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有机络合剂去除活化法生产活性炭的

回收磷酸液中铁离子
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摘　要　用磷酸液活化活性炭，磷酸液可重复回收利用，由于木屑、炭屑等原材料的影响，用于反复活化

浸渍的磷酸液中铁含量将从小于１０μｇ／ｇ上升到几百μｇ／ｇ，甚至更高，不能满足医药、食 品 等 行 业 对 活

性炭中铁离子含量低的要求。对回收来的磷酸液进行除铁纯化具有一定的经济意义。探讨了一种通过

用二甲胺（３３％）、氢氧化钠（１５％）（或氢氧化钾）、二 硫 化 碳 三 种 药 品 于 一 定 条 件 下，制 得 的 有 机 络 合 沉

淀剂，常温下可将回收来的磷酸母液中铁离子除去，除铁效果显著，达到５０μｇ／ｇ以下，从而使回收的磷

酸液能满足医药、食品等行业用活性炭的生产之 需。方 法 工 艺 简 单、成 本 低，是 一 种 值 得 推 广 的 应 用 技

术。
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１　前言

有些生产活性炭的企业是用磷酸液［１］对木屑进

行炭化活化，其磷酸液可重复回收利用［２］，但此时磷

酸液中铁离子的含量将大大增加，不能满足医药、食
品等行业对 活 性 炭 中 铁 离 子 要 求 含 量 低 的 生 产 之

需。降低回收磷酸液的铁离子含量，提高其可利用

度具有重大的经济效益。
回 收 来 的 磷 酸 液 用 离 子 交 换 树 脂 除 铁 效 果 不

好，存在着离子交换树脂的再生问题，而铁离子又较

易使离子交换树脂发生“中毒”现象；用化学沉淀法

去除铁离子：如亚铁氰化钾、铁氰化钾去除铁离子、
又存在着生成的蓝色沉淀颗粒细，不易过滤，且蓝色

会污染环境；用高锰酸钾法，黄铁铵矾法等又存在着

除铁工艺不 易 控 制、工 艺 复 杂、除 铁 效 果 不 佳 等 问

题。采用在常温下，直接加入３０％的有机络合沉淀

剂（即Ｎ，Ｎ－二甲氨基二硫代甲酸钠；俗名：福美钠，
是由二甲胺、氢氧化钾、二硫化碳于一定的条件下反

应制得的）除去磷酸液中的铁离子［３－５］，得到 理 想 的

效果，工艺简单，易于操作，处理成本便宜，可运用于

活性炭生产企业中。

２　实验部分

２．１　实验原理

由于Ｎ，Ｎ－二甲氨基二硫代甲酸钠（俗名：福美

钠）其分子结构中含有氮、硫等原子，能与二价铁和

三价铁有效地结合，并生成不溶于水的络合物，从而

达到除铁的目的。相关的化学方程式：

　　　Ｈ
　　　｜
ＣＨ３－Ｎ－ＣＨ３＋Ｓ＝Ｃ＝Ｓ＋ＮａＯＨ（或ＫＯＨ）

→Ｈ２Ｏ＋Ｃ３Ｈ６ＮＮａＳ２ （１）

３Ｃ３Ｈ６ＮＳ２Ｎａ·２Ｈ２Ｏ（福美钠）＋Ｆｅ→Ｃ９Ｈ１８ＦｅＮ３Ｓ６＋
３Ｎａ＋＋６Ｈ２Ｏ （２）

２．２　实验药品

回收的磷酸液；
有机络合 沉 淀 剂（３０％）（即 Ｎ，Ｎ－二 甲 氨 基 二

硫代甲酸钠；俗称：福美钠；化学纯）：称取３６．３ｇ二

甲胺（４０％）于 反 应 瓶 中，加 入８６ｇ氢 氧 化 钾（１５％）
［也可用６１．５ｇ氢氧化钠（１５％）］，冷却至１０～２０℃，
滴加二硫化碳２４．５ｇ，滴 加 速 度 以 控 制 温 度 不 超 过

２０℃为宜（时间大约２ｈ）。滴加完毕，升温至４０～
５０℃，继续反应０．５～１ｈ，即可，此即为有机络合铁

离子沉淀剂（３０％）。

２．３　回收磷酸液中铁离子含量的测定

将待测用的磷酸液稀释若干倍，使其最终测定液

的吸光度落在曲线范围内。取约２．５ｇ的稀释液于

１００ｍＬ容量瓶中，加水至约６０ｍＬ，加入ｐＨ＝４．５乙

酸－乙酸钠 缓 冲 液、抗 坏 血 酸、邻 菲 啰 啉 液，定 容，摇

匀。于室温下放置１５ｍｉｎ后，再于波长为５１０ｎｍ下

测其吸光度值，计算铁离子量［１，６］。

２．４　实验方法

取 回 收 来 的 磷 酸 液５００ｍＬ（含 铁 离 子 约 为

６００μｇ／ｇ，浓度 约 为３０％，密 度 为１．１９２ｇ／ｃｍ３）于

８００ｍＬ的烧杯中，常温下，加入１０～１２ｇ有机络合

沉淀剂（福美钠）水溶液（３０％），搅拌反应十几分钟

后，即有棕黑色的沉淀物生成，过滤，除去生成的沉

淀，得到的磷酸液铁离子含量小于５０μｇ／ｇ，可重复

回收运用于活性炭的生产，处理效果见表１。
表１　用有机络合除铁剂（３０％）除铁效果

Ｔａｂｌｅ　１　Ｅｖａｌｕａｔｉｏｎ　ｏｆ　ｉｒｏｎ　ｒｅｍｏｖａｌ　ｅｆｆｉｃｅｎｃｙ　ｆｏｒ

ｏｒｇａｎｉｃ　ｃｏｍｐｌｅｘｉｎｇ　ｐｒｅｃｉｐｉｔａｎｔ（３０％）

项目 回收来的磷酸液 处理后磷酸液

铁离子含量／（μｇ·ｇ－１） ５９６　 １３

　　 从表１可以看出，原磷酸液中总铁离子量约为

６００μｇ／ｇ，经处理后铁离子含量为＜５０μｇ／ｇ。可满

足于医药、食品等行业用活性炭的生产。

３　结果与讨论

３．１　沉淀剂用量对除铁效果的影响

在常温 下 反 应５ｍｉｎ，有 机 络 合 沉 淀 剂 加 入 量

与除 铁 效 果 见 表２及 图１。从 表２可 知：磷 酸 液

５００ｍＬ（含 铁 离 子 约 为６００μｇ／ｇ，浓 度 约 为３０％，
密度为１．１９２ｇ／ｃｍ３）于８００ｍＬ的烧杯中，常温下，
加入１０～１２ｇ有机络合沉淀剂（３０％）水溶液，即可

达到除铁的目的。
表２　有机络合沉淀剂加入量与除铁效果

Ｔａｂｌｅ　２　Ｅｆｆｅｃｔｓ　ｏｆ　ａｄｄｉｔｉｏｎ　ｏｆ　ｏｒｇａｎｉｃ　ｃｏｍｐｌｅｘｉｎｇ

ｐｒｅｃｉｐｉｔａｎｔ　ｏｎ　ｉｒｏｎ　ｒｅｍｏｖａｌ　ｅｆｆｉｃｅｎｃｙ
有机络合剂（３０％）

用量／ｇ

室温下反应时间／

ｍｉｎ

磷酸液中铁离子的

含量／（μｇ·ｇ－１）

０
４
８
１０
１２
１６

５
５
５
５
５
５

６００
４２１
２０８
１３
１３
１４

３．２　有机络合剂与铁离子作用时间的影响

有机络合剂用量为１２ｇ时，有机络合剂与铁离

２６ 中国无机分析化学　　　　　　　　　　　　　　　　２０１１年



图１　有机络合沉淀剂加入量与除铁效果

Ｆｉｇｕｒｅ　１．Ｅｆｆｅｃｔｓ　ｏｆ　ａｄｄｉｔｉｏｎ　ｏｆ　ｏｒｇａｎｉｃ　ｃｏｍｐｌｅｘｉｎｇ
ａｇｅｎｔｓ　ｏｎ　ｉｒｏｎ　ｒｅｍｏｖａｌ　ｅｆｆｉｃｅｎｃｙ．

子作用时间与除铁效果见表３及图２。从表３可看

出：其作用时间达５ｍｉｎ时即可达到除铁的目的。
表３　有机络合剂的作用时间与除铁效果

Ｔａｂｌｅ　３　Ｅｆｆｅｃｔｓ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｒｅａｃｔｉｏｎ　ｔｉｍｅ　ｏｆ　ｏｒｇａｎｉｃ　ｃｏｍｐｌｅｘｉｎｇ
ａｇｅｎｔｓ　ｏｎ　ｉｒｏｎ　ｒｅｍｏｖａｌ　ｅｆｆｉｃｅｎｃｙ

室温下反应时间／

ｍｉｎ

有机络合剂（３０％）

用量／ｇ

磷酸液中铁离子的

含量／（μｇ·ｇ－１）
５　 １２　 １１．５
１５　 １２　 １３
２５　 １２　 １３

图２　有机络合剂与铁离子作用时间效果

Ｆｉｇｕｒｅ　２．Ｅｆｆｅｃｔｓ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｒｅａｃｔｉｏｎ　ｔｉｍｅ　ｏｆ　ｏｒｇａｎｉｃ

ｃｏｍｐｌｅｘｉｎｇ　ａｇｅｎｔｓ　ｏｎ　ｉｒｏｎ　ｒｅｍｏｖａｌ　ｅｆｆｉｃｅｎｃｙ．

３．３　反应温度对沉淀效果的影响

反应时间为５ｍｉｎ、有机络合沉淀剂用量为１２ｇ
时，反应温度 对 沉 淀 效 果 的 影 响 见 表４及 图３。从

表４可看出：在温度为３０℃以下，有机络合剂的除

铁效果最好，当反应温度升高时，产品中的铁离子反

而会升高，说明随着反应温度的升高，形成的铁离子

络合物的溶解度有所增大。
表４　反应温度对除铁效果的影响

Ｔａｂｌｅ　４　Ｅｆｆｅｃｔｓ　ｏｆ　ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ　ｏｎ　ｉｒｏｎ　ｒｅｍｏｖａｌ　ｅｆｆｉｃｅｎｃｙ

反应温度／℃
有机络合剂（３０％）

用量／ｇ

磷酸液中铁离子的

含量／（μｇ·ｇ－１）
２０　 １２　 １１．５
３０　 １２　 １１．２
４０　 １２　 ２２．６
５０　 １２　 ２４．２
６０　 １２　 ３３．５

图３　反应温度对除铁效果的影响

Ｆｉｇｕｒｅ　３．Ｅｆｆｅｃｔｓ　ｏｆ　ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ　ｏｎ　ｉｒｏｎ　ｒｅｍｏｖａｌ　ｅｆｆｉｃｅｎｃｙ．

４　结语

用３０％左右的 有 机 络 合 沉 淀 剂 作 为 生 产 活 性

炭的回收磷酸液的除铁剂，工艺条件简单，于常温下

即可反应生成沉淀，生成的沉淀颗粒大，易于过滤除

去，不污染环境，该沉淀物见光或高温下会分解掉，
是一项较有应用前景、值得推广的技术。
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