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摘要：用化学试剂模拟湿法磷酸，将湿法磷酸中Ｆｅ３＋、Ｍｇ２＋、Ａｌ３＋、ＳＯ２－４ 杂质的质量分数定在某一固定值，而在一定范围内
改变其中１种待考察杂质的质量分数，对其氨化料浆进行絮凝沉降。研究结果表明，Ｆｅ３＋、Ａｌ３＋质量分数对氨化料浆絮凝沉降
的影响有相似的规律，随着 Ｆｅ３＋、Ａｌ３＋质量分数的增加，絮凝沉降速率均是先变快后变慢，超过一定范围后，料浆几乎不沉降。
Ｍｇ２＋质量分数在一定范围内随着镁离子质量分数的增大，絮凝沉降变化不大。ＳＯ２－４ 的质量分数越高，絮凝沉降速率越小。
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　　湿法磷酸中常含有铁、铝、镁、硫酸根、氯离子、
氟和硅等杂质，在氨中和过程中，有些杂质会生成多

种复杂化合物，且杂质的氨化物在水中的溶解性不

同会导致氨化料浆的总体黏度增加，并且会降低有

效磷和水溶磷在氨化料浆清液中的质量分数，这都

不利于氨化料浆的流动和分离，以及磷铵产品的组

成、物性和Ｐ２Ｏ５溶解性
［１－３］。

氨化料浆分离沉降的关键是除去其中的铁、镁、

铝等杂质生成的沉淀，通过加入化学药剂使杂质沉

淀絮凝加速沉降并进行溶液的澄清分离［４］。但是

湿法磷酸中杂质的质量分数不一样，生成的沉淀组

成不一样，絮凝结果也不一样［５］，笔者利用化学试

剂模拟湿法磷酸，对其氨化料浆进行絮凝沉降，分别

研究了单个杂质对氨化料浆沉降的影响［６］。

１　实验部分

１１　实验试剂及仪器
主要试剂：湿法磷酸、８５％磷酸，湖北某化工厂

提供；磷酸铝、氢氧化钙、二水合磷酸铁（电子级）、

硫酸、氟硅酸、碱式碳酸镁，分析纯，国药集团化学试

剂有限公司生产。

主要仪器：集热式恒温加热磁力搅拌器；玻璃转

子流量计；恒温玻璃水浴；精密分析天平；１００ｍＬ的
量筒。

１２　实验方法
为了便于改变杂质质量分数和避免其他非考察

杂质因素的干扰，采用化学纯试剂的湿法磷酸进行

氨化实验。

配制湿法磷酸中的 Ｐ２Ｏ５的质量分数均为
２０％，为了研究某一杂质对氨化料浆絮凝沉降的影
响规律，将Ｆｅ３＋、Ｍｇ２＋、Ａｌ３＋、ＳＯ２－４、Ｆ

２－定在某一水平，

而在一定范围内改变其中１种待考察杂质的质量分
数。在三口烧瓶中装入配制好的湿法磷酸，调控氨

钢瓶的减压阀，以 ４０Ｌ／ｈ流量通入氨，调控 ｐＨ至
４２。将料浆分别倒入１００ｍＬ的量筒中，并分别加
入１ｍＬ０６％聚丙烯酰胺（絮凝组）和１ｍＬ蒸馏水
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（空白组），放入水温为７０℃玻璃恒温水槽中絮凝沉
降，每隔１５ｍｉｎ记１次上清液沉降体积。

２　实验结果和讨论

２１　Ｆｅ３＋质量分数的影响
杂质Ｆｅ３＋质量分数对空白组和絮凝组沉降的影

响分别如图１和图２所示。

１—０；２—０３％；３—０６％；４—０８％；５—１０％

图１　Ｆｅ３＋质量分数对空白组的沉降的影响

１—０；２—０３％；３—０６％；４—０８％；５—１０％

图２　Ｆｅ３＋质量分数对絮凝组的沉降的影响

从图１可以看出，模拟湿法磷酸中 Ｆｅ２Ｏ３质量
分数逐渐变大，空白组沉降速率越来越小，絮凝组絮

凝沉降速率先增加后变小。在Ｆｅ２Ｏ３质量分数等于
１０％，空白组和絮凝组都几乎不沉降，这是由于在
Ｆｅ２Ｏ３质量分数低时，氨化反应过程中主要生成镁、
铝的凝胶，随着湿法磷酸中铁质量分数的增加，氨化

料浆中镁、铝的凝胶体不再存在，在氨化反应过程中

生成铁铝凝胶，以及一些不溶的细微晶体，氨化料浆

黏度增大［７－８］，故空白组沉降速率越来越小。阳离

子型聚丙烯酰胺是高分子化合物，是一种电荷较高、

相对分子质量较高的物质，其水溶液是高分子电解

质，带有正电荷，具有多种活泼基团，可与多种物质

亲和、吸附而形成氢键，对悬浮的凝胶能有效地絮

凝，并能强化固液分离过程。在铁杂质质量分数较

低时，氨化料浆生成的铁铝凝胶表面带有负电荷，阳

离子聚丙烯酰胺可通过吸附电荷中和及吸附架桥２
种作用使带负电荷的凝胶颗粒脱稳，加快了氨化料

浆的重力沉降。所以絮凝组的沉降速率在一定范围

内随着铁杂质质量分数的增加而变快。铁离子质量

分数增大生成大量含铁的絮状结构物，料浆黏度上

升，导致空白组和絮凝组都很难沉降。

２２　Ｍｇ２＋质量分数的影响
杂质 Ｍｇ２＋质量分数对空白组和絮凝组沉降的

影响分别如图３和图４所示。

１—０；２—０５％；３—１０％；４—１５％；５—２０％；６—２５％

图３　Ｍｇ２＋质量分数对空白组的沉降的影响

１—０；２—０５％；３—１０％；４—１５％；５—２０％；６—２５％

图４　Ｍｇ２＋质量分数对絮凝组的沉降的影响

从图３中可以看出，当湿法磷酸中的 Ｍｇ２＋质量
分数较低时，对空白组沉降影响不明显，但随着含

Ｍｇ２＋量的进一步增加，空白组沉降速率明显加快。
从图４可以看出，不含 Ｍｇ２＋的湿法磷酸絮凝沉降速
率最快，Ｍｇ２＋质量分数最高的絮凝沉降速率其次，但
是相比于空白组沉降速率并没有提高。但对比

图３、图４可以看出，随着镁离子质量分数的增大，
絮凝沉降变化不大，但絮凝剂提高沉降速率的效

果变差，Ｍｇ２＋质量分数少时，料浆主要生成铁铝凝
胶，自然沉降速率缓慢，但铁铝凝胶表面带有负电

荷，阳离子聚丙烯酰胺可通过吸附电荷中和及吸

附架桥２种作用使带负电荷的凝胶颗粒脱稳，加
快了氨化料浆的重力沉降。随着 Ｍｇ２＋质量分数的
增大，铁铝凝胶逐渐消失，料浆中生成极其微细的

晶状复杂物质，这种物质相比于凝胶极易沉降，但

不易絮凝。

２３　Ａｌ３＋杂质质量分数的影响
杂质Ａｌ３＋质量分数对空白组和絮凝组沉降的影

响分别如图５和图６所示。

·２２１·
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１—０；２—０５％；３—１０％；４—１５％；５—２０％

图５　Ａｌ３＋质量分数对空白组的沉降的影响

１—０；２—０５％；３—１０％；４—１５％；５—２０％

图６　Ａｌ３＋质量分数对絮凝组的沉降的影响

由图５、图６可以看出，随着Ａｌ３＋质量分数增大，
空白组和絮凝组的沉降速率都先增大后变小，铝质

量分数超过１５％后几乎不沉降。这是因为低质量
分数的Ａｌ３＋，料浆主要是生成含铁、镁的杂质，不易
沉降与絮凝，随着Ａｌ３＋质量分数的增大，主要生成铁
铝凝胶或其他类似的物质。虽然料浆黏度增大，但

凝胶易聚集絮凝沉降，当铝质量分数增大，Ｆｅ３＋沉淀
完后，凝胶类物质的质量分数不能增加，Ａｌ３＋是形成
凝胶的关键物质，易被凝胶吸附：一方面使凝胶带有

大量正电荷，不易被阳离子聚丙烯酰胺聚集絮凝；另

一方面料浆黏度越来越大，所以随着 Ａｌ３＋质量分数
增大，空白组和絮凝组的沉降速率先增大后减小，在

铝离子质量分数大于１５％后，料浆几乎都不沉降。
２４　ＳＯ２－４ 杂质质量分数的影响

杂质ＳＯ２－４ 对空白组和絮凝组沉降的影响分别
如图７和图８所示。

１—０；２—０５％；３—１０％；４—１５％；５—２０％

图７　ＳＯ２－４ 质量分数对空白组的沉降的影响

１—０；２—０５％；３—１０％；４—１５％；５—２０％

图８　ＳＯ２－４ 质量分数对絮凝组的沉降的影响

从图７、图 ８中可以看出，ＳＯ２－４ 的质量分数越
高，空白组和絮凝组的沉降速率都减小。这是因

为随着湿法磷酸中 ＳＯ２－４ 质量分数的增大，料浆逐
渐生成含 ＳＯ２－４ 的沉淀，这类沉淀较难被阳离子型
聚丙烯酰胺絮凝沉降的同时也使其他沉淀被聚丙

烯酰胺吸附变难。且料浆的黏度越来越大，沉淀

沉降速率变小。

３　结论

将Ｆｅ３＋、Ｍｇ２＋、Ａｌ３＋、ＳＯ２－４、Ｆ
２－定在某一水平，而

在一定范围内改变其中 １种待考察杂质的质量分
数，其氨化料浆絮凝沉降规律各有不同。

（１）Ｆｅ３＋，Ａｌ３＋质量分数对氨化料浆絮凝沉降的
影响有相似的规律，随着 Ｆｅ３＋、Ａｌ３＋质量分数的增
加，絮凝沉降速率都是先变快后变慢，超过一定范围

后，料浆几乎不沉降。这是因为铁、铝生成凝胶体，

凝胶体表面带有负电荷，阳离子聚丙烯酰胺可通过

吸附电荷中和及吸附架桥两种作用使带负电荷的凝

胶颗粒脱稳，加快了氨化料浆的重力沉降。超过一

定范围后，料浆黏度增加，沉降困难。

（２）Ｍｇ２＋质量分数在一定范围内，随着镁离子
质量分数的增大，絮凝沉降变化不大，但絮凝剂提高

沉降的效果变差。Ｍｇ２＋质量分数超过一定范围后，
空白组沉降变快，但絮凝几乎无影响。这与 Ｍｇ２＋生
成的复杂化合物有关。

（３）ＳＯ２－４ 的质量分数越高，空白组和絮凝组的
沉降速率减小。这是因为含ＳＯ２－４ 的沉淀难被絮凝。
且湿法磷酸中ＳＯ２－４ 质量分数越大，氨化料浆的黏度
变大。

参考文献

［１］罗澄源，林乐．磷酸铵类肥料技术讲座［Ｊ］．磷肥与复肥，１９９９，１４

（２）：７０－７５．

　　　　 （下转第１２５页）

·３２１·



２０１７年７月 冯相赛等：抗氧剂改性聚丙烯结构和性能的研究

表１）的配比，将抗氧剂与聚丙烯充分混合，然后加
入哈克旋转流变仪中进行共混，待扭矩值稳定在某

一数值２ｍｉｎ左右时，确定为二者混合均匀，即得到
抗氧剂改性的聚丙烯的物料，取出待用。

表１　抗氧剂配方 ％

改性聚丙烯配方 纯ＰＰ ＰＰ１ ＰＰ２ ＰＰ３ ＰＰ４ ＰＰ５

ｗ（ＰＰ） １００ ９９８ ９９６ ９９４ ９９２ ９９０

ｗ（１０１０） ０ ０１ ０２ ０３ ０４ ０５

ｗ（１６８） ０ ０１ ０２ ０３ ０４ ０５

１３　模压成型
将平板硫化机温度设定为 １７５℃，将共混物料

放在平板硫化机上预热５ｍｉｎ，逐渐增加压力，待物
料熔融后排气数次，再将压力升到 １０ＭＰａ，保压
５ｍｉｎ，冷压５ｍｉｎ后脱模。
１４　分析测试
１４１　ＸＲＤ分析

利用Ｄ／ｍａｘ２５５０Ｖ型 Ｘ射线衍射仪对聚丙烯
的晶型进行分析，测试条件：电压为 ４０ｋＶ，电流为
１００ｍＡ，采用ＣｕＫａ射线，广角衍射，衍射角为３～５０°。
１４２　差示扫描量热法分析

利用ＴＡＱ２０００对聚丙烯进行分析，测试条件：
Ｎ２气氛保护，气体流量为 ６０ｍＬ／ｍｉｎ，升温速率为
１０℃／ｍｉｎ，测试温度范围为４０～３００℃。
１４３　耐热氧性能分析

利用ＴＡＱ５０对改性聚丙烯进行热失重分析，
测试条件：空气气氛，气体流量为６０ｍＬｍｉｎ，升温速
率为１０℃／ｍｉｎ，测试温度范围为室温～３６０℃。
１４４　力学性能

拉伸性能根据ＧＢ／Ｔ１０４０２—２００６中所述方法
进行测试；弯曲强度根据 ＧＢ／Ｔ９３４１—２００８中所述
方法进行测试；利用深圳新三思材料检测公司生产

的万能拉力试验机（２ｋＷ ＣＭＴ２３０３）进行拉伸试
验，拉伸试验为标准哑铃型样条，试验速率为

５０ｍｍ／ｍｉｎ，弯曲试验样条尺寸为 ８０ｍｍ×１０ｍｍ×

４ｍｍ，试验速率为 １０ｍｍ／ｍｉｎ；悬臂梁无缺口冲击
强度根据 ＧＢ／Ｔ１０４３—２００８中所述方法进行测试，
采用意大利ＣＥＡＳＴ公司生产的ＣＥＡＳＴ９０５０冲击试
验机进行冲击试验，冲击样条尺寸为８０ｍｍ×１０ｍｍ×
４ｍｍ，采用能量值为５Ｊ的摆锤。
１４５　流变性能

利用 ＨＡＡＫＥＲＳ６０００型旋转流变仪对改性聚
丙烯进行流变性能分析。温度设定为 １９０℃，首先
进行应力—应变扫描，得到线性黏弹区；在样品（直

径为２５ｍｍ的圆片，厚度为１ｍｍ）上施加一个线性
黏弹区的应变，在００１～１００Ｈｚ范围内进行小振幅
振荡扫描。

２　结果与分析

２１　抗氧剂改性聚丙烯体系的线性黏弹性分析［１１－１５］

抗氧剂改性聚丙烯体系弹性模量与频率的关系

曲线如图１所示。

１—ＰＰ１；２—ＰＰ２；３—ＰＰ３；４—ＰＰ４；５—ＰＰ５；６—纯ＰＰ

图１　抗氧剂改性聚丙烯体系弹性模量与
频率的关系

从图１中可以看出，随着抗氧剂质量分数的增
加，弹性模量增加。

抗氧剂改性聚丙烯体系复数黏度与频率的关系

曲线如图２所示。
从图２可以看出，抗氧剂的加入增加了聚丙烯

的熔体黏度，随着抗氧剂质量分数的增加，熔体的复

数黏度依次增加。
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