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(57)摘要

本发明公开了一种蒸氨废液快速制备高纯

微纳米级多孔亚稳态球霰石碳酸钙的方法，按以

下步骤进行：将蒸氨废液过滤；碳酸铵加水完全

溶解，将过滤后的蒸氨废液转入溶解的碳酸铵中

反应，使蒸氨废液中的Ca2+完全沉淀；将反应所

得产物进行过滤、迅速洗涤、立即干燥得到微纳

米级多孔亚稳态球霰碳酸钙。本发明以蒸氨废液

为原料，其工艺流程简单、生产成本低，在高效回

收利用蒸氨废液的同时解决了球霰石碳酸钙制

备的原料获取难题，使得蒸氨废液得到了高效回

收利用，具有良好的环境效益；通过本发明制得

的产品呈多孔球形单晶体，成分为球霰石晶型的

碳酸钙，球霰石含量为99.37％，粒度分布均匀，

粒级为微纳米级，具有极大的应用价值和市场价

值。
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1.一种蒸氨废液快速制备高纯微纳米级多孔亚稳态球霰石碳酸钙的方法，其特征在

于：按以下步骤进行，

A、将蒸氨废液进行过滤；

B、称量好碳酸铵，加水完全溶解，将过滤后的蒸氨废液转入溶解的碳酸铵中边搅拌边

进行反应，使得蒸氨废液中的Ca2+完全沉淀；

C、将反应所得产物进行过滤，滤饼经过洗涤、干燥得到微纳米级多孔亚稳态球霰石碳

酸钙；

在步骤B中，过滤后的蒸氨废液转入溶解的碳酸铵前，保持Ca2+和CO3
2‑浓度为0.3mol/L，

过滤后的蒸氨废液转入溶解的碳酸铵后，反应体系中Ca2+和CO3
2‑的摩尔比为1:1；

在步骤B中，蒸氨废液滤液初始pH为11.2，反应初始pH为7.5。

2.根据权利要求1所述的蒸氨废液快速制备高纯微纳米级多孔亚稳态球霰石碳酸钙的

方法，其特征在于：在步骤B中，过滤后的蒸氨废液与溶解的碳酸铵置于转速为1200r/min、

反应温度为20℃的条件下进行反应，反应时间为5min。

3.根据权利要求1所述的蒸氨废液快速制备高纯微纳米级多孔亚稳态球霰石碳酸钙的

方法，其特征在于：在步骤A中，将蒸氨废液进行三次过滤。
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一种蒸氨废液快速制备高纯微纳米级多孔亚稳态球霰石碳酸

钙的方法

技术领域

[0001] 本发明涉及球霰石碳酸钙制备技术领域，尤其涉及一种高纯微纳米级多孔亚稳态

球霰石碳酸钙的快速制备方法。

背景技术

[0002] 碳酸钙是一种重要的无机化工材料，具有廉价易得、无毒性、耐热性好等优点，既

可作为填充剂和补强剂广泛应用于涂料、造纸、油墨、纺织、橡胶、塑料等行业，也可用于牙

膏、食品、医药和饲料等领域。碳酸钙有方解石、文石和球霰石三种晶型。球霰石热力学稳定

性很差，在自然条件下很容易转变为中间态文石和更加稳定的方解石，自然界中存的碳酸

钙主要为方解石，球霰石通常难以在常规条件下获得。但球霰石以其特有的结构和性质得

到越来越广泛的应用。传统研究基于球霰石比表面积大、球形分布、分散性好以及双折射等

特有的品质，可以显著提高油墨、塑料、纸张、涂料等的填充性能和纸张的涂布性质，改善产

品的光泽度、流动性、物理和印刷性能。

[0003] 微纳米级多孔球霰石具有更小的粒径和更多的孔隙。小粒径的球霰石可作为有机

材料的添加剂，高孔隙率的球霰石可用作药物载体。它们不但添加量少且分散性和均匀性

更优。有效调控亚稳态球霰石的纯度、粒径、形貌、孔径分布，可以为其在传统日用品、生物

医学和药物学等新领域的深入发展和应用奠定基础。

[0004] 研究球霰石相的结构与形貌形成的调控机制有望提高其对药物的承载率，同时调

控球霰石晶体的结构与尺寸也可增加细胞对药物载体的摄取速度。尽管近十年来球霰石相

结构的形成机制与调控技术的研究已有很大发展，但是，不同形状球霰石颗粒的生长机制、

最终结构和公共特性仍然需要进一步探索，并且，目前业界通常采用石膏法、乙二醇钙法等

方法来制备亚稳态球霰石碳酸钙，此类方法的缺点主要是工艺较为复杂、对环境的污染较

大、成本高，等等。

发明内容

[0005] 本发明要解决的技术问题是针对现有技术的缺点，提供一种工艺流程更简单、生

产成本更低、具有环境友好型特点，在高效回收利用蒸氨废液的同时解决了球霰石碳酸钙

制备原料获取难的问题，发明了一种蒸氨废液快速制备高纯微纳米级多孔亚稳态球霰石碳

酸钙的方法。

[0006] 为解决上述技术问题，本发明采用如下技术方案：一种蒸氨废液快速制备高纯微

纳米级多孔亚稳态球霰石碳酸钙的方法，其特征在于：按以下步骤进行，

[0007] A、将蒸氨废液进行三次过滤；

[0008] B、称量好碳酸铵，加水完全溶解，调控温度至20℃，调节转速至1200r/min，将过滤

后的蒸氨废液转入溶解的碳酸铵中边搅拌边进行反应，使得蒸氨废液中的Ca2+完全沉淀；

[0009] C、将反应所得产物进行过滤，滤饼经过洗涤、干燥得到高纯微纳米级多孔亚稳态
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球霰石碳酸钙。

[0010] 在步骤B中，过滤后的蒸氨废液转入溶解的碳酸铵前，保持Ca2+和CO3
2‑浓度为

0.3mol/L，过滤后的蒸氨废液转入溶解的碳酸铵后，反应体系中Ca2+和CO3
2‑的摩尔比为1:1；

蒸氨废液滤液初始pH为11 .2，反应初始pH为7 .5；蒸氨废液与溶解的碳酸铵置于转速为

1200r/min、反应温度为20℃的条件下进行反应，反应时间为5min，反应结束后迅速过滤、立

即干燥。

[0011] 本发明以蒸氨废液为原料，将蒸氨废液的滤液加入到碳酸铵中，经快速搅拌反应

制备高纯微纳米级多孔亚稳态球霰石碳酸钙，其工艺流程简单、生产成本低，不仅原料不会

产生明显的环境污染，同时还回收利用了蒸氨废液，在高效回收利用蒸氨废液的同时解决

了球霰石碳酸钙制备的原料获取难题，使得蒸氨废液得到了回收利用，具有一定的环境效

益；通过本发明制得的产品呈多孔球形单晶体，成分为球霰石晶型的碳酸钙，球霰石纯度高

达99.37％，粒度分布均匀，粒级为微纳米级，具有极大的应用价值和市场价值。

附图说明

[0012] 图1为球霰石碳酸钙的X衍射分析结果(XRD谱图)；

[0013] 图2为球霰石碳酸钙扫描电镜图。

具体实施方式

[0014] 下面结合具体实施方式做进一步说明：

[0015] 实施例1，一、反应原料的制备：取蒸氨废液经三次过滤后，取其滤液，其中Ca2+浓度

为1.20mol·L‑1。称量5.6563g的碳酸铵置于锥形瓶中，加入90ml的水，充分振荡至碳酸铵完

全溶解；

[0016] 二、球霰石的制备：取30mL蒸氨废液滤液于量筒中，将完全溶解的90ml碳酸铵溶

液，放入恒温水浴磁力搅拌器中，调控温度至20℃，调节转速至1200r/min，准备就绪后，迅

速加入量好的的蒸氨废液滤液，在20℃、1200r/min的条件下反应5min。产物经过滤、迅速洗

涤、立即干燥得到高纯多孔微纳米级球形碳酸钙。经计算球霰石纯度为99.37％，X射线衍射

实验证实其为球霰石晶型的碳酸钙，经扫描电镜图证明其为微纳米级多孔球形碳酸钙。

[0017] 按以下公式计算球霰石的含量：

[0018] fV＝7.691I110V/(7.691I110V+I104C)

[0019] 其中，I110V为941，I104C为46，由该公式计算得到球霰石的含量为fV为99.37％。

[0020] 以上已将本发明做一详细说明，以上所述，仅为本发明之较佳实施例而已，当不能

限定本发明实施范围，即凡依本申请范围所作均等变化与修饰，皆应仍属本发明涵盖范围

内。
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