温度

23℃、镁初始质量浓度15.4g/L、CO2 分压0.6MPa、搅拌转速560r/min条件下,控制碳化终点pH=7、碳
化时间20min,即可实现完全碳化;热分解阶段于90℃下恒温90min,可获得结晶形态良好的碱式碳酸镁;

进一步在700℃下焙烧2h,最终可制得结晶度高、纯度达99.55%的氧化镁产品,其性能符合《工业轻质氧化

镁》(HG/T2573—2012)标准要求。
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  含镁废水广泛存在于电厂烟气脱硫、镍、钴、
锰、锂湿法冶金、盐湖资源开采和矿山尾液处理等

化工与冶金过程中[1-12]。在新能源产业快速发展

的背景下,镍、钴、锰、锂资源开采与冶炼过程排放

的含镁废水量显著增大[12]。该类废水组成复杂,

pH波动较大,常伴生硫酸根、氯离子、重金属及

有机物等多种共存污染物,处理难度较高,环境风

险较大[12]。因此,针对含镁废水的高效处理与资

源化回收利用已成为行业亟待解决的问题。
含镁废水中的镁资源通常以氢氧化镁、硫酸

镁、氧化镁和碳酸镁等形式加以回收[1-14],目前的

主要回收处理方法有化学沉淀法和蒸发结晶法。
化学沉淀法通过向溶液中投加氢氧化钙、氢氧化

钠等碱性药剂,将溶解态的镁离子转化为氢氧化

镁沉淀,从而实现分离。该法原理简单,操作简

便,技术成熟度高;但药剂消耗量较大,易生成的

大量高含水率污泥,后续处理困难,且沉淀产物中

常夹带其他杂质,产品纯度较低,难以实现高值化

利用。蒸发结晶法通过外部热源加热溶液,使水

分逐步蒸发,镁盐浓度持续升高直至过饱和,最终

以晶体形式析出。该法一般无须添加化学药剂,

避免了产生污泥问题,所得结晶产物纯度相对较

大;但其能耗较大,尤其依赖蒸汽或电力等外部热

源持续供热,能源成本在总运行费用中占比较高,
且对进料液组成较为敏感,若含有易结垢或挥发

性杂质,可能引起设备结垢、腐蚀或影响结晶品

质,因此需对原液进行严格预处理,导致增加额外

成本。上述方法虽能有效实现镁的回收,但仍存

在能耗大、原料成本高、产品纯度低及副产固废较

多等问题。因此,开发新型高效、低成本的镁回收

技术具有重要意义。
试验研究了采用氨化碳化法从含镁废水中回

收镁并制备高纯氧化镁。首先采用硫化钠去除杂

质,随后通过氨水碱化、二氧化碳碳化、热分解及

高温焙烧等步骤,从废水中回收镁并制备高纯度

碱式碳酸镁和氧化镁。重点探究了碳化与热分解

阶段的关键工艺参数对镁碳化效率、回收率及产

物形貌的影响,并利用ICP-OES、XRD、XRF等分

析手段对碳化、热分解及高温焙烧所得产物进行

了系统表征,旨在为开发绿色、高效的镁回收工艺

提供技术参考,从而推动含镁废水资源化利用的

可持续发展。
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1 试验部分

1.1 试验原料、试剂及设备

试验用含镁废水取自某企业镍钴湿法冶炼过

程产生的废水。该废水属硫酸盐体系,其主要成

分为硫酸镁,pH为4.2,杂质成分主要包括镍离

子、钴离子及微量的锰、铁等金属离子,具体化学

组成见表1。

表1 含镁废水的主要化学组成

Table1 Mainchemicalcompositionofmagnesium-containing
wastewater mg/L

Mg Ni Co Mn Fe

30102 1050 152 11 1

  试验用氢氧化钠、氨水、硫化钠、硫酸、硝酸、
盐酸等化学试剂均为分析纯(AR);试验用水为实

验室 自 制 去 离 子 水;二 氧 化 碳 气 体 纯 度 为

99.99%。
试验及分析用仪器设备:压力反应器、磁力加

热搅拌器、马弗炉、真空抽滤装置、原子吸收分光

光度计(AAS)、pH计、电感耦合等离子体发射光

谱仪(ICP-OES)、X射线荧光光谱仪(XRF)、X射

线衍射仪(XRD)、扫描电子显微镜(SEM)及其他

常规实验室设备。

1.2 试验原理

含镁废水通过氨化碳化法回收制备氧化镁的

工艺流程主要包括预处理除杂、碱化、碳化、热分

解、高温焙烧等。各流程的反应原理如下:
除杂:

S2-+Mn+ →MxSy↓(M 为 Ni、Co、Mn等

杂质,n为杂质对应的价态。)
氨水碱化:

Mg2++2NH3·H2O →Mg(OH)2↓+2NH+
4

CO2 碳化:

CO2+H2O →H2CO3
H2CO3 →H++HCO-3

Mg(OH)2+2H+ →2H2O+Mg2+

热分解:

5Mg2++10HCO-3 →Mg5(CO3)4(OH)2·4H2O↓+
6CO2↑

高温焙烧:

Mg5(CO3)4(OH)2·4H2O →5MgO+
4CO2↑+5H2O↑

1.3 试验方法

量取一定体积含镁废水,按杂质离子总物质

的量计算,加入1.2倍硫化钠,在磁力搅拌下进行

预处理除杂,反应1h后,静置陈化24h。除杂

后,按照镁离子物质的量计量,加入1.05倍氨水

进行碱化处理,得到碱化液。将碱化液置于碳化

反应装置中,通入二氧化碳进行碳化反应,直至体

系pH降至7.0,此时为碳化反应终点,记录完全

碳化所需时间。通过单因素试验,系统考察并优

化碳化阶段的反应温度、二氧化碳分压、镁离子初

始质量浓度及搅拌转速等关键参数。
碳化反应结束后得到碳化液。取碳化液在一

定温度下进行热分解反应制备碱式碳酸镁。反应

结束后过滤,分别收集滤液及沉淀产物进行表征,
并通过表征结果优化热分解温度与时间。随后,
将所得碱式碳酸镁沉淀在不同温度下高温焙烧

2h,通过对产物的系统表征优化焙烧温度。试验

流程如图1所示。

图1 含镁废水中镁的回收试验流程

Fig.1 Processflowchartofmagnesiumrecoveryfrom
magnesium-containingwastewater

  试验过程中,针对原料、中间产物及最终产

品,分别采用X射线衍射(XRD)、X射线荧光光

谱(XRF)、电 感 耦 合 等 离 子 体 发 射 光 谱(ICP-
OES)及原子吸收光谱(AAS)等对其物相结构与

化学成分进行表征,并计算镁回收率。计算公式

如下:

·842·



第45卷第2期  梁恒礼,等:基于氨化碳化法的含镁废水资源化制备高纯氧化镁研究

x= (1-ρ1V1

ρ0V0
)×100%

式中:x—镁回收率,%;ρ0—原液中镁质量浓度,

mg/L;V0—原液体积,mL;ρ1—热分解后滤液中

镁质量浓度,mg/L;V1—热分解后滤液体积,mL。

2 试验结果与讨论

2.1 预处理除杂

含镁废水中的主要杂质为镍、钴、锰等金属离

子,这些金属的常见硫化物在25℃的溶度积常数较

低,难溶于水,硫化镍的Ksp=1×10-25.70,硫化钴的

Ksp=1×10-25.52,硫化锰的Ksp=1×10-12.60;而镁的

硫化物不稳定,在水中易水解。因此,通过投加硫

化钠使镍、钴、锰等沉淀可实现镁的选择性分

离[15];同时,随硫化钠水解,废水pH 会相应升

高,铁离子杂质也能以氢氧化铁形式沉淀析出,得
到去除;而加入硫化钠引入的少量钠离子杂质会

与废水中的硫酸根、碳酸氢根及碳酸根等阴离子

反应,不产生沉淀,使其在热分解阶段得到选择性

分离。而碳酸氢根与镁离子会随温度升高生成溶

解度较低的碱式碳酸镁,从而使镁得到有效回收。
取一定量含镁废水,按化学计量比1.2倍投

加硫化钠,于常温下磁力搅拌进行预处理除杂。
反应1h后,溶液pH由4.2升至7.6,静置陈化

24h后过滤分离固体沉淀,收集滤液送分析。除

杂后含镁废水的主要化学成分见表2。

表2 除杂后含镁废水的主要化学成分

Table2 Mainchemicalcompositionofmagnesium-
containingwastewaterafterpurification mg/L

Mg Ni Co Mn Fe

30096 5 0.3 0.2 0

  对比表1、2可知:经除杂处理后,镁元素没有

出现明显损失;而杂质含量显著降低,镍、钴等主

要杂质得到有效去除,有利于后续镁的高效回收。

2.2 各因素对镁碳化的影响

在碳化过程中,二氧化碳首先溶解生成碳酸,
随后碳酸电离生成碳酸氢根与氢离子。为促使反

应正向进行并形成稳定的碳酸氢盐溶液,须预先

对体系进行碱化,以中和生成的氢离子。采用氨

水进行碱化可避免引入其他金属离子,且所得铵

盐易溶于水,在后续热分解阶段可实现碱式碳酸

镁的选择性沉淀析出,少量进入沉淀的铵盐在高

温焙烧过程中可分解为气体并逸出,从而有利于

制备高纯氧化镁产品。按照镁离子物质的量计

量,向除杂后含镁滤液中加入1.05倍氨水进行

碱化处理得到碱化液。随后向碱化液中通入二

氧化碳进行碳化试验,探究各因素对镁碳化的

影响。

2.2.1 镁初始质量浓度对碳化的影响

在反应温度23℃、二氧化碳分压0.6MPa、
搅拌转速560r/min、反应溶液(除杂后所取滤

液+氨水+稀释至相应浓度的水,下同)体积

100mL条件下,考察废水中镁初始质量浓度对镁

碳化过程的影响,碳化反应以体系pH 降至7.0
为终点,记录完全碳化所需时间,结果如图2所

示。利用 HSCChemistry软件对该体系进行相

平衡模拟计算,模拟计算条件设置为温度23℃、
二氧化碳分压0.6MPa、水体积为100mL(标准

状态下物质的量为5.55mol),即模拟计算的条

件与实际试验条件相同,结果如图3所示。

图2 镁初始质量浓度对完全碳化时间的影响

Fig.2 Effectofmagnesiuminitialmassconcentration
oncompletecarbonationtime

  由图2可知,镁初始质量浓度升高会导致完

全碳化时间延长,造成碳化效率下降:当镁质量浓

度低于15.4g/L时,完全碳化时间随镁初始质量

浓度增大而延长,碳化效率相应逐渐降低;镁初始

质量 浓 度 为 15.4g/L 时,完 全 碳 化 时 间 为

20min;当镁质量浓度高于15.4g/L时,碳化时

间增加显著延长,碳化效率相应显著下降,镁质量

浓度升至16.4g/L时,完全碳化时间延长至

73min。镁质量浓度高于15.4g/L时反应虽仍

可实现完全碳化,但试验中发现,过高浓度下碱化

形成的氢氧化镁悬浮液黏度显著增大,流动性降

低,会严重阻碍固液气三相间的传质接触,从而大

幅降低碳化效率。
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图3 不同镁初始质量浓度下 Mg-CO2-H2O体系

碳化反应的相平衡计算结果

Fig.3 Phaseequilibriumcalculationresultsforcarbonation
reactioninMg-CO2-H2Osystematdifferent

magnesiuminitialmassconcentrations

  由图3可知,在 Mg(OH)2物质的量低于

0.12mol时,随其物质的量增加,体系中CO2 相

对平衡物质的量逐渐减少,而 HCO-3 与 Mg2+ 生

成量 相 应 增 加;当 Mg(OH)2 物 质 的 量 超 过

0.12mol后,CO2、HCO-3 及 Mg2+ 相对平衡物质

的量趋于稳定,不再随 Mg(OH)2物质的量进一

步增加而改变,表明该条件下反应已达到饱和状

态。从热力学平衡角度考虑,碳化反应宜控制在

Mg(OH)2物质的量低于0.12mol(即29.34g/L)
的条件下进行。因此,结合图2、3结果,并从反应

动力学与实际操作可行性角度考虑,宜将废水中

镁初始质量浓度控制在15.4g/L以下进行碳化

反应。

2.2.2 搅拌转速对碳化的影响

在反应温度23℃、二氧化碳分压0.6MPa、
镁初始质量浓度15.4g/L、反应溶液体积100mL
条件下,考察搅拌转速对镁碳化过程的影响,反应

以体系pH降至7.0为碳化终点,记录完全碳化

所需时间,结果如图4所示。

图4 搅拌转速对完全碳化时间的影响

Fig.4 Effectofstirringspeedoncompletecarbonationtime

  由图4可知,随搅拌转速增大,体系达到完全碳

化所需时间逐渐缩短:当搅拌转速小于560r/min
时,完全碳化时间随搅拌转速提升显著缩短,碳化

效率相应显著提升;搅拌转速增至560r/min时,
完全 碳 化 时 间 减 至20min;当 搅 拌 转 速 超 过

560r/min后,继续增大搅拌转速对完全碳化时间

并无明显影响。这是因为该反应为气液固三相反

应,其效率主要取决于三相间有效的接触面积与

接触时间:无搅拌条件下,三相接触面积有限,传
质效果较差,导致反应缓慢;在一定搅拌转速范围

内,增大搅拌转速有利于扩大三相接触面积、增强

传质,进而提高碳化效率;但转速超过某一临界值

后,进一步增大搅拌转速对三相接触与传质过程

无明显促进作用,碳化效率也不再提高。综合考

虑,宜在搅拌转速不低于560r/min条件下进行

碳化反应。

2.2.3 二氧化碳分压对碳化的影响

在反应温度23℃、镁初始质量浓度15.4g/L、
搅拌转速560r/min、反应溶液体积100mL条

件下,考 察 二 氧 化 碳 分 压 对 镁 碳 化 过 程 的 影

响,反应以体系pH降至7.0为碳化终点,记录

完全碳化所需的时间,试验结果如图5所示。
利用 HSCChemistry软件对体系进行相平衡模

拟计算,模拟计算中温度、镁初始质量浓度、水
体积等条件与实际试验条件相同,结果如图6
所示。

图5 二氧化碳分压对完全碳化时间的影响

Fig.5 EffectofCO2partialpressureoncomplete
carbonationtime

  由图5可知,CO2 分压升高可显著缩短完全

碳化 时 间,提 高 碳 化 效 率:当 CO2 分 压 低 于

0.6MPa时,完全碳化时间随压力升高而显著缩

短,碳 化 效 率 相 应 显 著 提 高;CO2 分 压 增 至

0.6MPa时,完全碳化时间为20min;当CO2 分
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压超过0.6MPa后,继续增大压力对缩短完全碳

化时间的作用趋于缓和,碳化效率提升幅度也相

应减小。这是因为CO2 分压升高会增大其在水

中的溶解度,使体系中 HCO-3 浓度上升,促进碳

酸氢镁的生成,从而加速碳化反应进程。因此,为
确 保 碳 化 反 应 效 率,宜 在 CO2 分 压 不 低 于

0.6MPa的条件下进行碳化反应。

图6 不同CO2分压下 Mg-CO2-H2O体系碳化

反应的相平衡计算结果

Fig.6 Phaseequilibriumcalculationresultsfor
carbonationreactioninMg-CO2-H2Osystem

atdifferentCO2partialpressures

  由图6可知:碳化反应的主要产物为 HCO-3
和 Mg2+;随 CO2 分压升高,体系中 HCO-3 与

Mg2+的平衡物质的量逐渐增加;当CO2 分压超

过0.2MPa后,各反应物与生成物的相对平衡物

质的量趋于稳定,表明在此条件下反应已达到平

衡状态。模拟计算结果说明,升高CO2 分压有利

于碳化反应向正方向进行。结合图5、6分析结

果,确定宜在CO2 分压不低于0.6MPa条件下进

行碳化反应。

2.2.4 反应温度对碳化的影响

在二氧化碳分压0.6MPa、镁初始质量浓度

15.4g/L、搅拌转速560r/min、反应溶液体积

100mL条件下,考察反应温度对镁碳化过程的影

响,反应以体系pH降至7.0为终点,记录完全碳

化所需时间,结果如图7所示。利用 HSCChem-
istry软件对该体系进行相平衡模拟计算,模拟计

算中二氧化碳分压、镁初始质量浓度、水体积等条

件与实际试验条件相同,结果如图8所示。
由图7可知,温度升高导致完全碳化时间显

著延长,碳化效率显著降低:当温度低于29℃时,
完全碳化时间随温度升高缓慢延长,碳化效率相

应缓慢下降;温度为23℃时,完全碳化时间为

20min;当温度高于29℃后,完全碳化时间随温

度升高显著延长,碳化效率显著降低;温度升至

32℃时,完全碳化时间延长至300min。

图7 反应温度对完全碳化时间的影响

Fig.7 Effectofreactiontemperatureoncomplete
carbonationtime

图8 不同温度下 Mg-CO2-H2O体系碳化反应的

相平衡计算结果

Fig.8 Phaseequilibriumcalculationresultsfor
carbonationreactioninMg-CO2-H2Osystemat

differenttemperatures

  由图8可知:碳化反应的主要产物为 HCO-3
和 Mg2+;当温度低于60℃时,HCO-3 与Mg2+的

相对平衡物质的量保持不变;当温度超过60℃
后,HCO-3 与 Mg2+ 的相对平衡物质的量随温度

升高降低,而CO2 相对平衡物质的量相应升高,
表明温度高于60℃时碳酸氢镁开始分解,生成碱

式碳酸镁并释放CO2,从热力学平衡角度分析可

知,升高温度不利于碳化反应正向进行。综上,为
维持较高的反应效率,宜将温度控制在29℃以下

进行碳化反应。

2.3 各因素对碳酸氢镁热分解的影响

在CO2 分压0.6MPa、镁质量浓度15.4g/L、
搅拌转速560r/min、反应温度23℃条件下碳化,
得到碳化液。针对该碳化液进行热分解试验,探
究各因素对碳酸氢镁分解的影响。
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2.3.1 温度对热分解的影响

在热分解时间为90min条件下,考察温度对

碳化液热分解过程的影响,结果如图9~13所示。

图9 40~60℃下热分解产物的XRD图谱

Fig.9 XRDpatternsofthermaldecomposition

productsat40-60℃

图10 70~100℃下热分解产物的XRD图谱

Fig.10 XRDpatternsofthermaldecomposition

productsat70-100℃

图11 热分解温度对镁回收率的影响

Fig.11 Effectofthermaldecompositiontemperature
onmagnesiumrecoveryrate

  由图9可知,在40、50和60℃下所得产物的衍

射峰位置均与三水碳酸镁(MgCO3·3H2O)的标准

图谱卡片相吻合,且该温度区间的产物的衍射峰呈

现峰形尖锐、强度较高、背景平滑的特征,且未出现

明显杂峰,表明产物为结晶良好的MgCO3·3H2O。

图12 不同温度下 Mg-CO2-H2O热分解相平衡计算结果

Fig.12 Phaseequilibriumcalculationresultsforthermal
decompositionofMg-CO2-H2Osystemat

differenttemperatures

a—放大200倍;b—放大500倍;c—放大5000倍

图13 90℃下热分解所得碱式碳酸镁的SEM照片

Fig.13 SEMimageofproductsynthesizedat90℃

  由图10可知,当温度升至70~100℃时,产物

衍射峰与碱式碳酸镁(Mg5(CO3)4(OH)2·4H2O)的
特征峰一致,说明在此温度范围内的产物主要为

此物相;70、80℃下热分解产物的衍射峰宽化且

强度较低,背景存在一定起伏,反映该条件下生成

的 Mg5(CO3)4(OH)2·4H2O结晶度较差;而在

90和100℃条件下,衍射峰变得尖锐、强度显著变

大,背景平滑,说明产物结晶性得到明显改善。综

上可知,在固定其他反应条件时,温度是影响碳化

液热分解产物物相与结晶度的关键因素。温度低

于60℃ 时,主 要 生 成 结 晶 良 好 的 MgCO3 ·

3H2O;温 度 升 至70~100 ℃ 时,产 物 转 变 为

Mg5(CO3)4(OH)2·4H2O,且该产物结晶度随

温度升高而提高,在高于90℃时可获得结晶性良

好的该相产物。
由图11可知,温度低于80℃时,镁回收率随

温度升高而显著升高;温度超过80℃后,镁回收

率升幅趋于平缓,在90℃时达98.39%。
由图12可知:热分解反应的主要产物包括三

水碳酸镁、碱式碳酸镁和CO2;当温度低于90℃
时,随温度升高,碱式碳酸镁与CO2 的相对平衡
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物质的量逐渐增加,而三水碳酸镁相对平衡物质

的量相应减少,表明升温有利于反应向生成碱式

碳酸镁的方向进行;当温度超过90℃后,继续升

高温度,各组分相对平衡物质的量趋于稳定,体系

基本达到平衡,说明此时温度变化对碱式碳酸镁

的生成已无明显影响。综合图9~11结果分析可

知,升高温度有利于碱式碳酸镁的生成,且在高于

90℃条件下,所得产物结晶度良好,镁回收率较

高。为确保获得高结晶度产物与高回收率,热分

解反应宜在温度不低于90℃条件下进行。由合

成产物的SEM分析接骨片(图13)可知,90℃下

热分解所得碱式碳酸镁呈规则的多孔棒状,棒体

表面呈现的孔隙结构由纳米片堆叠形成,晶体平

均长度约为100μm,直径约为10μm。

2.3.2 热分解时间对热分解的影响

在热分解温度为90℃条件下,考察热分解时

间对碳化液热分解过程的影响,结 果 如 图14
所示。

图14 热分解时间对镁回收率的影响

Fig.14 Effectofthermaldecompositiontime

onmagnesiumrecoveryrate

  由图14可知:热分解时间小于90min时,镁
回收率随反应时间延长而迅速升高;热分解90min
时,镁回收率达98.39%;热分解时间超过90min
后,镁回收率基本保持稳定。这一现象与热分解反

应动力学过程有关:反应涉及传质、传热、分子活

化、碰撞及化学键的断裂与形成等多个步骤,均需

要一定时间完成,因此若要获得满意的镁回收率须

足够的热分解时间。综上,为确保得到满意的镁回

收率,热分解反应时间宜控制在不少于90min。

2.4 焙烧温度对碱式碳酸镁焙烧的影响

将在90℃下热分解90min所得碱式碳酸镁

烘干后,置于马弗炉内空气气氛中,于不同温度下

焙烧2h,通过X射线衍射(XRD)分析焙烧产物

的物相,结果如图15所示。再用扫描电子显微镜

(SEM)和X射线荧光光谱(XRF)对700℃下焙

烧产物进行表征,结果如图16及表3所示。

图15 不同温度下焙烧产物的XRD图谱

Fig.15 XRDpatternsofcalcinationproducts
atdifferenttemperatures

a—放大200倍;b—放大1000倍;c—放大5000倍

图16 700℃下焙烧产物的SEM照片

Fig.16 SEMimageofproductobtainedafter
calcinationat700℃

表3 700℃下焙烧产物的主要成分

Table3 Maincompositionofproductobtainedafter
calcinationat700℃ %

MgO Al2O3 CaO SO3 NiO SiO2

99.55 0.138 0.118 0.112 0.0286 0.0227

  由图15可知,在500、600、700及800℃焙烧

所得产物的衍射峰均与氧化镁(MgO)的标准图

谱卡片相吻合,表明在上述温度下焙烧主要生成

了 MgO相;500、600℃条件下焙烧产物的衍射峰

呈现宽化、强度较低且背景起伏明显的特征,说明

该温度范围内形成的 MgO结晶程度较差;而在

700、800℃条件下焙烧产物的衍射峰形尖锐、强
度显著提高,基底平滑,表明此时生成的 MgO结

晶性良好。综上可知,温度是影响 MgO结晶质

量的关键因素,当焙烧温度不低于700℃时可获

得结晶良好的 MgO 产物。因此,宜在不低于

700℃的温度条件下进行焙烧。
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由图16可知,700℃下焙烧所得产物呈不规

则块状形貌,该结构由纳米片相互堆叠组装而成,
纳米片之间存在明显的间隙与孔洞,共同构成了

材料内部的多孔结构。
由表3可知:700℃焙烧所得氧化镁产品杂质

含量较低,其纯度为99.55%。对照《工业轻质氧化

镁》(HG/T2573—2012)标准,该产品满足Ⅰ类优等

品中氧化镁质量分数≥95%的要求。

3 结论

针对含镁废水,研究了采用氨化碳化法回收

其中的镁并制备高纯氧化镁产品,结论如下:

1)预处理阶段,通过投加硫化钠能有效去除

杂质阳离子,使主要杂质 Ni、Co质量浓度降至

5mg/L和0.3mg/L,显著降低杂质对后续镁回

收过程的影响。

2)通过单因素试验确定最佳碳化工艺条件

为:反应温度23℃,镁初始质量浓度15.4g/L,
搅拌转速560r/min,二氧化碳分压0.6MPa,控
制体系pH降至7.0为反应终点,在此条件下,完
全碳化时间为20min。

3)碳化液在90℃下热分解90min,可制备

结晶性良好的碱式碳酸镁,镁回收率达98.39%。

4)将碱式碳酸镁在700℃空气气氛中焙烧

2h,所得氧化镁结晶度好、纯度为99.55%,符合

《工业轻质氧化镁》(HG/T2573—2012)Ⅰ类优

等品标准(MgO质量分数≥95%)。
相较于传统的化学沉淀法,该法在产品纯度、

能耗等方面具有明显优势;该研究结果能为含镁

废水的碳化回收工艺提供一定的理论依据,若要

实际应用于工业,后续还须进行镁回收后尾液中

的铵盐处理研究。
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ResourceUtilizationofMagnesium-containingWastewaterforPreparationofHigh-purity
MagnesiumOxideBasedonAmmoniationCarbonationMethod

LIANGHengli,LIANGYin,LIHaiyang,DENGYanling,SHIJiaze,

MADongdong,ZHAOChanghong,CUIFuhui

(ChinaGDEEngineeringCo.,Ltd.,Guangzhou 511447,China)

Abstract:Recoveryofmagnesiumfrommagnesium-containingwastewaterandthepreparationofhigh-
purity magnesium oxidebyammonificationcarbonization method werestudied.Theeffectsof
carbonizationtemperature,initialmassconcentrationofmagnesium,CO2 partialpressure,stirring
speed,thermaldecompositiontemperatureandtime,andcalcinationtemperatureonthemagnesium
recoveryprocesswereinvestigated.Theresultsshowthatundertheconditionsofcarbonization
temperatureof23℃,initialmassconcentrationofmagnesiumof15.4g/L,CO2partialpressureof
0.6MPaandstirringspeedof560r/min,thecompletecarbonizationcanbeachievedbycontrollingthe
carbonizationendpointpH=7andcarbonizationtime20min.Inthethermaldecompositionstage,the
basicmagnesiumcarbonatewithgoodcrystalmorphologycanbeobtainedat90℃for90min.After
furthercalcinationat700℃for2h,themagnesiumoxideproductwithhighcrystallinityandpurityof
99.55%isfinallyobtained,anditsperformancecanmeetthestandardrequirementsof'industriallight
magnesiumoxide'(HG/T2573—2012).
Keywords:wastewater;magnesium;ammoniationcarbonizationmethod;carbondioxide;carbonization;

basicmagnesiumcarbonate;high-puritymagnesiumoxide;preparation
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