
浓盐溶液中锉
、

镁氯化物的分离

— 氯化氮盐析氯化镁提取氛化铭

四室 高仕扬 陈敬清 刘铸唐 吴景泉

王 风鸣 常锡来 符廷进 王建中

锉盐的应用在国防和国民经济中具有重 并具有处理物料量小
,

原材料消 耗 少 等 特

要意义少勺 ,

在未来化学能源方面正显示 出 点
。

巨大前景 8[ 一 ` 1
。

自从美国西尔兹湖卤水开 始

生产铿盐st] 后
,

从盐卤中提取锉盐的研究一 一
、

相图工艺解析
直受到人们的注意 【“ 一月 。

我国某硫酸镁亚型盐湖卤水 日硒浓缩到 H寸
、

L t
: 、

M誉lj CI 一 H
Z
O 四元水盐体系

氯化镁共饱和时
,

溶液中约含 1 % iL cl lot ]
。

oa C等温图如图一所示
。

图中有五个结晶区
:

再经冷冻蒸发即可 获得含 6 ~ 7 % L IC I的氯 一水 氯 化 铿 ( LI C I
·

H : O )
,

二水氯 化 铿

化镁饱和卤水 [ , ` ]
。

为把氯化氢引进浓盐溶 ( L IC I
·

Z H
Z

O )
,

水氯镁石 ( M g C 1
2 ·

6 H
:

O )
,

液分离铿
、

镁氯化物
,

我们在对 H
+ 、

iL
+ 、

铿光卤石 ( LI C卜M g CI
: ·

7 H
Z

O )
,

氢光卤石

M g叮 lC 一 H Z
O 四元水 盐体系 。℃ 等温相 ( H CI

·

M g CI
: ·

7 H : O )
。

其中 以水 氯镁 石结

图 1[ 月进行工艺解析的基础上
,

拟定 了 利 用 晶区域为最大 (约占图面积的一半 )
,

氢光卤

氯化氢盐析氯化镁提取氯化锉的工艺
。

实验 石结晶区域次之 (约 占四分一 )
,

一水氯化铿

表明
:
工艺路线的设计是可行的

,

铿
、

镁分 结晶区域最小
。

各结晶区之间为以下共结晶

离效果良好
,

锉收率较高
,

产品质量满意
。

线所分隔
:

A l 一 L i C I
·

M g C 1
2 ·

7 H
:

O + L I C I
·

Z H ZO ;

B ll 一 L i C I
·

M g C I
: ·

7 H : O + M g C 1
2 ·

6 H
:

O ;

P ll 一 H C I
·

M g C 1
2 ·

7 H
:

O + M g C I
: ·

6 H
Z
O ;

1 11 一 L I C I
·

M g C I
: ·

7 H : O
一

卜 H C I
·

M g C I: ·

7 H : O ,

1 111 一 H C I
·

M g C I
: ·

7 H
Z

O + L I C I
·

Z H
:

O ,

T lll 一 L IC I
·

Z H
Z

O + L I C I
·

H
Z

O

J lll 一 H C I
`

M g C I: 一

7 H
Z
O + L IC I

·

H z O
。

点 I
、

n
、

111 分别相应于以下转变过程
:

点 I
,

H C I
·

M g C I
: ·

7 H : 0 + L IC I
·

Z H : 0 共井兰 L I C I
·

M g C 1
2 ·

7 H
:

O + L
: ;

点 11
,

L i C I
·

M g C 12 ·

7 H
: O + H C I

·

M g C I
: ·

7 H : O 二井圣 M g C 12 ·

6 H
Z

O + L
: , ;

点 111
,

H C I
·

M g C I
: ·

7 H Z O + L IC I
·

Z H
:

O 畏= 兰 L IC I
·

H
Z

O + L川
.

p n 线相应于以下转变过程
:

M g C 12 ·

6 H
:

O + H C I + H
2
0 共井乏 H C I

一

M g C I
: ·

7 H
Z
O

.
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图 I H
十 、
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M g朴

/C I一 H :0 0℃等温图及工艺解析

图中虚线 m JK表示气相 H lc 分压近于 盐析 M gc l
·

6H
Z

o即 可 析出 L ic l
·

M gC I :’

外压时的界线 (随 H C I饱和溶液气相分压不 7H
Z

O
。

为了在不析出固体锉盐的 情况 下进

同而略有改变 )
。

行铿镁氯化物的分离
,

起始溶液中氯化锉含

虚线 M F
/

P
“

J把水氯镁石和氢 光 卤石 量以不超过 7
.

0 % 士 0
.

5 为宜
。

结晶区分割为两部份
。

组成点位于该线左边 以某盐湖自然 日晒浓缩盐卤经脱除硼
、

L ( 1一 M g cl
: 一 H

Z
O 三元水盐 体系溶 解度 硫酸根 净化 处理 后得 到含 1

.

0 % iL cl (即

曲线上含氯化铿的氯化镁饱和溶液
,

在 o℃ 1 5
.

2克八00 。克 H : O ) 和 33
.

0 % M g C 1
2

(即

条件下吸收 H C I 盐析M g C I
: ·

6 H
:

O 和 H C I
·

5 0 0克 M g C l z
八 0 0 0克 H : 0 ) 的浓盐溶液为例

M g C 12 ·

7 H : O 的过程中
,

L I C I并不以 固体 (如图一中 C 点 )
。

在 oo C 条件下逐步吸收干

盐形式析出
。

反之
。

位于该线右边和 M n 线 燥 H cl
,

同时盐析出 M g cl
: ·

6 H
: O 固相

。

当

左边的含氯化 铿的氯 化镁饱 和溶液 在吸收 溶液组成点达到相转变线 P n 时
,

进行 固液

H CI 盐析 H C卜M g CI
: ·

了H
:

O 的后期
,

氯化 分离
。

这时氢光卤石饱和溶液组成点为 P
产 。

锉将会以 L I C I
·

H : O 或 L IC I
·

Z H : O 形式析 进一步吸收 H C I
,

盐析出氢光卤石 固相 ( H cl

出
。

如果含氯化铿的氯化镁饱溶液组成点位
·

M g C 12 ·

7 H : O )
,

一直到 H C I 在液 相 中达

于 M n 连线的右边
,

只需吸 收少量的 H CI 到饱和 (如图一中 Q
/

点 )
。

此 时 溶 液 中含



H C I 3 5 %
,

M g C I : 0
.

5 %
,

L IC I 1
.

7 %
。

溶

液中 lL cl 的含量仍然较小
,

提取锉盐还需

要进行大量蒸发工作
,

除去 H C I 及 水 份
。

如将上述到达 P /
点组成的 溶液 进行蒸

发除去 H C I 及水份可以得到组成为 F 的溶

液 ( 见图一的 F 点 )
。

由 F 点再在 O
O

c 条件下吸

收 H C I盐析出 M g C I
: ·

6 H : O
,

溶 液组 成到

P n 线的 P 点时分离固相
。

母液 继 续 吸 收

H C I盐析出 H C I
·

M g C I: ·

7 H : 0
,

直至溶液

中 H C I 达到饱和
,

进行固液分离
。

此时溶

液组成点为 Q
。

其中 M g C I
:

含量与 上述 Q
产

点溶液中 M g C I :
的含 量 相近

。

而 溶 液 中

L I C I的含量却增加了数倍
。

由上述相图分析结果来看
,

含 L I C I 低

的卤水利用该法提取铿盐存在着处理物料量

大
,

蒸发消耗能量大
,

操作麻烦等问题
。

采用高含量 L I C I 的卤水
,

即组成点处在 F
产

左边靠近 F
尹

的卤水作为起始物料将会 有助

于克服上述缺点
。

我国某盐湖卤水盐田日晒场冷冻蒸发工

作的研究结果 llr ] 表明
,

可以 获 得 含 L IC I

6 % 以上的氯化镁饱和卤水
,

给该法提供了

较有利的条件
。

二
、

实验流程和装置

实验流程
,

在盐析部分
,

通过对 H C I -

LI CI 一 M g CI
: 一 H

Z
O 四元水盐体系 O℃等温

相图的工艺解析
。

为减少 H C I的消耗量
,

提

高 L IC I的收率以及便于操作起见
,

我们 在

单程起动盐析的基础上 (如图二 )
,

采取 H C I

的吸收只集中在氢光卤石析出阶段
。

其余用

兑合封闭操作方式进行 (见图三 )
。
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盐析工艺计算按单程起动盐析工艺流程

和运转实验工艺流程分别进行
。

由实验用原料卤水的 组成
,

按 H CI 一

L IC I 一 M g C I : 一 H :
O 四元 水 盐体系 o oC 等

温相图拟出各操作控制点 的组 成如表一 所

示
:

表 1 盐 析 工 艺 中 各 操 作 控 制 点 组 成
、

、
、

分 *

…
液
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,

一 ~
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” 作
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重
{一

—
}

“ “ 回 `·
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( 1 )起动盐析 (按图二安排进行 )

从原始卤水 ( F )开 始
,

在 oo C 时 吸 收

H C I到达离心分离固相排出点 H
,

分离排出

M g CI
: ·

6 H
Z
O 固体量的计算按 下 式 进 行

:

F ( 卤水 ) + H C I
0

“

C
-一

,

卜 H
L

(溶液 ) + H 。 ( M g C I
: ·

6 H : 0 )

列出物料平衡方程 (单位以克计 )
。

1 0 0

`
M g C I

:

、
L i C I

( H
Z

o

2 8
。

6 1 %

6
。

2 4 % + X H e J 二

6 5
。

1 5 %

M g C I
: 4 6

.

8 %
+ W

H
Z

O 5 3
.

2 % {
M g C I :

L i C I

H C I

H :
O

1 8
。

2肠

8
。

8 %

8
。

7 %

6 4
。

3 %

r.几,凡..飞

Y

联解各组份物料平衡方程得
:

X H e ; = 6
.

0克
,

Y , : e ;: · 。 H: 。 = 3 4克
.

W
。 : = 7 1克

.

用上述类似计算方法
,

求得其余两个阶段的物料量如下
:

H : (溶液 ) + H C I

7 1 克 5 克

0
“

C
~ 一一卜 P : (溶液 ) + P : ( M g C I

: ·

6 H
:

O )

6 1 克 1 6 克

P L (溶液 ) + H C I

6 1 克 9 克

o
o

C
一一一卜 Q :

(溶液 ) + Q 。 ( H C I
·

M g C I : ·

7 H
: 0 )

5 7 克 1 4克

( 2 )盐析运转实验 (按图三安排进行 )

按类似起动盐析的计算方法
,

求得各阶段的物料量如下
:

F (卤水 ) + ( P : + P : ) 湿固体

1 0 0克 7 7克 4 7克

鸳
H L + H 。

1 6 3克 6 1克

H
L

1 6 3克

+ ( Q L + Q s ) 湿固体

5 7克 2 7克

兑合
~ 一 - 〕卜 P L + P s

2 0 0克 4 7克



P L + H e l

鹭
Q

L 十 Q :

( 2 0 0一 7 7
·

) 1 2 3克 1 8克 1 1 3克 2 7克

计算结果表明
,

在理想分 离 条 件 下
,

体
,

得到盐析终止排出母液 ( 1 1 3一 57 二 ) 56 克
。

开始以 1 00 克原始卤水 ( F )计
,

吸 收 18 克 整个氯化氢盐析氯化镁提取氯化锉实验

H C I
,

可以分离排出 6 1 克M g C 1
2 ·

6 H
:

O 固 流程安排如图四所示
.

HHH
`̀

电电电 冷冷

凝凝凝凝凝凝凝凝凝燕燕谓谓谓 液液
发发生生生生
器器器器器

图 4 H C I 盐析 M g C I: .

6 H : O 提取 L I C I工艺流程示意图

实验装工

干燥氯化氢的发生装置
,

使用化学纯试

剂氯化锉 ( L I C I
·

H : O ) 按萃取蒸 馏法 a1[ J发

生干燥氯 化氢
。

1 0 0 克 L IC I
·

H : O 在 5 0~

90
O

C 条件下与 50 毫升浓盐酸作用发生氯 化

氢气体经自来水 (低于 20 ℃ )冷凝干 燥 后 供

吸收用
。

发生氯化氢结束后以减压蒸发方式

除去残存氯化氢
。

继续进行蒸发浓缩除去多

余水份后以备再用
。

示意装置如图五
。

半导体低温恒温制冷器
,

如图六所示
,

主要由硅整流器
、

半导体制冷器和温度恒温

控制器三部份组成
。

氯化氢吸收盐析装置
,

用容积一立升的

广 口瓶
,

塞子是三孔的橡皮塞
,

分别插人氯

化氢导气管 (下端埋人溶液 )
,

温度计和尾气

排出管
。

吸收瓶置于低温恒温器内的冷剂酒

精中
。

封闭分离装置
。

在盐析反应瓶上换用双

孔橡皮塞
,

其中一孔插入 *2 (或 1护 )玻璃砂芯

过滤管 (底部插到分离液面下 )
,

用以进行液

··

斗
··

图 5 干燥 H C I发生装置示意图

1
.

H C I发生器
,

2
.

盐酸贮料瓶
,

3
.

盐酸
加料器

,
4

.

冷凝液收集瓶
,

5
.

冷凝管
,

6
、

10 温度计
,

7
.

压力计
,

8
.

硫酸干燥
管

,

9
.

电炉 (调压器控制 )
。

固分离
。

管的上端与液体接受瓶连接
。

另一

孔擂人具有玻璃倒向开关的 三通管
,

与 100

毫升针筒连接
,

用以进行加压封闭操作
。

示

意装置如图六
。
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图 6 半导体低温恒温制冷器示意图

1
。

半导体制冷器
,

2
.

电源整流器
,

3
.

电子管恒温控制器
,

4
.

电接点水银温度计
5

。

连接电线
。

离心机
,

转鼓直径为 15 公分
、

高 12 公

分
,

不锈钢制
,

与涂料液接触处涂耐酸漆
,

四
、

实 验 步 骤
转速 1 0 0 0 转 /分

。

实验分三段进行
:

图六 封闭分离装置

1
.

半导体制冷器内盛酒精
,

2
。

盐析吸收瓶
,

3
。

液体接收

瓶
,

4
.

针管
。

三
、

实验用卤水的制备

本实验用卤水是某盐湖地表湖水
,

经盐

田 日晒浓缩到氯化镁饱和
,

加人盐酸析除硼

酸 l[’ 】,

再经自然冷冻蒸发 得 到 组 成 为
:

6
.

6 % L IC I
、

2 6
.

5 4 % M g C I: 、
0

.

6 7 % M g S O
4 、

2
.

3 4 % M g B 4 0
7 、

以及约 0
.

1 5 % N a C I
、

0
.

1 %

K C I的卤水
。

再次加人盐酸析除硼酸
,

用活

性氧化镁进一步除去少量的硼 (除硼后 溶液

含 B : O : O
。

05 % )
。

用活性炭脱色
。

蒸发浓缩

并冷却到 0
“

C 即得氯化镁饱和的实 验 用 卤

水
。

组成为
: L I C 16

.

2 4 %
、

M g C I
: 2 8

.

6 1 %
、

M g B
`

O
, 0

.

1%
。

1
.

吸收级化氮盐析分离祖铁

按照工艺计算结果拟定运转实验中的每

次投料量为 5 00 克
,

起动盐析实 验 中取 用

2 0 0 0 克卤水
。

在 O℃ 条件下 吸 收 H C I 到 H

点 (溶液中含 8 % 土 O
。

S H C I
,

用酸度控制分

析确定
,

下均同 )时
,

在室温条件下进行离

心分离 (滤布用维尼纶 )
。

固体经称量
,

混匀

后取样分析
,

编号为 H 一 S 一 O
。

液体分析

样编号为 H 一 L 一 O
。

H 一 L 一 O 母液在 oo c 条件下继续吸收

H C I 到 P 点 (溶液含 2 8% 士 0
.

5 H C I )时
,

在

0 ℃进行封闭分离
。

分出的液体量由计算事

先给定
。

取液样分析
,

编号为 P 一 L 一 O
。

P 点湿固体 ( F 一 S 一 O )用 F 卤水进行兑合

得 H 点物料
,

混匀后放置半小时
,

在室温下

离心分离
。

固液体经计量
,

取样分析
,

编号

分别为 H 一 S 一 I 和 H 一 L 一 I
。

P点母液 ( P 一 L 一 O )在 oo C 条件下继

续吸收 H C I到 Q点 (溶液含 34 % 士 I H C )I 时
,

于该温度下封闭分离
。

分出的液体量由计算

事先给定
。

液体取样分析
,

编号为 Q 一 L 一

O
。

其余液体供蒸馏回收 H C I 后浓 缩结 晶

制取氯化铿用
。

Q 一 S 一 O湿固体与 H 点滤液兑合得 P



点物料
。

混匀后放置半小时
,

进行封闭分离
。

分出的液体量由事先计算给定
。

取液样分析
。

编号为 P 一 L 一 I
。

P 点湿固体 ( P 一 S 一 I )

用 F 卤水兑合得 H 点物料
。

P 一 L 一 I 母液

吸收 H C I 到 Q 点
,

然后封闭分离
。

实验依此

循环进行
。

如图七所示
。

澎
厂

一

2

5一本 茫5 --P 5 口
一

5 1一一司 夕艺巧

图 7 盐析运转实验安排

2
。

燕烟回收 H cl

将 Q 点的过滤母液计量后转 入 蒸 馏 瓶

内
,

Q 点母液每转三批累积进行一次蒸馏试

验
。

用调压变压器控制电炉加热温度
。

蒸出

的 H C I气体经冷凝 (用 自来水或冰水 冷 却 )

千燥后供给 H C I吸收系统
。

在蒸馏过 程 中

当出现冷凝液后用小容量瓶定量收集
。

直到

浓缩液中 iL cl 含量在室温下近于饱和为 止

(根据不同温度下 L IC I的溶解度曲线 和 不

同 L I C I含量溶液的沸点曲线如图八
、

九 l8[ 1 ,

由溶液的沸点来控制 )
。

浓缩液称量后
,

取液

样分析
,

编号 E 一 L
。

冷凝液用已知浓度的 N a O H 溶液滴定
,

计算收集液中H CI 含量
。

3
.

燕发结晶制取抓化理

蒸馏回收 H C I后的浓缩液经计 量 后合

27
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图 9 不同 L I C I含量溶液的沸点
。

并一起置于烧杯内
,

用电炉加热蒸发浓缩
。

待蒸失一定量水份后
,

冷却结晶
。

在室温下

用真空泵或离心机进行固液分离
。

计量后
,

取样分析
。

固液编号为 D 一 S 和 D 一 L
。

所

得湿固体 ( L IC I
·

H
:

O )
,

在 1 1 0
0

C 左右烘干

即得 L I C I产品
。

分离氯化铿后的母液可返回到工艺过程

中循环使用
。

实验中控制分析取 1~ 2滴溶液 (盛样容

器先放入少量水并称其重量 )
,

准确称量后
,

用标准 N a O H 溶液滴定到酚酞呈微红色
。

其

他固液样分析按
“

卤水和盐的分 析 方 法
”

15[ 1中的下述方法进行
。

H
小

一酸碱滴定
。

C l一硝酸汞容量滴定
。

L i +

一火焰光度法
。

M g怪一加人 10 毫米 1 :
10 正丁醇和乙醇

混合液进行氨梭络合滴定
。

所有 Q 一 L 样中

的 M g 用原子吸收分光光度法进行侧定
。



五
、

结 果 讨 论

1
.

实验结果 (表二 )表明 , 盐析排出液中

氯化锉含量比单程盐析实验结果偏低
,

使得

运转实验过程中的 平 均 盐 析 线 与 H C I一

LI C I一 M g cl
:
一 H ZO 四元水盐体系 O℃ 等温

相图预示的结果略有偏离 (见图十 )
。

这是由

于实验中 H cl 发生器操作温度 高于 90 ℃ ,

自来水冷却效果差
,

未达到冷凝千燥目的
,

致使 H C I气中带人少量水份
。

2
.

从表二中所列结果可见
,

在第三次运

转实验吸收 H C I盐析过程 中
。

由于 H C I发

生器操作偶然失调 (停电 )
,

发生器系统出现

负压
,

造成尾气吸收瓶内的溶液返 回到试验

吸收瓶内
,

出现明显稀释
。

致使 Q一 L一 3

和 Q一 L 一 4排出液中 L I C I含量骤然下降
,

经多次运转试验后才逐渐恢复
。
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石
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巡 O

\
{

_ .

今
、

户一
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图 1 0 H C I

L行( I
·
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黔心谧汕七户
一愉弄么谕

充 L
.

u八
。。
乞日

` 。

盐析分离铿镁运转试验结果

3
.

从蒸馏回收 H cl 试验 结 果 (表 三 可

见 )
,

盐析排出液 Q一 L 中的 H C I可以干燥

H C I 和蒸馏冷凝液的形式回收
,

其量大约 各

为一半
。

干燥 H C I 可直接再用
,

冷凝液 可

返到 H C I发生器内供发生干燥 H C I用
。

4
.

把蒸馏 H C I后的溶液继续蒸发 浓 缩

到 1 4 9
.

5 士 0
.

5℃ ,

趁热过滤 (保持溶液 温 度

不低于 100 ℃ )
,

滤液冷却到常温 (约 25 ℃ )

结晶出 L I C I
·

H :
O

。

分离得 铿 盐 产 品 (含

9 4
.

3 % L IC I
·

H
Z

O )
,

在 1 1 5
o

C烘干得无水氯

化锉产品 ( 含 L IC I 99
.

6 % )
。

结 果 列 于
`

表

四
。



表 2 盐 析 分 离 枉 铁

H 分 离 点

H 一 L H 一 S

组)

%
物量

重
态口̀化带失

母液

( % )

成

H一

…
一 C l

…
M g C ,:

I
H

: 。

排出量ǎ克à相 图 指 数
克 / 1 0 0 0克水

成组)

%
物量

重
合(化

进料量F

H C I } L I C I } M g C I: H
: O

H C I

…
一 C`

…
M! C l:八克à

2 2 9 5 2 1 6 3
。

5 3 1 1 9
。

6 1 1 3
。

5 3 4 0
。

9 5 7 5 9
。

4

1 0 7 0 2 Q 2 5 6 3
。

4 2 1 2 5
。

2 1 1 6
。

5 3 1 9
。

3 6 0 C 9
。

9

5 0 0 2 0 6 3
。

8 0 1 3 8
。

9 1 1 4
。

9 3 1 3
。

6 2 4 6 1 3
。

3

5 0 0 2 0 3 2 6 4
。

0 2 1 3 2
。

9 1 1 1
。

7 3 1 7
。

4 2 2 5 1 3
。

7

5 0 0 2 1 4 0 6 4
。

0 4 1 1 8
。

7 1 0 8
。

7 3 3 4
。

2 3 0 6 1 4
一

1

5 0 0 1 9 0 4 6 4
。

9 1 1 0 0
.

8 2 93
。

3 3 7 5 1 1
。

2

5 0 0 1 9 9 0 6 4
。

7 0

1 4 6
。

5

1 3 9
。

9 9 8
。

2 3 0 7
。

6 2 4 4 1 1
。

5
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5 0 0 1 9 7 4 6 4
。

6 4 1 4 3
。

4 9 8
。

6 3 0 5
。

4 2 6 1

5 0 0 2 0 6 4
。

4 2 1 2 7
。

6 1 0 2
。

9 3 2 3
.

3 3 0 6

5 0 0 2 1 4 2 6 3
。

8 2 1 2 6
。

0 1 0 5
。

3 3 3 6
。

6 3 1 4

1 0 5 0 0 1 9 2 2 6 3
.

9 9 1 4 8
。

8 1 1 3
。

6 3 0 0
。

4 4 0 1

1 1 5 0 0 1 8 4 4

1 2 5 0 3 1 9 3 5

1 6 5
。

3

1 5 9
一

6

1 2 1
。

6 2 9 4
。

6 3 2 3

1 1 8
。

9 3 0 6
一

8 2 7 7
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。
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。
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。
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。
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氛 化 物 试 验 结 果

P 一 L Q 一 L

化化 合 物 组 成成 指 图 相 数数 排排 化 合 物 组 成成 相 图 指 数数
(((重量 % ))) 克 / 1 0 0 0克水水 出出 (重量 % ))) 克 / 1 0 0 0克水水

量量量量量量量量量量量量量量量量量量量量量量量量量量量量量量量量量量量量量量量量量量量量量量量量量量量量量量量量量量量量量量量量量

HHH C III L I CIII M g C I ::: H Z OOO H C III L I C III M g CI :::

克克 H C III L i C III M g C I ::: H : 000 H C III L i C III M g C I :::

111 8
。

6 777 9
。

7 111 9
。

0 555 6 2
。

5 777 2 9 8
。

444 1 5 5
。

222 1 4 4
。

666 1 9 999 3 5
。

0 999 9
。

4 777 0
。

3999 5 5
。

0 555 6 3 7
。

444 1 7 2
。

444 6
。

777

111 8
。

4 555 9
一

1 000 9
。

9 555 6 2
。

5 000 2 9 5
。

222 1 4 6
。

666 1 5 9
。

222 2 4 333 3 4
。

4 888 9
。

4 777 0
。

4 333 5 6
。

0 555 5 3 0
。

111 1 6 9
。

000 7
一

777

111 8
。

3 888 7
.

8 222 1 1
一

2 444 6 3
.

3 111 3 0 8
。

666 1 2 3
。

555 1 4 7
.

444 2 5 111 3 5
。

5 111 9
。

7111 0
。

3 999 5 4
。

3999 6 5 2
。

999 1 7 8
。

555 7
。

333

111 8言 2日日 7
。

7 000 1 0
。

1 555 6 3
。

2 777 2 9 7
。

333 1 2 1
。

777 1 6 1
。

555 3 3 000 39
。

1 888 7
。

3 333 O
。

4 333 5 6
。

0 666 6 4 5
。

444 1 3 0
。

888 7
。

777

111 9
。

5 444 8
。

0 222 9
。

3 333 6 3
。

2 999 2 8 0
。

111 1 2 6
。

777 1 7 3
。

222 2 9 777 3 6
。

9 000 7
。

7 666 0
。

3 333 5 5
。

0 111 6 7 0
。

888 1 4 1
一

111 6
。

000

111 8
一

8 111 8
。

3 111 1 0
。

2 222 6 2
。

8 999 2 9 9
。

111 1 3 2
。

111 1 5 8
。

888 2 4 888 3 5
。

8 111 8
一

4 999 0
。

3 888 5 1
。

9 000 69 0
。

000 1 6 3
.

666 7
。

333

111 7
。

7 333 8
。

5 444 1 0
。

9 666 6 2
。

6 111 3 0 7
。

000 1叮户 刀刀 , 厂 0 只只 3 1 777 3 5
。

4 555 8
。

4 999 0
。

3 666 5 5
。

7 000 6 3 6
。

444 1 5 2
.

444 6
。

555

111口 只 111 ,

8
.

7 666 9
。

9 999 6 3
。

2 777 3 0 2
。

3333333 2 9 999 3 4
。

0 000 9
。

0 999 0
。

4 222 5 6
。

4 999 6 0 1
。

999 1 6 0
。

999 7
。

444

::::::::::::: 8
。

9 777 9
。

6 333 6 1
。

7 222 3 1 9
。

5555555 2 9 999 3 5
。

4 555 8
。

9 777 0
。

3 777 5 5
。

2 111 6 4 2
。

111 1 6 2
。

555 6
。

777

111 9
。

2 222 S
。

7 555 8
。

8 555 6 2
。

3 111 3 0 3
。

33333333333333333333333 2 5 000 3 3
。

7 111 6
。

5 888 0
。

4 888 5 6
。

2 333 5 9 9
。

555 1 7 0
。

444 8
。

555

!!! 9
。

1 222 8
一

7 666 9
。

5 777 6 2
。

4 777 3 0 8
。

000 1 3 8
。

555 1 3 9
。

999 2 5 333 3 5
。

5 999 9
。

6 000 0
。

2 777 5 4
。

5 444 6 5 2
。

555 1 7 6
一

000 5
。

000

111 9
。

7 22222 1 0
。

0 4444444 14 5
。

333 1 5 5
。

444 3 0 999 3 5
。

3 555 9
.

1 777 0
。

3 000 巧6
一

1 只只 6 4 0
。

666 1 6 6
。

222 5
。

444

111 8
。

9 00000 9
。

5 3333333 14 0
。
理理 1 6 1

。
111 2 7 777 3 5

。
3 666 9

。

6 999 0
。

3 3333333333333 6 4 7
。

444 1 7 7
。

444 6
。

000111 9
。

2 44444444444 1 4 0
。

222 1 5 2
。

66666 3 5
。

0 333 9
。

5 000 0
。

3 777 5 4
。

6 222 6 3 5
。

777 1 7 2
。

444 6
一

777

5555555555555555555555555 5
。

1 000000000

注
: ( 1 )平均值

:

按运转稳定后的 9 一12
。

结果加权法求得
,

排出固体带失母液量按 。一 1护
结果加权法求得

。

( 2 ) F 一 L : o 一 1 2
禅

进料总量 8 8 7。克
,

组成 (重量% ) :

6 5
。

1 5
,

换算为相图指数 (克 / 1。。 0克水 ) :

( 3 ) Q一 L : 0 一 1 2 . 扫卜出料总量 3 5 7 2克
。

( 4 ) H一 S : 0 一 1 2 .

排出料总量 4 4 5 3克
。

L i C I 6
.

2 4
,

M g C I 2 5
.

6 1
,

H : O

L i C I 9 5
.

8 ,

M g C I: 4 3奋
.

1
.

3生



表 3 H lc 在蒸馏阶段的分布
~

一

了一瑞甘…一

飞几舀石
~

i厂)
~

氢爵好 ,
篡
凝

蓄
回

纂…
’卜

` 2 7

…
合 计 … …

} H e l …蒸馏出 H: o
}

卜;二石墓: i芍一石舀二廷刃
~ `

产下丈, -二不一 }

—
一不百下葬飞万飞 i二} 备 注}含量 }重量 }分 布 }

,

*
、

{占进料量 } 刊
一

区
} 兑果 日擎铃 !

,

里且沼
、

} (克 ) {只片灯子}
. ( % ) l (克 ) }(重量 % ) l

、

儿
产

{ 的 ( % ) }

阿画可
飞
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卜
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{ {
进料液

:
_

-

} 3 1
·

8 }1 5 2
·

1 } 5 3
·

1 }3 2 5
·

9 } 1总重
: 8 3 3

_

克
1

。 。 ,

1
。 。

}
。 。

} } 1组成
: H C I 3 4

.

4 %
} U 一 0 0 ! U . 0 } U . O } l { T 竺厂 , 1 八 八 。 /
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七
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{ 1
2 8 6

·
6 } …

3 2 9
·

2 …“ 9
·

5 … M g C `: 0
·

4 2 %
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表 4 蒸 发 结 晶 试 验 结 果

蒸 发 浓 缩
(温度 1 2 7 ~ 1 4 9

.

5 ℃ )

冷却结晶分离
(冷却到 2 6 ℃ )

备 往

进料量 (克 )

出 料 蒸 失 水
母液量

重量
(克 )

占料液
( % )

(克 )

} 热 过 滤

{11星矍111二竺些竺

卜
霜兰犷

下=
}二i里一一竖一 ! 母液

…重量 …占料液…馨
…(克 ) …( % ) …” 一

`

湿 固 体
( L IC I

·

H : O )

(克 )

母液

(克 )

1 4 7
。

5 } 2 6
。

` 1 7
·

5

{
2 4

·
5

·
8 7

}
3 0 3

{
` 2 ` ·

2
2 6 5

。
2

滤渣可能是
L i: 5 0 一 H : O

,

未分析鉴定
。

结晶分离损失3
.

6

克

5
.

本试验中 H C I 构成封闭循环 (只需补

充部分损失 )
。

输人物料只有实验用 卤 水
。

排出物 料 有 M g C I: ·

6 H : O
、

L IC I
·

H :
O 和 水

份
。

铿的损失主要是 离 心 排 出的 M g C I: ·

6 H : O 固体附着的母液引起的
。

可用下式计

算 L IC I 收率
:

艺 W
F _ `

.

C
F _ ` 一 艺 W

s _ i
·

C
s _ ` 一 A

L IC I 收率 ( % )
= 三竺卫 , . 0

艺W
F _ i ·

C
夕 _ i 一 A

X 1 0 0

式中
:

W
F 一 ,

—
i 次试验用 F 卤水量 (克 )

。

C
。 一 i

—
F 卤水中 L I C I的重量百分

含量
。

W卜 ,

—
i 次 H 点分离 M g C I : ·

6 H
:

O

固体量 (克 )
。

C s 一 :

— M g C I : ·

6 H Z
O 固体 中 L I C I

重量百分含量
。

A

— 留存在试验过程中的 L IC I

总量 (克 )
。

结果为 8 9
.

0 %
。

试验结果证明了盐析分离原 理 是 正 确

的
,

盐析工艺安排是合理可行的
,

铿镁氯化

物分离效果良好
。

本试验全流程封闭循环试验尚待进行
。

卤水净化使用活性氧化镁除硼过程中锉盐带

失过多
,

需进一步研究解决
。

H C卜 LI CI
-

M g CI
: 一 H

Z
O 四元水盐体系的低温工作以及

有关的气
、

液
、

固相平衡的研究需相应予以

补充
。

利用 H C I盐析法制取锉光卤石 ( LI C卜

M g C 12 ·

7 H
:

O )产品
,

经脱水后进行熔 融 电

解 l[ “ ]
。

在获得金属镁的基础上
,

制 取金属

锉或其他铿化合物
,

可能会更合理易行
。
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