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次 氯 酸 钠 法 制 备 亚 漠酸 钠 溶 液

本所五室三组

一
、

前
�」一

目

亚澳酸钠溶液在国外工业生产和应用己

有十余年的历史 〔‘ ，�」。

它在纺织业的上浆
、

褪浆
、

染色等方面已有明显的效果��」， 因此

促使人们对亚嗅酸钠溶液及其结 晶 体 的 制

备
、

性质
、

用途等方面引起兴趣
，
从而开展

了大量的科研工作�“ ，�，“ ，“〕 。

我们在亚澳酸钠溶液的制备 研 究 工 作

上
，
曾进行了工艺路线比较的探索试验

，
并

选择了适宜的工艺路线
，
即次氯酸钠法制备

亚嗅酸钠溶液
。

本法的制成品
，
是含亚嗅酸钠 ��� 克�立

升 �相当于含活性嗅 ��� 克�立升以上�的黄

色液体
，
比重 �

�

��， �� ��一��
。

本法的澳素最终利用率大于���
，
这个

指标与国外类似的工艺路线相比较
，
已达到

国外的最高水平比�� 。

残余的次卤酸钠
，
以保持制成液中亚嗅酸钠

的稳定�简称为脱卤工序�
。

将脱卤后的溶液

进行低温真空蒸发�简称为蒸发工序�
。

蒸发

后溶液即行过滤
，
以分离废渣

。

这种溶液
，

即为亚嗅酸钠溶液成品
。
�见图 ��
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二
、

工艺流程简述

蒸蒸发工序序
����℃ ��������

����
签签

��� 才才

过过 滤滤
渣�主
为����
�����

首先是在冰浴中通氯气于氢氧化钠溶液

中
，
制得次氯酸钠溶液

，
然后将此溶液冷至

零度以下加人嗅素
，
以形成次嗅酸钠 �简称

为嗅化工序�
。

继而将此制成液进行政化
，
以

形成亚浪酸钠�简称为歧化工序�
。

再行脱除

亚嗅酸钠溶液成品
�含活性澳选��克�立升�

比重�
。
��

图 � 次氯酸钠法制备亚澳酸钠溶

液的工 艺流程示意图
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三
、

反应机理简述

工艺过程的主要反应是利用嗅素与氢氧

化钠反应
，
在 一 �℃ 以下有产生次嗅酸钠的

现象
，
继而使反应所得的一部分澳化钠与次

氯酸钠反应而生成一部分次嗅酸钠
，
从而提

高了次滇酸钠的浓度与得率
。

����� ���
��一争����� � ���� � �

�
�

���

����� � ����
�一一今����� � �������

由于在 。 。

� 十 �℃ 的条件下 ，
并适当控

制其 �� 值
，
次澳酸钠即产生歧化反应而形

成亚澳酸钠
。

若条件控制不当将使懊利用率

降低
，
甚至使反应不生成亚嗅酸钠， 而形成

澳酸钠和澳化钠
。

������一一一������� � ���� ���

副反应有
�

������
��一������

� � ����� ���

�����
� � �����一

升�����。 � ���� ���

������
�

，

一一�������
�� ���� ���

在歧化反应达到平衡之后
，
溶液中必然

残存相当量的次氯酸钠与次嗅酸钠混盐
，
为

避免产生反应���
，
就需即行将此类盐去除

。

选用的去除剂为氨水
。

�����
余 � ���。

一
��
�
、

� ���� � ����

���

由反应方程式可以看出产生的废渣为大

量的 ��
�� 与少量的 ����

，
及更少量的澳酸

钠
。

这类废渣基本上可使用酸法 来 回 收 嗅

素
。

化两工序中
，
对嗅素转化为亚澳酸钠的最高

转化率�简称为最高转化率�有直接影响的主

要因素如下
�

�
�

歧化反应的 �� 值 �

�
�

歧化反应的温度 ，

�
�

嗅化反应时的次氯酸钠与嗅素的当量

比�简称为当量比 ��

�
�

嗅化反应时
，
次氯酸钠溶液的浓度及

其所含的残碱浓度
。

由于上述因素相互干涉
，
再加上控制的

技术难于满足要求
，
所以体现出的总反应时

间略有波动
。

因而反应终点的确定必须采用

快速分析
。

本实验采用容量分析法
，
仍能控

制得较好
。

下面对上述因素
，
分别加以详述

�

�
�

政化反应 �� 值的影响
�

试验选择� ��
�

�
、
��

�

�
、
��

�

�
、
��

�

�和

��
�

�等五个歧化反应 �� 值
，
同时固定当量

比为 �，
次氯酸钠溶液的浓度为 �

�

��
，
残

碱为 �
�

��
。

歧化温度为 � �
�

�
。

表 � 歧化反应 �� 值对最高转

化率的关 系

当量 。匕
�
��

����

����

已 十 �℃

����� �

����残

��
一一

、、、尹

四
、

试验部分

�一�嗅化和歧化反应的主要影响

因素
�

周万百孤�瓜干甲呀西
…��一�一��产

一
�。 �

�… ��
�

�� …

。 …��一�一 。 ��。
�

�… ��
�

�。 �

按探索试验结果 ���， 可确定在嗅化和歧

�

苦 �代表嗅或氯



倍
，
乃至三倍之久

，
造成不必要的动力消耗

与生产周期的延长
。

结果见表 �与图 � 。

歧化反应的温度甘最高

转化率的关 系

高�最率均化转平化转�高最率试 验 编 号 歧化温
度�℃�
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歧化反应 �� 值对最高转化率的影响

�
�

嗅化反应时当量比

的影响
�

次氯酸钠与液澳的当

量比值
，
对液嗅转化为亚

嗅酸钠的最高转化率有很

大的影响
。

探 索 试 验 指

出
，
在当量比大于�一�

·

�

时
，
最高转化率并无明显

的增长
，
但将延长反应时

间
，
且使制成液中次氯酸

钠的残存量大为提高
，
给

去卤工序带来 很 大 的 困

���德�厂���‘�
�����卜�

动种穷势肠图旁局转俗举�

表 �数据和图 �的曲线指出
�

歧化反应

的 �� 值以 ��
�

�一��
�

�为最佳
。

过高的��

值
，
将使最高转化率的达到时间相应地延长

。

而在最佳 �� 值范围内
，
其最高峰的达到时

间为 ��一�� 分钟
。

�
�

歧化反应温度对最高转化率的关系
�

经试验选取了 。 “
�

、 � �
“
�

、 � �
“
�三个歧

化反应的温度来看
，
对最高转化率并无明显

的影响
。

但是试验证实
，
在温度高 于 十 �

“
�

时
，
反应加速

，
往往引起操作控制困难而失

败
。

当温度低于 �
“
�时

，
反应迟缓

，
往往使

反应的时间由一般的 ��一�� 分钟延长 至 两

难
，
因而对当量比 �

、
�

�

�
、
�

、
�

�

�作了较为

详细的试验
。

结果见表 �和图 �
。

�
�

嗅化反应时次氯酸钠浓度及其残碱含

量的影响
�

试验对 �
�

��
、
�

�

��
、
�

�

��
、
�

�

�� 等

�个次氯酸钠浓度进行了研究
。

其残碱浓度

保持在 �
�

�� 左右
。

结果列于表 �和图 �
。

试验结果表明次氯酸钠浓度在 �
�

�� 最为适

宜
。

过高时
，
反应过程中会析出过多的晶粒

，

引起搅拌困难
，
影响操作

。

过低时
，
反应时

间会延长 �一 �倍
，

且最高转化率偏低
。

残

碱浓度必须保证反应���的平衡
，
并且为使
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图 � 歧化反应温度对最高转化率的影响

表 � 澳化反应的 当量比对最高

转化率的影响
表 � 漫化反应时次氯酸纳浓度与

残碱含量对转化率的影响

最高转化
率 �

平均最高
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产
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内�八甘八�户�
�峡�口‘住门﹄

�
口�
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﹄日︵甘

才弓声红拐一��

��
，
��

嫂�
。
��

凌�
。
�� ��

。
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一曰归﹃户一口，�

。卜，︸叮‘����内卜��尸‘�叮‘泞��了月匕亡�一时了行斤了矛�五人﹂
�
往
�
住�任刀伙�气刀任�住�性潇任
�

庄
�

住一河仕
�

人�住固
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�﹄

���
�

��‘��
，

�‘
�川上‘�一��唯�，
�一

操作方便
，
使其略有偏高

，
否则将会因 ��

值过低 �小于或等于歧化反应的规定值�
，
反

应猛烈
，
使温度无法控制

，
直至试验失败

。

�二�次卤酸钠去除试验
�

当歧化反应完成时
，
懊的转 化 率 可 达

���左右
，
但是其中次卤酸钠含量几乎与亚

澳酸钠等量
，
此时除提高反应温度以使次卤

酸钠迅速分解外
，
在次卤酸钠与亚澳酸钠的

当量比小于 ���时
，
就可以加入氨水

，
以除

去次卤酸钠
。

否则会因次卤酸钠的存在
，
而

引起反应���发生
，
致使亚澳酸钠损失过多

。

试验过程是将政化后的反应 液 冷 冻 至

一 �
“
�以下

，
按次卤酸钠含量的 ���� 加入

氨水
。

氨水加人量 ����

�
�

� � 下万
�

� �么� 凶 � �
� �

��
。

��

����

� � � 火 ����
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，，，
����� ���������

�三�优惠操作条

件的确定
�

�
�

次氯酸钠液溶的配

制
�

将 ���克固体氢氧化钠溶

于 �立升水中
，
经冷却后

，

缓慢地通人氯气 ���克
，

在冰浴中使反应液温度控

制在��
“
�左右

。

通完氯气

后
，
放置 �一 �小时

，
以

使氯气充分溶解
，
然后在

����左右过 滤
。

可 得 含

������
�

��
，

残碱�
�

��

��一
�

今

上
�

最动

二江一仁

����一�

弘拜沱

、
属转拍
、

平︵乙

教彝绪随

澳化反应的当量比值与最高转化率的关系

为氨���
。
�的毫克当量数

� � �
�

氨水的百分浓度
，
�

�

氨水

比重

�， �吱化反应后沐液的总体积 ����

�
�，�

�

标准 �� ����
。
溶液的滴定体积

����与浓度

��

取样体积 ����

���� 氨水加人百分数

列于表 �的试验结果证明
，
在上述条件

下
，
次卤酸钠的去除率可达洲一���

，
而亚

澳酸钠的损失率可保持在 ��以下
。

的溶液 �
�

�升
，

其比重为 �
�

�� 左右
。

�
�

嗅化反应
�

将上述溶液
，

置于冰盐浴

中冷冻至 一 �
“
� 以下

，
并不断搅拌

，
以免次

氯酸钠结晶体沉降
。

然后按当量比等于 �，

滴加人所需的嗅素
。

反应温度控制在 一 �℃
以下

。

加完后其 �� 值应维持在��
�

�左右为

好
。

此时溶液呈橘黄色
。

�
。

政化反应
�

将澳化反应后的溶液
，
用

浓 ��������调整 �� 值至 ��
�

�一��
�

�， 温

度控制在 。 “

一 � �
“
�范围内

，
反应 �� 分钟后

取样分析
，
待求得最高转化点后

，
即将溶液

温度升至 � �
“

一 十 �
�

�
，
以使次卤酸钠 自行

分解
。

当次卤酸钠与亚滨酸钠的当量比值小

于 ���时
，
即将溶液温度降至 。 “

�左右
，
然

后滴加浓碱液�����
，
使 �� 值升至��

�

�左

�口︸‘

��一�

�
���，一︸日﹄一封︺���一日一液马

�

十下�一八曰
︸

加
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����� ����� 目目目

撬角藕衍率多

图 � 澳化反应时
，
次氯酸钠浓度对转化率的影响

右即可保持产品的相对稳

定
。

�
�

去卤反应
�

将歧化

后的溶液
，
冷冻至 一 �

“
�左

右
，
逐滴加人规定的氨水

。

溶液温度最高 不 得 超 过

一 �
“
�

�

�
�

蒸发工序
�

将去卤

后的溶液
，
置于��

“
�和真

空度 ����� 毫米 汞 柱的

条件下
，

浓缩���左右
。

�



表 � 初制亚澳酸钠溶液中次 卤酸钠的加氛去除数据表

序 试 验 编 号
试样体积

�毫升�

亚嗅酸钠当量

次卤酸钠当量

加 氨 量

���

加 氨 温 度

�℃�

次卤酸钠 亚澳酸钠

去除率���陨失率���

��一 �一��

��一 �一��

��一��一��

���

���

���

� �

� �

� �

���

���

���

一 ��� 一 �

一 �℃ 以下
一 �� 一 �

���
。

�

��
�

�

��
。

�

�
。
�

�
。
�

�
。
�

��一��一��

��一��一��

��一��一��

���

���

���

� �

� �

� �

���

���

���

一 �� 一 �

一 �℃以下
一 �� 一 �

��
。

�

��
。
�

��
。

�

�
。
�

�
。
�

�
。
�

��

��

��一��一��

��一��一��

��一 �一 �

��一 �一 �

��一 �一��

���

���

���

���

���

� �

� �

�
。
��

�
。
��

�
。

��

���

���

���
。

�

���

���

一 �℃以下
一 �℃以下
一 �� � �

一 �

一 �

��
。
�

工��
。
�

��
。
�

��
。

�

��
。
�

�
。
�

�
。
�

�
。

�

�
。
�

�
。

�

�引�一川川州一州一川一川川川川

��一��一��

��一��一��

����

����

� �

� �

���

���

一 �� 一 �

一 �� 一 �

��
。
�

��
。

�

�
。

�

�
。
�

�
几�，�‘，二

表 � 澳 化 歧 化 反 应 数 据

二冬一扭万表 � 去 卤 反 应

序 号

卜
验 编 号…味洲靡洲

一万下瓦二仁翻�至亦布二 刃
一

一立二竺卫三竺匕 �竺
�

��一三二兰�

数 据

加氨后滤
液重�克�

加氨后滤
渣重�克�

滤液比重
����去
除率���

���

���

���

���

�
。
�

�
。
�

…搬叙
�

…���
�

。
���

�
。
���

��
。
�

���
。
�

�
。
�

�
一

�

���仃�了︼匀，曰尸���从�曰

序序 号号 试验编号号 蒸发温度�蒸发真空度度 浓缩率率 蒸发损失失蒸发后滤滤蒸发后滤滤 滤顺比重重 连续操作澳素素
〔〔〔〔℃� �‘毫米汞柱，， ����� 率 �夕百���液重 �克���渣重 �克������

“

一��℃���声利用率�����

����� ��一 �一 ��� ��
。
����� ��

。

��� �
。

���� ����� ���� �
。
吐这��� ��

。
���

����� ��一 �一 ��� ������ ��
。
��� �

。
���� ����� ���� �

。
����� ��

。
����

����� ��一 �一���� ������ ��
�

��� �
�

���� ����� ���� �
。
����� ��

。
����

����� ��一 �一���� ������ ��
。
��� �

。
���� 吐���� ���� �

。

�了��� ��
。
�



表 � 成 品 溶 液 全 分 析 数 据 ���

序 号 试 验 编 号 ������ ������
一�

��� ���� ���� 总 盐 量 �活 性 嗅
比重�
��

。

���

��一 �一 �

��一 �一 �

��一 �一��

��一 �一��

��
。
��

��
。
��

��
。
��

��
。
��

�
。
��

�
。

��

�
。
��

�
。
��

�
。
��

�
。
��

�
。
��

��
。

��

��
。
��

��
。
��

��
一

��

��
。

��

��
。
��

��
。
��

�
。
���

�
一

���

�
。
���

�
。
���

然后去掉废渣
，
即可得含亚漠酸钠 ��� 克�升

左右的成品溶液
，

其嗅素的最终利用率大于

���
。

�四 �优惠工艺条件下的连续操作

试验
�

操作而带来的损失
。

由表 �一 �所列的连续

操作数据指出
�

本试验的澳素实际利用率在

��
�

�一��
�

��
，

略高于国外专利中类似工艺

的最高指标���
。

���
。

为求取嗅素的实际利用率
，

试验在上述

优惠工艺条件下进行连续操作
，
以免除间断

�五�优惠工艺条件的放大试验

由于亚嗅酸钠溶液的制备影 响 因 素 较

多
，
考虑到试验结果应用的可靠性

，

特将原

表��

固定条件
�

优 惠 工 艺 条 件 下 的 放 大 试 验 数 据

当量比 � �
、

温度 �
。

一 � ���
、

����
�

尽一��
�

�
、

�
����� 二 �

。
�

����兰�
。
�

序 号 试 验 编 号
放大倍数与体积

�毫升�
最高转化率 一澳素实际利用率

���
附 注

�������

�������

�������

�������

�������

�������

�������

�������

�������

… ‘�� …
’一 “

协

仃了��汀�

…
�����刁���曰����一��一��

��一��一��

��一��一 �

��一��一 �

������

������

������

������ ��
。
�

�连一��一��

��一��一��

��一��一��

��一��一��

��一��一��

������

������

������

������

������

��
。
�

试验序号 ��

�所标最高转

化率与报告前

部分所得数据

一致
。

��
一

�

…
���︸�����勺口�口��

��一��一 �

��一��一��

��������

��������

��
。
�

��
。
�

…一…
�。
�

��釜 ��一 �一 � �������� ��
。
��

��������

��������

��������

��������

��������

��������

��������

试验序号���

��指出其澳素

实际利用率均

大于���与指

标要求一致
。

片�﹄���

行了行才，��口刀仕﹄�行才
�

……
��八曰自���︹��材�自��勺������口��勺曰�口��一 �一��

��一 �一��
产

��一 �一��

��一 �一��
产

��一 �一��

��一 �一 �

��一 �一��

���任︸�﹄�汀‘����，上�上�孟，土嘴土，孟﹃�

�
序 ���

�

未进行蒸发试验
。

序 �����
，
连续操作至成品得到为止

，

故可求得澳素的总利用率
。



试验规模�体积 ��� 毫升左右�作适当放大
，

以观察优惠工艺条件是否适用于较大体积的

制备工作
。

试验对放大倍数 �
、
�

、

��
、

�� 作了较多

的数据
，
列于表 ��

。

由表 �� 数据可见
，
所

确定的工艺条件是适宜的
，
可靠的

。

五
、

总 结

�
。

亚澳酸钠溶液制备的工艺条件确定如

下
�

��次氯酸钠制备
�
将���克固体氢氧化

钠溶于 �立升水中于冰浴中
，
在低于��

�

�的

条件下缓慢地通入氯气 ���克
，

放置 �一 �

小时后
，
于��

“
�下过滤

，
可得次氯酸钠溶液

��
�

��左右和残碱�
�

��左右 �����毫升左

右
，
其比重为�

�

��
。

��取配制的次氯酸钠 溶 液 在 一 �� 以

下
，
按当量比等于 �的比例

，
滴加水浪素

。

加完后
，
溶液 �� 为 ��

�

�左右
。

�称为滨化

反应�
。

��将上述反应液在 。 “

一 � �
�

�
，�� ��

。

�

一��
�

�的条件下进行政化反应
。

到 ��分钟

时开始取样
，
以分析反应液中次懊酸钠与次

氯酸钠及亚嗅酸钠的含量
。

在求得亚澳酸钠

的高峰值后
，
即将反应液的温度上升至 � �

“

一 � �℃ ，
使次卤酸钠自行分解

，
直至次卤酸

钠与亚澳酸钠的当量比为 �，�时
，
即可将反

应液冷却至 。 “
�左右

，
然后逐滴加人浓碱溶

液�����
，
使反应液的 �� 值至 ��

�

�左右为

止
。

��上述所得的反应液印进行去卤工序
。

即是将反应液中残存的次卤酸钠用氨水作去

除剂
，
在 一 �

“

自从下
，

按次卤酸钠含量的����

加人氨水
。

然后过滤
，
去掉废渣

，
即得待蒸

发溶液
。

��将制得的待蒸液置于��
�

� 士�
�

�和真

空度��一��毫米汞柱下进行真空蒸发
。

浓缩

约���
，
即得成品亚嗅酸钠溶液�含 �����

�

���克�升
，
相当于活性澳 ��� 克�升以上�

，

嗅素总利用率为��一���
。

�
�

本制备工艺条件在试验规模放大 ��

��倍的情况下
，
主要参数不变

，
从而肯定了

研究所得工艺条件的稳定与可靠
。

其成品中

杂质指标低于国外指标比
��。

�
�

本制备工艺的原材料消耗定额与动力

消耗定额合计约为 ���� 元�吨活性澳
。

详见

本组所提出的
“
年产十吨活性澳 �亚嗅酸钠

溶液 �的设计计算报告
” 〔’ 。 �。

�
。

亚嗅酸钠溶液经国内有关生产单位的

试用
，
初步已见效果

。

因试用工作尚在进行
，

仅作初步介绍
。

初试结果如下
�

�������
�

作为还原染料悬浮体轧染氧

化处理和色织的确良后整理
，
有些优点

，
可

进一步作大量生产试用
。

�������
�

和亚氯酸钠���翻�
。
�一样

，

不损伤纤维
，
而又不象 ������

那样在使用

中放出有毒气体����
�
�

。

由于 �����。
是一种强氧化剂

，
因而可

在染整工艺中取代红矾与双氧水
，
经初试认

为 �����
�

的氧化性能仅次于红矾
，
而优于

双氧水
。

这详在染整工艺上可以手诈除对 自然

环境的污染
，
又能解决双氧水在氧化浴与皂

煮浴中自身迅速分解
，
而降低双氧水有效利

用率的缺点
。

同时由于亚澳酸钠在高温的皂煮液中保

持稳定
，
对一般染料

，

有可能合并氧化和皂

煮工序
，
从而提高水洗或皂煮效果或缩短机

台长度
。

在色织的确良的后整理工序中
，
双

氧水可将退浆
、

煮炼
、

漂自三者合一
，

但需

高温处理才有较好的效果
。

而在高温中往往

发生沾色和泡泡纱的泡泡消失等弊病
。

利用

�����
�

后
，
初步看出对的确良泡泡纱处 理

远优于双氧水
，
如用 ������

汽蒸 �分钟和

��
�

�下 �分钟等处理后与双氧水闷 ���� 小

时
，
其退浆率与白度相近

。

从而认为可以提

高效率
，

缩短时间
，

迸免沾色
。

但是在单独使

用 �����
�

的漂白效果较差
，
若能与�

����
�

适当配合使用
，
则可达到褪漂一次完成的良

好效果
。



�
�

亚澳酸钠是一个新型的氧化剂
，
其用

途正在不断开拓之中
，

近年来按有关资料介

绍
，
它已用于除纺织工业外的造纸工业

、

木

材工业等方面
，
基本上都是利用其高氧化性

能
。

为适应我国社会主义建设的需要
，

对其

新的用途及其性能的研究应予重视
。

〔��〕 中国科学院青海盐湖研究所五室澳

组编写年产十吨活性嗅 �亚嗅酸钠

溶液�的设计计算报告������

附
�

制备工艺中主要分析

方法
�

参 考 文 献

口 〕 叮田荣作
，
化学 乏工业

，

��卷 �期
，

�������页������

〔�〕 无机盐技 术 通 讯 ，
第 �期

，
�� 页

�����
。

��
。
��

「�〕 中国科学院青海盐湖研究所五室澳

组编
，
亚滨酸钠在纺织工业上的应

用
，
������

〔�〕 影山俊文 ，
日本化学会志

，

第 �期
，

����一����������

〔�〕 �
�

�
�

���� 五在
。

�
�

������
，
���

�

����� ��������� ����������
了 ，

理�

卷
，
��期

，
����一����������

��〕 ���������
�

� ������
，
�

。 ，
���� ��

�

�����
�

����
，
�卷

，
�期

，
���一���

������

〔�」中国科学院青海盐湖研究所五室澳

组编写
，
亚澳酸钠溶液的制备 �第

一报�适宜加工路线的选择
，
������

〔�〕 ������
，
�� ������

，
�� ����

�

����
�

����
�

��卷
，
�期

，
����

���������

��〕 外国专利报告 �

①法国专利 �������������

②法国专利 �����������

③法国专利 �������������

④ 日本特公 �����������

⑤ 日本特公 �����������

⑥ 日本特公 �����������

⑦ 日本特公 �����������

⑧ 日本特公 �����������

⑨法国专利 �������������

在制备亚嗅酸钠的实验过程中
，
我们对

固液相样品中的主要离子 ����一 ，
���万

，

���孙 的含量作了测定
。

同时
，
也分析了杂

质离子��
�一 ，

��一
，
��一�的含量

。

���一 ，
���万含量的测定采用亚砷酸盐

的指示剂滴定法���
。

���万含量的测定采用碘量法
。

��一含量的测定采用次氯酸盐氧化法
。

��一含量的测定采用摩尔法
。

本实验报告着重介绍测定 ���一 ，
���万

，

���百的方法原理和步骤
。

一
、

次卤酸盐含量的测定
�

�一�原理
�

次卤酸盐的测定系基于在碱

性介质中
，
次卤酸盐和亚砷酸盐�����的快速

反应
�

���一 � ���言
一

��一 � ���奢

在碱性介质中
，
浪酸盐是惰性的

，
亚澳酸盐

仅以缓慢的速度按方程式反应
�

���万十 ����言
一

��一卜����幸

为避免此项干扰
，
滴定时采用在等当点时

，

不被或仅缓慢地为残佘的次澳酸盐所破坏的

可逆指示剂—澳百里酚兰
。

�二�试剂
�

�
�

缓冲溶液
� �� �

。
�的硼砂缓冲溶液

。

�
�

指示剂溶液
，
将�

�

��克嗅百里酚兰溶

于 ��� 毫升水或�
�

���氢氧化钠溶液中
。

�
�

�
�

�����标准亚砷酸盐溶液
�

准确称取�
�

����克基淮三氧化二砷试剂

于 ��� 毫升烧杯中
，
加人 �� 毫升 ��� 的氢

氧化钠溶液
，
使其溶解

，
然后用 水 稀 释 到

���一���毫升左右
，
加人 �滴酚钦指示剂

，

用 ���的盐酸溶液中和至褪色
，
再过剩 �滴

，



将此溶液移至 �立升容量瓶中
，
加人 �克碳

酸氢钠
，
待溶解后

，
用水稀释到刻度

，

摇匀
。

此溶液浓度为�
�

�。 。�� 。

�� �
·

��标准硫代硫酸钠溶液
�

将 ��克 ������
� ·
���� ��

、
��置于

少量蒸馏水中溶解
。

溶完后加人 �
�

�克碳酸

钠
，
用煮沸冷却后的蒸馏水稀释到 �立升

，

混匀
。

放置数天后
，
用标准 �

���。 �
�

溶液

标定其浓度
。

�� ���碘化钾溶液
。

�
�

�
�

�� 淀粉溶液
� �

�

�克可溶性淀粉

��
�

�
�

�溶于少量水中
，
扰成糊状

，
然后倾

入 ��� 毫升沸水中
，
搅拌数分钟后取下冷却

至室温后贮于试剂瓶中备用
。

�� ��硫酸溶液
。

�三�测定方法
�

取一定试样的反应液于 ���毫升碘量瓶

中
，
用 �

�

�� 亚砷酸盐标准溶液滴定至等当

点前约 �
�

�毫升
，
加人 �� 毫升

，
�� �

�

�的

硼砂缓冲溶液及 �
�

�毫升 。 。

���的澳百里酚

兰指示剂溶液
。

连续滴定至溶液颜色由黄色

变为黄绿色刚出现为止
。

保留此溶液以继续

测定 ���犷之用
。

�四�结果计算
�

������以 ��一计�克�升
�

�����
������ � ��

�

��

�� � �

�����
�

�

�

哑—亚砷酸钠标准溶液的

浓度���与滴定消耗

体积 ����
。

��

—被测样品 的 取 样 体

积 ����
。

��
。

��
� ， 、

一 � ，‘ ，�
� 、 、

一 �
二袄竺

‘

—次嗅酸钠 被 还 原 成
� 以 、

��
“ ，�

� � 。 、 �

�

��一的克当量数
。

二
、

亚澳酸盐含量的测定
�

�一�原理
�

经已用亚砷酸盐滴定除去样

品中的次澳酸盐后
，

继而测定该样品中的亚

懊酸盐
，
因对直接滴定来说

，
亚嗅酸盐与亚

砷酸盐的反应速度太慢
，

可基于亚嗅酸盐与

大大过量的碘化物反应
�

���万� ��一 � ����

一
��一 � ��了� ����

在弱碱性溶液中
，
用亚砷酸盐滴定所形成的

三碘化物
�

���言� �万� �
�
�卜一一����拿十 ��

一 � ��
十

从而实现对亚嗅酸盐的快速测定
。

�二�试剂
�
同

“
次嗅酸盐含量的测定

”

�三�测定方法
�

在测定次嗅酸盐后的样

品中迅速加人 �毫升 ��� ��溶液
，
放置片

刻
，
以 �

�

�� 的亚砷酸盐溶液滴定所形成的

三碘化物
，
以 �毫升 �

�

�� 的淀粉溶液为指

示剂
，
在等当点时

，
溶液颜色由淡紫色变为

蓝绿色为止
。

�四�结果计算
�

������
�以��

一

计�克�升
�� 火 ��

。

��

��� �

其中��—为 ������
�

标准液的浓度���

与滴定消耗体积����
。

��

—被测样品毫升数

��
。

�� � �
、 � 、

一 �
，�

一 二
， � � ， �

�
�，’

止
气

兰立—���牙被还原成 �广的克当量数
� 一 � ‘ ’

从一�’� 、 尹

如 �
‘ � � 少目司��

三
、

次嗅酸盐
、

亚嗅酸盐
、

反嗅

酸盐总量的测定
�

�一�原理
�

次嗅酸盐溶液总氧化力的测

定系基于在酸性介质中
，
碘化物与 ���一 ，

���万
，
���百三组成的还原反应

，
并用碘量

法测定此总氧化能力
。

���一 � ��一 � ��
�

一
�。 � ��一 � �

�
�

���夏� ��一 � ��
�一�净 ��

� � ��一 � ��
�
�

���了� ��一 � ��
�

一
���� ��一 � ����

�
� � �����

�
�

�

一
����� ����

‘
�

。

�二�测定方法
�

取一定试样于 ��� 毫升

碘量瓶中
，

继续加入 �毫升 ��� ��溶液
，

�� 毫升水及 �� 毫升 ��硫酸
。

用标准硫代

硫酸钠溶液滴定
，
以 �

�

�� 的淀粉溶液为指



示剂
。

溶液由蓝紫色转为无色即为终点
。

�三�结果计算
�

嗅酸盐的含量可由次澳

酸盐
、

亚嗅酸盐
、

澳酸盐的总量减去次澳酸

盐
、

亚澳酸盐总量而获得
。

四
、

次氯酸盐的浓度和残碱的

测定
�

�一�次氯酸盐浓度的测定
�

、
一

于 ��� 毫升碘量瓶中加 人 �� 毫 升 � �

�
�
��

、
和 �毫升 ��� �工溶液

，
迅速加入适

量的样品于碘量瓶中
，
摇匀

，
用水稀释至 ���

毫升左右
，
即用 �

�

�� � 标准 ����
�
��

溶液

滴定
，

近终点时加人 �
�

�� 淀粉溶液 �毫升
，

继续滴定至蓝色消失为止
。

结果计算
�

�
�
�，

—为标准 ������
�

溶液浓度���

与滴定消耗体积����
。

��

—试样体积 ����
。

�二�次氯酸钠溶液中残碱测定 �过氛

化氢法�
�

取 ��� �
�
�

�

溶液 �毫升于 ���毫升烧

杯内
，
加水 �� 毫升

，
以甲基橙作指示剂

，
用

�
�

��盐酸中和
，
然后加人 �毫升 �

�

�� 已中

和的 ����
�

溶液
。

将这种混合液倒人已取好

样品的碘量瓶中
，
用 �

�

�� 标准盐酸滴定至

甲基橙由黄色转橙色即为终点
。

结果计算
�

��� 一 二
�

�
�

，

��

������ �
�

�
�

，

��

��—标准盐酸溶液的浓度���与滴

定消耗体积 ����
。

��

—试样体积����
。

氯化钾�来自盐田光卤石矿�在高镁母液

中可浮性的研究

本 所 四 室

引 言

����年以来
，

上海化工研究院和化工矿

山设计研究院
，
先后曾对察尔汉地区进行过

沟槽 日晒光卤石矿和天然沉积光卤石矿经淡

水分解后得到的粗钾用浮选法加工成精钾的

试验研究
。

浮选过程基本上是在含 ����
�

量

很低的氯化钾和氯化钠饱和母液 中 进 行 的

�通称低镁母液浮选�
。

在化工矿山设计研究

院进行该项工作的同时
，
我所于����年进行

了冷分解和浮选法加工天然沉积光卤石矿制

取精钾的小试验
，

这是在含 ����
�

量 很 高

�����
�

��一����的饱和母液中进行的 �称

高镁母液浮选�
，

并获得了 较 好 的 技 术 指

标 �‘�。

����年的中间试验证实了小试 验 的 结

果 �“�。 本试验的目的是
，
以盐田 日晒光卤石矿

为原料
，
经加水分解

，
所得粗钾在高镁母液中

浮选后能达到如下的技术指标
�
精钾中���


