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酸浸取法回收硫酸烧渣中

三氧化二铁的应用研究
崔艳宏!陈纪文!王:伟!

!银川能源学院"宁夏 银川 ;")#)"$

摘要!利用浓酸和助溶剂直接溶解硫酸烧渣"然后通过控制温度+酸浓度浸取硫酸烧渣中的@&

$

Z

!

"并通过bL%表征@&

$

Z

!

的晶型变化# 结果表明"用浓硝酸浸取硫酸烧渣的效果要好些"浓硝酸的浓度变化对@&

$

Z

!

的晶型变化影响不明显"但是温度

的变化对@&

$

Z

!

的晶型影响较大#
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::硫酸烧渣作为一种工业尾渣含有多种可回收利

用的资源"然而长期以来却得不到有效的利用# 大

量硫酸烧渣不恰当的堆放+填埋等处置"不仅造成资

源浪费"更带来了严重的环境污染问题# 根据烧渣

的生产原料+工艺过程+产出条件不同"烧渣的组成

成分及含量会有所差异$同为烧渣"炉渣与炉灰的成

分也不尽相同# 但总体来说"烧渣的主要成分是氧

化铁+二氧化硅和金属硅酸盐"其中氧化铁的主要存

在形式是@&

$

Z

!

)#*

"此外"还含有微量的 /6+h.+NM+

A7+/,+/-+A6+AH等重金属和贵金属)$ B;*

# 如对其

中有用组分进行高效的回收和利用"不仅可产生可

观的经济效益"更能解决硫酸烧渣引起的环境污染

问题"具有重大的环境保护意义# 笔者从硫酸烧渣

中提取铁"进一步处理@&

$

Z

!

的晶型为
&

B@&

$

Z

!

"作

为制备煤直接液化用铁系催化剂的原料#

:;实验部分

:?:;仪器和试剂

仪器!%@#)#I集热式恒温加热磁力搅拌器$恒

压漏斗$#)) 1T三口烧瓶$具塞集气瓶及导管若干#

试剂!硫酸烧渣%宁夏吴忠市化工厂生产&$硫酸

%AL"UUX&$硫化钠%AL"UUX&$硝酸%AL"<U[$X&#

:?<;表征

利用L2H3E6 %C*3S$=)) 型b射线衍射%bL%&

仪对烧渣及浸取后铁的晶相进行表征"采用 /6Y

-

辐射源"c2滤波"管电压为 =) E "̀电流为 #)) 1A#

:?@;实验原理与方法

称取 #)[) H硫酸烧渣和 <[U H硫化钠加入到三

口烧瓶中"实验开始前"将一定量的硝酸%或硫酸&

加入到恒压漏斗中"装上回流装置"待温度升高到指

定温度时"转动活塞将硝酸加入三口烧瓶中"反应开

始计时"在恒温条件下以一定的搅拌速度反应一段

时间"反应完成后趁热抽滤# 滤渣在 =)o下恒温干

燥 V 0后"放置于马弗炉中"以 #!oC12. 的升温速

度从室温升到 #")o"恒温 <) 12."再以 "oC12. 的

速度升到 "")o"加热 " 0后降温# 焙烧后的样品进

行bL%表征"得到不同条件下的谱图#

<;实验结果与讨论

<?:;硫酸烧渣的组成分析

取少量的硫酸烧渣原料进行bL%分析"结果如

图 # 所示# 从图 # 中可以看出"硫酸烧渣中含有
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"分析表明硫酸烧渣所含金属

矿物主要是赤铁矿"脉石矿物主要是石英"所以可用
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化学方法对硫酸烧渣中的 @&
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进行浸取分离"达

到循环利用的目的#
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图 #:硫酸烧渣的bL%

&

B@&

$

Z

!

粉体粒子具有较大的比表面"表面效

应显著"是一种很好的催化剂# 由于氧化铁粒子细

小"表面所占的体积分数大"表面的键态和电子态与

颗粒内部不同"表面原子配位不同等导致表面的活

性位增加# 用纳米
&

B@&

$

Z

!

粒子制成的催化剂的

活性+选择性都高于普通的催化剂"且寿命长# 由于

$

B@&

$

Z

!

是
&

B@&

$

Z
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的亚稳晶型"故在焙烧过程中

温度控制为 "")o"使得浸取过程中部分
$

B@&

$

Z
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转变成稳定的
&

B@&

$

Z
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# 另外纳米级半导体比常规

尺寸的半导体的光催化活性高得多"原因是由于量

子尺寸效应"使其导带和价带能级变成分立能级"能

隙逐渐变宽"导带电位变得更负"价带电位却变得更

正"导致纳米半导体粒子具有更强的氧化和还原能

力# 然而实际的纳米半导体 @&

$

Z

!

粒子粒径小"光

生载流子比粗颗粒更容易通过扩散从粒子内迁移到

表面"有利于获得或失去电子"也促进氧化和还原反

应"从而提高了催化性能)V*
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浸取对比

在硫酸烧渣和硫化钠质量不变的情况下"分别

用硝酸和硫酸进行浸取"将干燥后的滤渣放入马弗

炉中焙烧 ! 0后"进行bL%表征"结果如图 $ 所示#

从图 $ 中可以看出"RcZ

!

和 R
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=

浸取烧渣都基

本得到了
&

B@&

$

Z

!

%标准卡片为 !!B)<<=&# 根据

bL%谱图和 I'0&--&-方程"分别计算了 $ 种浸取所

得的
&

B@&

$

Z
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粉体粒子的晶粒尺寸"结果如表 # 所

示# 由表 # 可见"对于 RcZ

!

浸取得到的
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浸取烧渣焙烧后的bL%
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晶粒尺寸

样品 R
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晶粒尺寸C.1 ;< <#

晶粒尺寸要比 R
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浸取得到的
&
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的粉体

颗粒要小些"而且用R

$

IZ

=

浸取的烧渣在 $

'

为 $<k

时有杂峰出现"而用硝酸浸取"此位置未出现杂峰"

这说明用RcZ

!

浸取得到的晶体完全是
&
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故后面的选择条件都是用RcZ

!

浸取的条件#

<?@;硝酸浓度的影响

反应温度控制为 V"o"每次反应时间控制为

$ 0"在其他条件不变的情况下"不同 RcZ

!

浓度下

浸取烧渣焙烧后的 bL%如图 ! 所示# 由图 ! 可以

看出"随着 RcZ

!

浓度的增大"都可以形成
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晶体的结晶度也越来越好"但是变

化不显著#

#-$[" 1+4CT$$-"[) 1+4CT$!-#) 1+4CT

图 !:不同浓度下RcZ

!

浸取烧渣焙烧后的bL%

<?>;反应温度的影响

在硫酸烧渣和硫化钠质量不变的情况下"固定

硝酸的浓度为 " 1+4CT"在相同的搅拌速度下"反应

温度控制在 ;" Û"o"每次反应时间控制为 $ 0"考

查温度对
&

B@&

$

Z
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晶体形状的影响"bL%表征结果

如图 = 所示# 从图 = 中可以看出"随着温度的不断

升高"浸取出的
&

B@&

$

Z
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的晶型越来越好"但是

V"o和 U"o的晶型变化不大# 这说明温度对浸取

出的
&

B@&

$

Z

!

的晶型形成有很大的影响#

#-;"o$$-V"o$!-U"o

图 =:不同温度下RcZ

!

浸取烧渣焙烧后的bL%
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::实验所用试剂包括盐酸+氯化钠+碳酸钠+氯化

铝+氯化铁+氯化镁+氯化钙+蒸馏水等均为分析纯#

:?<;工艺流程

采用碱熔B酸浸的方法预处理粉煤灰得到含镓

的酸性浸出液"再利用泡塑法富集含镓的浸出液"最

终得到高浓度镓的溶液以供后续工业电解使用# 设

计的主要工艺流程如图 # 所示#

图 #:粉煤灰中镓的回收工艺流程

:?@;基本原理

#[![#:烧结

粉煤灰烧结是通过加入 c3

$

/Z

!

助剂"使粉煤

灰中 I2-Z-I2+I2-Z-A4键发生断裂"莫来石的

链状结构转化成强键在三度空间均匀分布的

c3A4I2Z

=

架状结构"非晶相结晶生成架状结构物

质# 反应体系最终形成以霞石为主的物相"莫来石

的共价键转变成霞石的离子键"将难溶的莫来石相

转化为易溶于酸的霞石相)V*

#

#[![$:酸浸

酸浸过程主要有两方面的作用!一是溶解粉煤

灰烧结产物获得含镓的浸出液$二是去除溶液中的

硅# 二氧化硅颗粒的四面体网状结构附着在泡塑表

面)U*

"减少了泡塑对镓的络合阴离子的净吸附面

积"且泡塑再重复使用时难以被洗净"影响泡塑的使

用寿命# 采用R/4来浸取粉煤灰烧结物料"主要发

生霞石的溶解和硅酸水解聚合两步反应)V*

#

#[![!:泡塑吸附

泡塑基体含有大量氨基基团"经酸预处理后"基

体上的大部分氨基被质子化"较容易与酸性溶液中

)F3/4

=

*

B结合形成离子缔合物$聚氨酯泡塑表面具

有功能基团B氨基硫脲"其与)F3/4

=

*

B相互作用形

成五元环的稳定结构"将溶液中的镓捕集到泡塑体

内"从而达到对溶液中的镓进行分离的目的#

#[![=:泡塑解吸

基于cR

]

=

离子对泡塑分子中的氨基具有去质

子化作用改变了泡塑活性基团的交换性能"从而将

泡塑上吸附的镓解离出来# 另外 cR

=

/4溶液呈弱

酸性降低了溶液的酸度"有利于镓在溶液中以离子

态的形式存在# 通过此方法达到对粉煤灰中的镓进

行回收的目的#

<;结果与讨论

<?:;烧结

烧结反应是通过条件实验确定粉煤灰与碳酸钠

的质量比+焙烧温度+焙烧时间"

(((((((((((((((((((((((((((((((((((((((((((((((

以获得粉煤灰最大

::!上接第 <# 页$

@;结论

%#&用浓R

$

IZ

=

浸取的硫酸烧渣"在 $

'

为 $<k

时"

&

B@&

$

Z

!

有杂峰出现"而用浓硝酸浸取时"则未

出现杂峰"这说明用浓RcZ

!

浸取效果要好#

%$&用不同浓度的硝酸浸取硫酸烧渣都能得到

&

B@&

$

Z

!

"但晶型变化不明显#

%!&随着温度的变化"

&

B@&

$

Z

!

的晶型越来越

好"但是 V"o和 U"o的晶型变化趋势基本一致"这

说明温度对浸取出的
&

B@&

$

Z

!

的晶型形成有很大

的影响#
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