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云港市
,

年于北京农业大学植物 生理生化

专业研究生毕业
。

中国植物生理学会
、

中国生化学会
、

江苏省食品发酵学会会员
。

现任淮海工学院食品化工

系副主任
,

食品生物化学讲师 曾公开发表论文 篇
,

在全国及省级学会刊物发表论文 篇
。
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碘酸钙废液利用的研究
王 立新 王 礼 三

青岛黄海海藻工业公司科研所
,

邮编

研究了利用碘酸钙废液回收氛化钾
、

碘酸钙和碘的工艺技术
。

其主要成分敏化钾
,

经浓缩
、

除杂质离

子
、

还原
、

树脂交换回收碘
、

精制等工艺过程得到了高度提纯
。

应用本工艺既消除了废水污染
,

也提高了

产品的综合经济效益

饲料级碘酸钙的研制和生产在国内由青岛

黄海海藻工业公 司首创
,

已建成 的生产

线
,

已可满足国 内饲料添加剂方面的需要
。

但生

产中的废液处理存在一些 尚待解决的问题
,

一

般的处理方法只是从单纯地回收碘的角度来设

计
,

处理成本较高
,

且处理后的排放水仍对环境

有一定程度的污染
。

笔者认为此废液仍可进一

步深化提取
,

使碘的综合利用率较之 自前最先

进 的水平再提 高
,

钾 盐的 综 合 利 用 率 由

。 提高到
。

把本研究方法引入碘酸钙的

生产过程
,

几乎达到了理论利用率水平
,

对于提

高产品生产的经济效益和解决排放水污染环境

问题具有积极的意义
。

实验

废液成分

碘酸钙生产废液
,

按规定的方法测定
,

结果

如表 所示
。

主要技术条件的确定

由表 看 出
,

氯化钾和磺酸钙是 回收利用

表 废液中各成分含量

废废 液 成 分分 氛化钾钾 氛化钙钙 碘酸钙钙

含含 量量

的主要对象
。

其中氯化钾可以通过浓缩
、

除钙
、

还原脱碘以及重结晶的方法除去微量的硝酸钠

而得到进一步的提纯
。

由于碘酸钙在 ℃时的

溶解度仅为 〔‘ , ,

所以在初步浓缩提取氯

化钾粗晶时
,

随 一 、

孚浓度的不断增大
,

即

〔 十 〕〔 至〕’ ,

碘酸钙不断沉淀析 出
,

加

以分离 混入粗晶中的部分
,

通过还原成碘
,

用

树脂交换吸附
,

既达到了氯化钾纯化的 目的
,

也

回收了碘
。

钙离子的分离

溶液中的钙离子
,

在加入可溶性碳酸盐时
,

能够形成难溶性的碳酸钙 〔 ”。

根据反应原理
,

通

过加入 碳酸钾控制溶液的碱度
,

来保证碳酸钙
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能够完全沉淀析出
,

这样即可控制钙离子的含

量在产品的规定标准之内
。

由计算 计算从略 得到
,

控制溶液的最后

一 时
,

就 可 使 产 品 中 钙 的 含 量 为

。
。

实验结果如表
。

表 碱度控制对产品中钙离子的影响

表 酸度对产品中碘化物
、

重金属铅指标的影响

料料液

产产品 中钙的的

含含量

料料液

产产品 中中 比色色 比色色 比色色 比色色 比色色

碘碘化物 合格格 合格格 不合格格 不合格格 不合格格

产产 品中重重 合 格格 合 格格 合 格格 合 格格 合 格格

金金属

注 采用 一 试剂氛化钾标准中的碘化物
、

重

金属 检查法
。

由表 看出
,

溶液的碱度变化对产品中钙

的残 留量影响较大
,

实验结果与计算值基本相

符
。

实际操作时
,

控制料液的 值在 左右
。

碘 酸盐 的 还原 回 收 和 重金属 离子的 沉

淀夺 离

在废液中
,

碘酸钙 的含 量为 。 ,

在浓

缩氯化钾粗晶过程中其大部分 已分离出
。

重新

溶解的氯化钾溶液
,

除钙后
,

仍含有少量的碘酸

钾
,

影响到产品碘化物的含量超过规定标准
。

因

此
,

我们采用还原的方法
,

将碘酸盐还原成单质

碘
,

用强碱性阴离子交换树脂吸附而加以分离

回收 〔 〕。

为保证在还原过 程 中不增 加其他杂质离

子
,

以提高产品纯度
,

我 们选用硫化氢作还 原

剂
。

在控制好料液酸度的同时
,

也可使物料中的

重金属 离子形成难溶性的硫化物 沉淀加 以分

离
,

达到氯化钾再纯化的 目的
。

增大溶液的酸度
,

由于同离子效应的影响
,

硫化氢在水溶液 中的溶解度大为降低
,

降低了

碘进一步被还原的速度和程度
。

所以实际操作

以溶液变为紫红 色时作为操作控制点
,

停止通

入硫化氢
。

同样
,

铅离子能够完全 沉淀的最高酸度为
·

的盐酸 〔 , 。

实验证 明
,

控制此步反应料液的 一 一
,

即可保证产品氯化钾 中的碘化物
、

重金属的

含量在规定的指标内
。

酸度的影响见表
。

实验步骤

将废液浓缩
,

至表面出现结晶膜为止
。

浓缩

液放入结晶槽中冷却结晶
。

浓缩器底部的沉淀

用去离子水淋洗
,

放入沉淀槽
,

经离心分离
,

得

到碘酸钙
。

由浓缩结晶得到的氯化钾粗晶
,

用离心机

脱水至含水
。

在常温下用去离子水配成

饱和 溶液并 加入 。 的碳酸钾溶液
,

不断搅

拌
,

至溶液 一 时
,

静量 后过滤
。

滤液用

盐酸调 一 一
,

开启硫化氢气体发生装置通

入硫化氢
,

至溶液由乳黄色变为紫红色为止
。

反

应液静置
。

取上层液通入 已经再生的 聚

苯 乙烯强碱性阴离子交换树脂
,

用每小时 倍

于树脂体积的流量吸附碘
。

吸附碘后的饱和树脂
,

用 的亚硫酸钠

溶液洗脱
,

得到含碘 左右的洗脱液
,

重新

处理
,

用作生产碘酸钙的原料
。

脱碘后的清液用碳酸钾重新调至 一 一
,

用 玻璃过滤器过滤
,

滤液经浓缩至有结晶

析出为止
。

冷却
,

得到氯化钾晶体
,

用离心机脱

水
,

并用少量去离子水淋洗
,

得到含水量

的氯化钾
。

将此再进行二次重结晶
,

经脱水
、

干

燥
,

即得化学纯试剂氯化钾
。

经济效益
产品质

根据本研究的工艺进行 的 批放大性实

验
,

所得产品氯化钾经检测均达到 一

化学纯试剂氯化钾标准
。

经济效益测算

以每生产 碘酸钙计
,

产生的废液可回收

氯化钾粗晶
,

再次提纯后可得到 化学

纯 试剂 氯化钾
,

同 时 回 收 碘 酸钙及
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碘 由含碘解吸液折算
。

其回收成本

如表 所示
。

表 由生产 碘酸钙之废液 回收 。 氛化钾

成本表

项项 目目 单位位 数 量量 单价价 金额额 备 注注

元八 元

碳碳酸钾钾

盐盐酸酸

硫硫化亚铁铁

浓浓硫酸酸

蒸蒸汽汽 〔

工工资资资资资

企企管费费费费费 工资的

税税金金金金金 售 价
又 写写

销销售售售售售 售 价

总总计计计计计

回收三种产品所获经济收益分别为
·

试剂氯化钾

元八 又 一 元

元

碘酸钙

元 又 二 元

碘

元 又 元

以上三项 合计 为 元
,

即每生产 碘

酸 钙
,

将废 液 回 收 利 用 后
,

可 增 加 经 济 效 益

元
。

结 论
利用碘酸钙生 产中产生的废液 回收氯

化钾
、

碘酸钙
、

碘的工艺设备
,

只需在碘酸钙生

产线上稍加补充就可满足要求
,

投资很少
。

单纯 生产碘酸钙的工艺方法
,

每生产

碘酸钙大约排出 有污染性的废水
,

应用 本

研究的提取工 艺后
,

可无废水 排放
,

并可回 收

氯化钾和 碘酸钙
。

本工艺的实施
,

可使原料碘的利用率再

提高
,

使碘在制备碘酸钙 的总利用率达到

” 左右
,

对进一步节约原料碘有着十分重要

的意义
。

每生产 碘酸钙
,

其废液经 回收利 用

后可增加 元的经济效益
,

达到变废为利
、

节材降耗
、

消除污染环境的 目的
。

参 考 文 献
〔 〕化工部饲料添加剂技术开发服务 中心等编

,

全国饲料添 加

剂首届学术交流论文集
,

〔 〕范 晓
,

张 燕 霞 编
,

海 藻 化 学 与 海 藻工 业 资料 汇 编
,

〔 〕武汉大学 主编
,

分析化学
,

高等教育出版社
,

〔 〕同 〔 〕
,

〔 〕同 〔 〕
,

〔 〕同 〔 〕
,

年 月 日收稿

〔作者简介 〕王立新
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,

年毕业于山 东

大学化学系
,

获化学学士学位
。

年
,
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