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超细氧化铁黄的制备
’
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搞要 对超细氧化铁黄的人工合成工艺所进行的研究
,

是在优化工艺条件下
,

通过在反应阶段加

入表面活性剂以对颜料颗粒作表面处理
,

从而得到粒度均匀
、

性能优 良的超细氧化铁黄
.

电镜分

析表明
,

颗粒的直径为 0
.

1 ~ 1 拌m
.
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氧化铁养料具有耐碱
、

耐晒
、

价廉
、

无毒
、

遮 盖力强等优点
,

在涂料
、

塑料
、

造纸
、

油墨
、

橡胶
、

水泥建材等行业得到广泛应用
,

在世界范 围内是仅次于钦 白粉的第二大颜料
〔, ,

.

近几年我国

超细氧化铁养料生产发展很快
,

每年递增 20 %左右
,

产品大半供 出口
.

但我国氧化铁生产行

业普遍存在两个 问题
:

一是工艺与设备落后
;
二是产品未经表面处理

.

两者均对产品质量造成

影响
,

表现为产品的细度
、

分散性
、

着色 力
、

光泽性都较差
,

故出口 价格较低
“

’

幻
.

本文在氧化铁

黄的制 备工艺和表面处理方面开展了一些研究工作
,

为生产优质氧化铁产 品作理论和实验探

索
.

1 制备方法及工艺条件优化

L l 实验方法

反应在三 口烧瓶中进行
,

反应温度由超级恒温水浴控制
,

用可连续调速的电动搅拌装置进

行搅拌
,

氧化气体由无油气体压缩机提 供
,

经气体流量计计量后通过气体分散器鼓入反应液
.

实验采用的技术路线如下
_ ‘

_
,

_
, .

碱 _ , , 、

一

硫酸业铁一

骊蔽醉扩晶押散
铁屑

、
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1
.

2 影响实验 因素及工艺条件优化

氧化铁黄的制备必须先经制 备晶种阶段
,

晶种的优劣影 响产品的颜 色
、

粒度等质量指标
.

晶种制备阶段的主要影响 因素为反应液的温度 t
,

p H 值和空气流量 q
,

等
.

晶种制备完毕后
,

即进入 晶种成长阶段
.

此阶段的主要影响因素为晶种数量
、

FeS O
‘

浓度 C
、

反应液温度
、

碱 比

(硫酸亚铁摩 尔数
, , , :

氢氧化钠摩尔数
, , : )

、

空气流量等
.

在相同的晶种制备工艺条件下
,

对晶

,
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;
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种成长阶段作四因素三水平正交试验
,

结果如附表所示
.

表中转化率 夕~ 2 又产品铁黄摩 尔数 /

(加入的 Fe S O
;

摩尔数+ 溶解的 Fe
粉摩尔数 )

.

附表 铁黄制备正交试验

实验号 C / m ol
·

L 一 , 二 :
/

n : qv / L
·

h 一 ’
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3 实验结果讨论

1
.

3
.

1 晶种制备 晶种制 备可分为 Fe ( O H )
2

胶核形成和 Fe O O H 晶核形成两个阶段
〔3,

.

下

面对各主要因素的影响作简要讨论
.

( l) 温度
.

在 F e (O H )
:

胶核形成阶段
,

为得到细小粒子
,

Fe SO
‘

大大过量
.

这些 FeS O
‘

在溶液 中以配合物形式存在
,

温度高时这些配合物易分解
,

分

解后氧化生成非晶体沉淀沉积于 已生成的 F e O O H 晶核上
,

造成晶核大小不一致
.

同时
,

高温

还会促使 Fe S O
‘

生成
,

这些都对后续反应造成不利影响
‘3

·

‘,
.

故晶体制备宜在低温下进行
.

考

虑到实际生产中制得的 Fe 3
O

;

溶液因温度较高不易冷却
,

故实际操作宜控制在 20 一30 ℃
.

( 2)

p H 值
.

p H 值大
,

易产生 F e 3
O

‘

杂晶
,

所得产品色相加深
〔。

.

实验证明
,

p H 值控制在 4 ~ 5 较适

宜
.

( 3) 空气流量
.

空气流量小
,

F e (O H )
:

氧化为 F e O O H 的速度慢
,

氧化不完全
.

流量大则

形成的晶核大 小不一 实验证明
,

空气流量控制在 80 一 1 20 L
·

h 一
’

为宜
.

1
.

3
.

2 晶种成长 此阶段发生的反应为

4F e SO
;

+ O
:
+ 6H

:
O 一 4F e O O H + 4 H

Z
S O

‘

H
:
5 0

;

+ F e = F e S O
‘

+ H
:

令

下面对主要因素的影响作 简要讨论
.

( l) 温度
.

对 F e SO
4

进行氧化时
,

进入溶液中的

F e “十 向四周扩散
.

并被氧化成 Fe3 +
.

如果温度高
,

F e Z 十 的扩散速度快
,

使一部分向结晶中心扩

散的 Fe ”+ 还未被氧化就进入晶格
,

结果产生黑色的 F e 3
O

;

杂晶
.

温度低则会产生
: 一Fe O OH (纤

铁矿 )
,

其产品颜 色发萎
,

且反应速度慢
、

反应 周期长
.

实验证 明
,

温度控制在 80 一 85 ℃较适

宜
.

( 2) p H 值
.

溶液的 pH 值大
,

离子间的相互作用强
,

离子扩散需要越过 的势垒高
.

因此
,

扩

散速度慢
,

有利于粒子细化
;
结 晶中心附近 的一部分 Fe “+ 会被吸附在刚析出的晶体表面上

.

当

反应液 pH 值低且 Fe , 十
较大时

,

扩散的 Fe , +
可将 已吸附的 F e “+

排挤出来
,

使之不进入晶格
.

当

pH 值大时 F e 3+ 扩散速度慢
,

不能 及时置换晶体表面的 Fe 纤
,

因此产生 Fe 3
O

;

杂晶
.

实验证

明
,

优化的反应液酸度应控制 Fe s O
;

与 N a O H 的摩尔比为 1 : (。
.

15 一。
.

25 )
.

( 3) 空气流量
·

空气流量大
,

则有利于将 F e “十 在扩散到结品中心前全部氧化成 Fe 3十 ,

故空气流量大
,

产量高
,

质量也好
.

但空气流量大
,

能耗大
,

一般掌握在颜料粒子不沉淀即可
.

( 4) 硫酸亚铁浓度
.

浓度

高
,

反应速率大
,

色光进展快
,

颜 色不 易控制
,

且反应终了时过剩的亚铁造成浪费又增加三废处

理的负担
.

而浓度低
,

反应时间长
,

产品颜色发萎
.

适宜的硫酸亚铁浓度为 0
.

3 m ol
·

L 一 ’

左右
.
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粒为直径 。
.

1 拼m 的球形颗粒
,

则其 比表面积为 15 m
Z ·

g 一 ’ ,

设每个表面处理剂所占的面积 为

60 0 义 1 0 一 艺。
m

Z
(分子直径的数量级为 10 一 ,

m )
,

则包复 1 9 颜料微粒外层所需的表面处理剂分

子数约为 2
.

5 又 101
吕

个
,

相当于 4
.

2 x l。一 6
m ol

.

此为理论量
,

实际用量可略大于理论用量
.

3 结论

(l) 合成氧化铁黄分为晶种制备和晶核成长两阶段
.

影响产品质量 的主要为温度
、

反应

液 p H 值和空气流量
.

适宜的工艺条件为
:
(a ) 晶种制备阶段

·

温度为 20 一30 ℃
, pH 为 4 ~

5
,

空气流量为 80 一 1 20 L
·

h 一
’; (b) 晶核成长阶段

.

温度为 80 ℃
,

硫酸亚铁与氢氧化纳摩尔

比为 l :
(0

.

15一 0
.

2 5 )
,

空气流量大于 1 2 0 L
·

h 一 ,
.

(2) 在反应或干燥粉碎阶段添加一定量的表面处理剂能使颜料颗粒微细化和均匀化
.

在

反应阶段进行表面处理时
,

较高的温度
、

良好的搅伴和弱酸性介质有利提高表面处理效果
.
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