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由于铿及其盐类在国民经济及国防中的

重要性
，
其需要量 日益增加

。

除锉矿石可提

取铿产品外
，

卤水中铿资源也是重要来源
。

从卤水中提取铿盐已有生产
。

美国已从西尔

斯湖卤水和银峰卤水�� 一幻 中生产锉盐
。 ，

国内

四川井卤中生产铿盐
，
进行过多种方法的研

究 〔‘ 一勺 ，
至今仍未找到较合适的方法

。

溶剂

萃取法具有一系列优点
，
分离效果好

，
平衡

快
，

收率高
，
操作简便等

，
已受 到

‘

国 内 外

的重视
。

从合成的饱和氯化镁卤水 中加 人

����
。
以形成 ���

��儿
。

美国铿公司用二异

丁基酮进行萃取 �������
，

七级萃取最佳收

率 ���左右
，
上海有机所用 ���一 � 一 ���

一 ����煤油体系萃取 ���
���

‘
四级最 佳 萃

取率���
。 �，，，。�

我们在上述工作的基础
�

�
，
遵循毛主席

关于
“
人类总得不断地总结经验

，
有所发现

，

有所发明
，
有所创造

，
有所前进

甘

的教导
，

�
‘
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针对大柴旦湖饱和氯化镁卤水的特点
，
拟定

了从该卤水制硼酸后母液萃取铿的工艺
。

本

文是通过正交设计优选法选定萃取剂主要为

磷酸三丁醋
，
� 一���起辅助分相作用

， ���。

煤油作稀释剂
。

铁的回收改为碱中和法
，
简

化了工艺及消除了由于回收铁而引起的可能

的设备腐蚀
。

连续循环试验表明
，
铿总收率达

���
，
产品无水氯化鲤的纯度达��

�

��左右
。

所拟的流程和收本都比文献��， ‘ 。�有较多的改

进和提高
。

二
、

方法的基本依据

在氯化物卤水中
，
氢根浓度在 ��以上

，

三价铁以络阴离子 �
���万形式存在

，
在铿存

在下
，

锉以 �扭
���

�

形式被含氧浓剂萃取
。

如果卤水酸度大
，
就形成 �����

‘ ，
故萃取

������
�

与卤水酸度关系较大
。

本实验用含氧溶剂为磷酸三丁醋 �����

和 �
，
�一二��一甲庚基�乙酸胺��

一����
，

它们的化学式子如下
�

� ��
�

�� �
���一 � 一 �����

�
�

����

�� 一 ����

�

本所张运庚
、

李玉英和青海大柴旦化工厂杜建平
、

张君芳参加部分工作
。



���的 � 二 。 基和 �一 ���的毅基上氧

原子对金属离子具有较强的配位能力
，

但��
�

被萃取的能力要比 ��什
、

��十 、

�
十

等强
，

故

可能萃取 ������
� ，
达到与其他元素选择分

离的目的
。

由于任何金 属阳离 子的共 萃取 能力比

�
�

弱
，
因之进人萃取剂的铿可用盐酸来反萃

取
。

残留在有机相中的���可用水反萃取使

���进人水相而与有机相分离
， 留在有机相

中的 �����
�，
即 ���� ����

�

可在萃取时

用氢氧化钠中和其中的���
，
使铁留在有机

相中循环使用
。

三
、

工艺流程概要

这里列出萃取流程图
，
以便了解全文的

梗概
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制硼酸
后母液

�
�
少量 ����除��

�

少量 �����除��一

厂��

萃余液
�尚可供给合利用镁�

图 �

氯化锉溶液蒸发

�
无水氯化锉产品

萃取流程图概要

实验室条件下
，
萃取是在 ��� 毫升分液

漏斗中进行
。

将制硼酸后母液计量移人分液

漏斗
，
加入相比为�

�

��
� �的有机相及所需

要的 �����
，
加人少量盐酸保持铁不水解

，

在第④级处振动 �� 分钟后静放让共 分 层 ，

水相放入第③级 ，
同样手续

，
水相经②到①级

而排出
，

有机相财循相反方向
，
从①到② 、

③ 、 ④而后排出，
转人洗涤工序

。

用同样的分液漏斗
，
用����� 洗涤有机

相中的镁等少量杂质
，
振动 �分钟

，

有机相

经第⑤级到第⑥级 ，
然后转人铿反萃取工序

。

用 �����反萃取锉
，
振动��分钟

，
有

机相从⑦到⑧ ，
而水相则从⑧到⑦而排出，

送往铿成品工序
。

有机相则送洗酸工序用水

洗去盐酸
，
经⑨到⑩而循环回到萃取工序 ，

盐酸供铿的反萃取和洗涤之用
。

在含铁的有机相返回萃取工序时要加入

适量的 �
�

�� 氢氧化钠
，
以保持萃取时 ��

�� �
�

四
、

从卤水萃取锤的条件试验

这里遇到了多因素多水平的问题
，
为寻

求最优条件
，

并观察各条件对洗涤影响
，
采

用正交设计法
。

���制硼母液组成�� �见表 �
。

表 � 制 硼 母 液 组 成 ���
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���有机相
�

磷酸三丁醋�����为 ��

级， �
，
�一二��一甲庚基�乙酸胺�� 一 ����

为试制品
，
上海有机所提供

。 ·

煤油有三种
�

��。 �煤油
、

磺化煤油
、

民用煤油
。

���设备
�
振荡机

，
���次�分� 分液漏

斗
。

考 虑对萃 取锉的 影响 因素有
� ①相比

�有机相体积比水相体积�� ②�一���浓度 �

③���浓度， ④卤水铿浓度 ， ⑤卤水 的酸
度， ⑥卤水中的 ������分子比�， ⑦稀释剂
种类

。

选用正交表�����
‘ ��所考虑因素列

于表 � ，
实验结果及处理列于表 �

。

表 �

� 因 。
�
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、 �� 示 �卤水中铿
小 平 �� �浓度��� �����

�

�
一���体
积 �

�

���体
积 �

�

卤水酸度
���

相 比

萃后有机相�洗水
稀释剂
种 类

�
。
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磺化煤油

民用煤油
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…
��月��臼
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少﹄盯丫一，�

二仁仁︸�卜�一占、一幽﹁�了一�﹄
‘

�了

�
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���对实验结果的分析

对锉分配系数 �
��各影响因素显著性分

析
，
见表 ��

综合列水平效应及交互作用效应计算结

果确定
� ������

�
�

为最好条件
，
即卤水铿

浓度�
�

���� ， 相比�
�

���， ������分子比�

为�
� ��卤水的酸度�

�

���� �〔���〕为���，

〔� 一 ���〕无影响 ，
萃取振荡时间为 �分钟

。

在此条件下估计 ����
�

�� 左右
。

铿萃取率显著性分析见表 �
。

对镁 和锉 分离 系数 日臻数据作方差分

析
，
其影响顺序为 ������ �����

。

其

他因子影响不大
，
最好条件是 �

�
������ 。

验证试验分三组进行
，
两组为单级萃取

，

一组为串级逆流试验
�

前者列于表 �
。

逆流串级试验采用漏斗模拟法
，
逆流串

级萃取物料流向见图 �
，
实验数据见表 �

。

从以上三组数据看
，

其选用正交试验的

最优条件进行试验
，
结果和正交试验 一 致

，

但是这里要提出的是 〔 � 一 ���〕 从 。 一 ���

范围变化均对锉的萃取率无影响
。

单级萃取

率达 ��� 左右
，
四 级串级逆 流萃 取率 达

��
。
��

，
铿的分配系数在 �

�

�左右
，

锉镁分

离系数 ���左右
，

考虑不加� 一 ��� 要出现三

相
，
所以还是加适量 � 一 ��� 起辅助分相作

用
。

关于萃取锉后的有机相用水洗涤时出现

沉淀
，

影响分相的进行
，
拟调韦洗水的酸度

来克服此问题
。

五
、

萃取铿后有机相的

洗涤试验

洗涤是除去进人有机相之杂质例如镁盐

等
，
文献上报导用清水洗

，

我们发现用水洗

涤有沉淀物形成
，
阻碍工艺的进行

，
故采用

�����进行逆流洗涤
，
观察洗涤效果和铿的

损失情况
。

萃取剂组成
� ��� ���

，
� �

��� ���
，
����溶剂油 ���

，
用量 �� 毫

升� 卤水锉浓度 �
�

����
，
�����

� �
�

��分

子比�
，
卤水用量 �� 毫升

，
惶的萃取率 ��

。
�

一 ��
�

��
，

萃余液锉浓度 �
�

�����一 �
�

�����

�
，

取一半所得含铿有机相用 �����洗涤
，

盐酸用 量为有机 相的����
，
过程不 出现沉

淀
。

洗涤过程物料流向及洗涤效果的数据列

于图 �和表 �
。
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，
振荡 �分钟�

… 洗 茄硫碳
��� � …

排 号 �

—
�钗损失����镁洗脱���

� �“ � ��
”

� �
浓度���

整个淀程没有沉过析出

����了﹄八�︸吕厅‘一﹄�‘，��口尸���

�…
��八石�‘���口�

��口���������

�勺一��月从，�，上甲‘才从八曰 �了丹了丹匕���西��丹���
��

……
︸�﹄匕厅‘甲��几��
廿‘�������材���公������

，自�︸厅口沼任内匕左，���内������
八”︸���口

���������

……
�︺�，���口
�，�性�������口︸���叮口�
﹄�叮�，，���，上，土，上‘土，上，孟曰土，口�
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。
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析

��������������邵��������������

�目八匕��八�月匕︸勺还︸，目
�

…
自匕����二�

����

��一�
�

��一�
�

��一�
�

��一�
�

�
。
����

�
。
����

�
。
口��

�
一
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�
。
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�
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甫术勿必升

丢�

图 � 萃取和洗涤串级逆流物料流向

进行三十排
。

铿平均损失 ���
，
镁洗脱

率为 ��吓
，
过程没沉淀析出

，
所得洗液可返

回卤水中再进行萃取锉
。

洗涤后的有机相含

钠和镁浓度均在 ��
’ “
数量级

。

六
、

用盐酸从含铿有机

相反萃取铿

�
� �

�

�����
，
有机相 ��毫升 �������

，

� 一 ��� ���
，
���，溶剂油 ��� �

，
萃取振

荡 �分钟
，
一级锉萃取率达 ��

�

�� ， 所得含

铿有机相用 �� ����相比��八�洗一次
，
洗

涤后的有机相作为反萃取铿的原料
，
其组成

�克分子�升�为
� ��

�
�

�

���
，
��

朴 ��� ��一�
，

�
�
�

�

��� ��一�
，
����

。

��� ��一�
，
����

。

����
，

�
��

�

����
。

这部分用盐酸反萃取有机相中的锉
，
使

锉和有机相分开
，
铁要求留在有机相中以免

在反萃取中制取成品时带来困难
，
为此需确

定有关的条件
。

�一�原料设备

制 硼 后 母 液 ��毫 升 ���
�
�

�

���� �

�二�反笨取理的试验

先用正交安排实验
，
每次反萃取后的有

机相再用 相同条件 反萃取一 次
。

用正 交表

����
�
�
， ����

，
有机相每次用 ���毫升

，
实

验结果列于表�
、

��
， 。



表 � 正 交表����
����℃ 有机相����������
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表�� 正 交表 ����
��有机相������

�

�
�

� 〔��� 〕�。
����

〔〔���〕〕 相比比 时间间 误差差 反萃

���
数 据据

����� ����� 分分 估计计 取液
’’’
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����� ��� ��� ����� 萃取取 ��� � ��二 ���� ��� � ��一 ���� � ��一 ����

率率率率率率率�������������

七七七 ��� ��� ��� ��� ��� �
。
���� ��

一

��� �
�

���� �
一

���� �
一

����� �
一

���� �
。
����

������� ��� ���� ������ �
。
����

，
��

。
��� �

。
����� �

。
���� �

。
����� �

。
����� �

。
����

���������刁 ‘ 州 �、、、、、、、、、、、、、、、
����������������������������

。
�������������

四四四 ��� ��� ��� ��� ��� �
。
���� ��

。
��� �

。
���� � 。 �

���� �
。
����� �

。
���� 才 �，���

������� ��� ���� ������ �
。
����

�
��

。
��� �

。
����� �

。
���� �

。
����� �

。
���������������

����������
。
������������������������������ �

一

����
������������������

。
�������������

������� ��� ��� ��� ��� �
。
���� ��

。
��� �

。
���� �

。
���� �

一

����� �
。
���� �

。
����

������� ��� ���� ������ �
。
���� �

��
。

��� �
。
����� ��

。
��� �

。
����� �

。
����� �

。
����

����������
�

汽� �、、、、、、、、、、、、、、、 ����������������������������
。
�������������

������� ��� ��� ��� ��� �
。
���� ��

。
��� �

。
���� �

。
���� �

。
����� �

。
���� �

。
����

������� ��� ���� ������ �
一

����
���

。
��� �

。
����� ��

。
��� �

。
���������

����������
。
�������������������������������� �������������������

。
�������������

���又又 ��� ��� ��� ��� ��� �
。
���� ��

。
��� �

。
���� 匀

。
���� �

。
����� �

。

���� �
一

����

������� ��� ���� ������ �
。
����

�
��

。
��� �

。
����� ��

。
��� �

。
���������

����������
。
�������������������������������� ������������������

。
�������������

五五五 ��� ��� ��� ��� ��� �
。
���� ��

一

��� �
。
���� �

。
���� �

。
����� �

。

���� �
。
����

���������� ���� ������ �
。
����

�
��

。
��� �

。
����� ��

。
��� �

。
���������

����������
�

�扭������������������������������ ������������������
。
�������������

六六六 ��� ��� ��� ��� ��� �
一

���� ��
。
��� �

。
���� �

。
���� �

。
����� �

。
���� �

一

����

���������� ���� ������ �
。
���� ���

�

��� �
。
����� �

。
���� �

。
���������

����������
。
�������������������������������� ������������������

。
�������������

������� ��� ��� ��� ��� �
。
���� ��

。
��� �

。
���� �

。
���� �

。
����� �

。
���� �

一
����

������� ��� ���� ������ �
。
����

�
��

。
��� �

一

����� ��
�

��� �
。
���������

����������
。
�������������������������������� �������������������

。
�������������

九九九 ��� ��� ��� ��� ��� �
。
���� ��

。
��� �

。
���� �

。
���� �

。
����� �

士
‘

���
�

。

诬���

���������� ���� ������ �
。
����

�
��

。
��� �

一

����� ��
。
��� �

。
���������

����������
。
�������������������������������� ������������������

。
�������������

��� ��� ���
。
��� ���

一

���

��� ��� ���
。
��� ���

一

���

��� ��� ���
。
��� ���

一

���

����� �
。
��� ����

��



凡
。
�在动奄分，

气�召
�

仰七分，

凡‘诊户也升�

���农矛。封 �

由表�
、
��数据并从铿反萃率

、

反萃液锉

浓度及杂质等因素考虑
，
确定锉反萃取条件

为
，
����〕 ��， 相比 ���为 ���相 当于

����
��

��� ��， 反 萃 取 时间 ��分 钟
。
用

这些条件于串级逆流反萃取来验证
。

物料流

向见图 �
。

分析结果数据见表��
。

结果表明
，

�

通过正交设计优选法和串级

逆流试验的结果基本一致
，
三级串级试验经

�排
，
第�排出口有机相锉的浓度为�

�

�����。

�带走的铿占投料锉的 ��以下
，
铿反萃取

率 ��� 左右
，
反卒液浓度为 �

�

��以上
，
盐

酸浓度为 �
�

�� 左右
，
铁浓度为 � � ��，�

。

丈‘ 万了亡分�
七

、

从反萃液中回收

氯化铿产品

《。 。
磅分，

只‘ �‘
�

�‘兔分�

月，�。 奋。启什�

斥舀��匆充汁�

夕德分� ‘

图 �

表��

反萃取铿三级逆流串级试验

铿反萃液中除氯化锉外
，
还有少量盐酸

和镁盐
，
本工序是从这种反萃液中制取氯化

锉成品的试验
，
根据反萃液的特点采用蒸干

的办法
，
其手续如下

�

取含锉反萃液��毫升
，

加人到瓷蒸发器内
，
在通风柜内于电炉上加

热蒸发放出白色烟雾
，
到快千时

，
物样呈黄

绿色
，
再加热变灰绿色

，
无烟雾

。

此时将瓷

器置���℃马弗炉灼烧半小时，
冷却取出

，
物

料白色间呈灰色固体
。

加少量水浸取
，
物料

呈松散状
，
加热促使其溶解和分散

，
水溶液

��一 �
，
加 �� ����少量除镁

，
趁热过滤

枉反革取串级试验分析结果数据表

后相萃机反有铿反萃率 反 萃 取 液 组 成 ���

� ��一 � ����
倪
��

反 萃 液

���� ���

�
。

���

�
。
���

�
。
���

�
。
���

�
。
���

�
。
���

�
。
�了�

�
。
���

�
。
���

���

���

���

���

���

���
。

�

���

���

斤了�口，上尸�几�八��工�刀性八�����八��往︸﹄�匕�几�比�
��

……
口

��几���内����丹�勺心����

月�

�白��﹄工����任�︸左�自���占

…
口二月�冉�

�白﹃�

�
。
�

�
。
���

�
。
���

、

八�八︺�︸�︸︸﹄︸��匕�
︸几甘��
︸，曰左︸︸勺八匕曰二

�八左
‘
迁一左
︸浦任���
� 口矛
�
，

�了了������

……
�

乙�任进�一�
�任�﹄连︸通︸�，曰场

，

注厄沼���刀冶��卜���������������么轰乐上

注工



和洗涤镁铁渣
。

滤液和洗水合并
，
蒸发至干

，

并于 ���℃ 烘干 ，
即得产品 ����

·

�
�
� 收率

���
。

�� 毫升反萃液得 �
�

�克产品
。

产品的

定性检验结果
�
水不溶物没有

，
有硫酸盐

，

无镁
、

铁
、

钙
，
磷酸盐微量

。

这样的产品其

热重分析 �用英国斯坦顿热重天平分析
，
准

至 。 �

�毫克�表明尚含有 ��左右的水分
，
故

在 下面全 流程中将烘干温 度从 ���
�

�升到

��。℃ 可得无水氯化锉产品 。

八
、

从含铁的有机

相中回收铁

在萃取工序中三氯化铁进人有机相
，
有

机相经过洗涤
，
反萃取铿的过程中

，
只有少

量的损失
，
主要部分仍在有机相中

，
必须设

法使其循环使用
。

这里采用两步骤
�

第一
，
用水从有机相反萃取铁 ，

第二
，
从含铁的水溶液中分离盐酸并浓

缩铁
，

使之可适于工艺循环使用
。

第三
，
串级逆流反萃铁

，
铁的回收要求

回收率高和浓度大
，
故下面用相比 ��� 进行

四级逆流串级试验
，
数据见表��

。

从实验结果可见
，
用水反萃取铁是可行

的
。

串级试验与单级试验结果一致
，
共十排

串级逆流铁收率约 ���
，
出口 水相 铁浓度

。 �

�� �
，
出口有机相铁的浓度低于 ��一‘ �

，

实际收率近 ����
，

结果偏低 ��
。

反萃取

过程
，

第四级有界面物出现
。

试验结果表明
，
铁和盐酸基本达到分离

，

铁收率 ��� 以上
，
若进一步试验

，
收率是可

以提高的
。

表�� 铁反革争级逆流试验结果

有机相 ���
�
�

�

��、 ��一��
，
��� �

。

����
，
����

�

��������� 水 ����� 振动 �分钟
�

铁反萃液体积
����

铁 反 萃 液 组 成 ���

〔�二〕 � … 〔��‘〕
�

��‘·〕

。 ，
��‘ … 一 … �

�
·
��� … 一 … 一

。 ·
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。 ·
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。 ‘
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·
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�
�

·
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�
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·
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�
�

·
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�
。 ·
�‘ �

�
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�。 “ ‘ 。 一

�
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�
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���

�
�

·
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�
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� 一 � 一

�
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综合上述试验表明了有机相中的铁和盐

酸可用水反萃取使之与有机相分离
，
水相中

的铁和盐酸可借添加氯化物后用阴离子交换

树脂分离
，

但考虑铁溶液浓缩体积极大
，

对

设备有腐蚀
，
手续也烦

，
故进行碱中和法使

铁留在有机相中循环使用
。

上面已述及
，
含铁和盐酸的有机相用水

反萃取后用树脂方法分离回收
，
固有其优点

，

但尚嫌繁琐并可能腐蚀设备
，
故这里另寻求

一个新的途径
，
我们是根据 �����

‘
中的氢

离子可被碱中和的性质
，
氢被钠取代

，
但在

有 机 相

苯取时钠的被萃取能力较铿弱
。

根据这些性

质拟定了一个方法使铁留在有机相中循环使

用
，
为简便起见

，
把这个新方法称为碱中和

法
。

因为用盐酸反萃有机相中的铿后
，
含铁

有机相中除了 �����‘ 中的酸以外
，
还有游

离多余的盐酸
，
为避免消耗较多的碱

，
拟增

加一个洗酸工序
，
把大部分的游离盐酸洗出

而在流程中循环使用
，

这样既减小碱的消耗

又回收盐酸
。

拟定的原则流程如图 �
。

�
、 、 ��几

一

磊公
� �

—
�旧 似衅口

�

一�止塑
��一一

十 铁 盐

�

—
�有机相 �

—
，有机相

�二登堡一�一一�坚翌胜�一一
图 � 原 则

根据这个原则流程进行了 �排的初步探

讨
。

使用原料卤水同上述
，
铿浓度 �

�

����
，

萃取时相比 �
�

�� � ，
������克分子比��

�

�
，
加人氢氧化钠按等当量计算

，
损失的铁

和有机相按量补足 ， 洗镁工序相 比 ���� �

��八
，
用�� ���洗涤 ， 铿反萃取工序用 ��

���
，
相比 ���� �为 ��八

�

洗酸工序 用

纯水
，
相比为 ��八

。

实验数据列于表��
。

由表��可见
�

流程打通
，
现象正常

，
提

取铿的效果满意�指
一

单级萃取而言�
，

与水反

萃后树脂分离法比较简单得多
，
故以下全流

程循环试验均采用此法
。

流 程

水接触萃取时加入�
�

�������如果����

浓度太大会有食盐析出
，
故暂用 �

�

���
，
各

级加 气数量控制萃取时水相 �� 为 �� �，

在数据表中均己列 明各种 条件
，
数 据见表

��
，
各级有机相和水相组成见表 ��

。

九
、

全流程循环试验

在上述各工序条件试验及简单循环试验

的基础上进行了全流程试验
，

观察各工序效

果及取得数据并得产品
，
试验分四部分叙述

�

�一�全流程试验—萃取工序� �二�洗涤
、

铿反萃
、

洗酸工序 � �三�氯化诬成品工序 ，

�四�物料流向及平衡
。

�二�全流程循环试验—洗涤
、

理

反笨
、

洗酸工序

由于洗酸水在流程中循环
，
为叙述方便

起见
，
这三个工序数据一并列于表 ��

，
各工

序之有机相及水相在流程进行至最后均取样

分析
，

结果列于表 ��
。

这部分结果表明
�
铿反萃取液中铿浓度

从单级循环的 �
�

�� 提高到 �
�

��
，
杂质不

多
，
洗酸水可供洗涤和铿反萃取用

，
其中需

补充适量的浓盐酸 ， 存在的问题是洗涤液中

铿较多
，
致使空循环量较大

，

故有机相在单

级时相比是 �
�

������� �
，
这里采用 �

。

����
。

�一�全流程循环试验—萃取工序

在洗酸后的有机相返回萃取工序
，
与卤

�三�全流程循环试验—成品工序

将铿反萃取工序送来的反萃取 ��
，
�取

样一毫升测锉
、

镁和盐酸含量
。

因每排所得

反萃液较少
。

故采用每六排的铿反萃液合并

后才取样分析
，
余下的全部用于制取铿成品

。
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表�� 全流程循环试验洗涤
、

担反革取
、

洗酸工序水相和有机相组成表

�自��排之后
，
继续试验至��排

，
其中抽样分析

，
不制成品 �

洗液组成 洗后有机相 后
相

洗 酸 液 洗酸后有机相

��一

�
�一 �

��一

�
� 一 �

�
�

�����
。
���

��一 �
�

一 �

��一 �
�

一 �

��一

��一 �

��一 � ����一 � �

一 �
����

一 �

��
。
���

��一

��一 �

��一

��一 �甲一
�

。
�� 一�

。
���� ��

。
���口 �

。
������

。
��� �

。
����

�
。
���

��一 �

���

���

�
�

�‘��…�
· ’ �连�…�

· “ “��

��”�
�
�

’ ”�“ �
�
�

· “�“ �

������
。
������

。
����

�
。
�����

������
。
�����

�
。
������

。
���

�
· “ “ ’ “
�
�

’ “ ‘��
�
�

· “ ’ ‘�

�
。
��� ��

。
����一�

。
����

当﹄
。﹃︸﹃﹃靴
陌
�

����
�

黑
��

������
�

颧翔����﹃﹃﹃

，� 工��八甘乙八����
�︺，曰丹匕八口叮山，土

…
�︺八︺�︸

�
�

��
���行了

欲辰仄
�

阮

将每六排合并后的反萃液倒人 ��� 毫升

的瓷蒸发器中
，
加入玻珠一颗和倒盖瓷皿以

妨蒸发时溅失
，
于砂浴上加热蒸发至干

，
移

人
� �������

“
�的马弗炉保持��分钟左右

，

冷却
，
移出

。

烧结物加少量蒸馏水浸取
，
移人烧杯中

，

加 �������
�

溶液 �
�

���除 ��
�一 ，

同 时加

�
�

�������� �
�

����除镁
，
温热一下

，
搅

拌几分钟后过滤洗涤
，
洗涤合并后移人已称

重的瓷皿 ����毫升�中蒸发至干
，
同时加人

玻珠�已称重�
。

瓷皿于 ���
“
�左右保持 �� 分

钟
，
稍冷后移人保干器内

，

冷却称重
。

产品

为白色块状无水氯化铿
。

取 �克加水溶解分

析其成份
。

铿总收率和纯度计算式如下
�

氯化锉总收率� �

噬鳄瑞聚篙瞿
化暨旦

· ‘�” �

� �

用以除镁的氢氧化铿量算为

产品氯化锉纯度� � �
��� �� � ���� �� � ��

�

��

样重
一 �

说明
�
��� �为除锉以外的氯化物�含量

。

光

谱分析表明没有重金属
，

铁痕迹量
，
其他杂

质相当 于光谱 纯或二 级试剂 的铿盐
。

只有

��
十

含量从�
�

�一�
�

���
，
��

朴��
一 ”
一��

一 略

�
，

�� 十

也用火焰光度法准确分析
，
标准液加人

锉以消除误差
，
减去�时以火焰光度法分析

结果计算
。

���硝酸银滴定
，
萤光黄指示剂

。

���光谱仪为 ���� 型
，

英国产
。

表�� 氛化桩产品工序数据表

反 萃 液 组 成 ���

反萃液排号
体 积

���� ���
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�����
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�����

〔���」

产品氯化铿

�克�

产品无水氯
化锉纯度
���

握总收率

���

��一��

��一��

��一��

��
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�
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��
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��
。
��

��
。
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注
�

为参考方便
，

将国内外产品规格列后
�

美国明尼阿波利斯工厂无水氯化铿纯度为 ��
�

��
，

新疆 ��� 厂 ���以上
，
国内化

学纯 ��
�

��
。



�四 �全流程循环试验—物料流向及平衡

全流程共有萃取
、

洗涤
、

铿反萃
、

洗酸及成品工序
，

其物料流向见图 �
。

有机相
� ��� ���

，
� 一 ������

， ���’ 煤油������
份 〕��

�����
， 〔� 十〕��

����
，
比重 �

�

��
，
休积�����

��� ���
�

。
���

个�����
。
���

��
�
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��
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��，
�
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��
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·
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�
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�
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�
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�����
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�
�

。
����

��
� �

。
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。
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��
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�
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��
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。
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�����
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��一口

�
�

比重

�
。
����
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。
����

�
。
������

�
。
������

�
。
����

�
。
����

�
。
����

�
。
�����

�
。
��

无水氯化锉
�

�

����克

握的物料平衡计算偏差 一 �
�

��

图 � 全流程的物料流向

十
、

结论和讨论

�一�结论

�
�

用磷酸三丁醋和 �
，
� 一 二�� 一 甲庚

基�乙酞胺和 ���称 煤油组成的有机溶剂萃取

体系
，
对大柴旦盐湖饱和氯化镁卤水制硼酸

后母液有三氯化铁存在下进行液一液萃取
，

铿分离效果良好
，
铿镁分离系数为 ���左右

。

流程循环结果表明
�

四级逆流萃取
，
产品无

水氯化锉纯度 ��
�

��左右
，
达到国内工业品

规格
。

�
�

本流程是前人工作的改进
� ���在萃

取部分
，
发现萃取剂中起主导作用的是磷酸

三丁醋 ， ���洗涤部分前人均用水洗涤
，

但

是具体针对我们研究的对象则析 出 氢 氧 化

铁
，
严重地影响分相的进行

，
故改用

， ��

���为洗涤剂
，

但相应带来锉在洗液中循环

量较大 � ���去掉了铁的反萃取以及铁盐和

盐酸分离工序
，
拟定了洗酸工序来代替

，
从

而简化了操作
，
象这种铁盐与有机相不分离

而在萃取时添加氢氧化钠的方法 是 新 提 出

的
，
它消除了该系统大量的蒸发和浓缩过程

设备的腐蚀
，

使工艺更易于应用 ， ���在锉

的反萃取部分
，
反萃取液铿的浓度达 到 �

�

�

克分子
，
使制成品时的蒸发量大为降低

。

采

取制无水氯化锉的方法使产品纯度达到国内

外工业品规格
。

此种产品可用于焊接和电解

金属铿等用
。

�
�

本流程铿的总收率达 �� �
，
与国外现

在查到的资料比较是高的
。

有机相在流程中

基本不损失
，

其使用寿命问题待扩试和生产

实践中积累数据
，
但下列二种情况可供分析

此问题的参考
�
���� 一 ���在水中溶解度

为每升��毫克
，
�����

“
� 在水中溶解度为



每升 ���毫克
，
在盐类的溶液中其溶解度是

下降的， ������和 � 一 ���的稳定性 都

已有工业规模的考验
。

�二�讨论

�
�

洗酸工序若充分地洗涤
，
萃取时的碱

耗有可能降低
。

�
�

在成品工序
，
氯化铿溶液蒸发时有盐

酸气逸出
，

在实用时要有劳保措施和防腐设

备的选择
。

但也可以使盐酸降低至最低限度

即在反萃取工序另加一级而不加酸
，
使含盐

酸的反萃液与含锉的有机相接触
，
酸度降低

而铿浓度不降
。

�
�

锉反萃液中的少量有机物等杂质
，
如

果用活性炭吸附
，
成品工序蒸干 温 度 不 必

��。���。
“
�

，
把它蒸发到适当程度就可除杂

质
，
过滤后蒸干到 ���

�

�就可得无水氯化铿

产品
。

�
�

萃取液中有少量有机物
，
可用活性炭

吸附除去
，
不致污染环境

。

�
�

本流程对含钙卤水则有困难
，
有关机

理尚待研究
。

�
�

本文是室内小试验报告
，
未涉及设备

问题
。
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