
第 3 1..1邑第 l 期

2009 年 01 月

文拿编号 1074 - 2869(2回的 01-0029-03

武汉工程大学学报

J. Wuhan lust. Tc飞h

Vo l. 31 No , 1
Jan , 2009

白炭黑制备新工艺研究

王萃，舒耳， JU..露，悻旺生

〈武汉工程大学化工与制药学院，绿色化工过程省部头建教育部重点实验室，

湖北新型反应器与绿色化学工艺重占实验室，湖北武汉00074)

摘 要 e研究了白皮:<衔的制备技术即采用以破峻氢铭和水就鸡为原料制备白皮黑在制备中的副产物可通

过加入某种化学试剂低成本回收再作为反应的生产原料从而实现了资源的循环利用能耗的降低和废物的

零排放或法不仅能制备出高质量优质的白炭黑工艺简单易形成工业化生产而且符合绿色化工的环保思

想

关键词 g沉淀法z 白友S， ，水爱硝 s饺峻氢铭z 破露集纳

卡因分类号 rQ127.2 又献标识玛 A

1 实验部分

1.. 1 基本原理

水攻鸡是一种碱性化合物，它同碳酸氢钱进

行的总反应方程式如下

2NH, HeO" + NaO • mSi仙 +(m+OH宠。→

2NaITCO:, I 2NIT" t I rn5iOz • ITzO

国内外向炭黑的生产方法主要分为 z 沉淀法、

碳化法和气相法其中讯泛法是国内应用最多的

传统和l备白1<%，方法是以工业水被鸡和硫酸〈或

盐酸〉为原料来制备白炭里，虽然其工艺简单产量

高，但母液宁含有 so; (或 α 〉不品回收，产生大

量的废水§并且植酸或盐竣长期使用会腐蚀设备

和管道造成工业损失本研克革周以水攻鸡和破

殴盖全委为原料，制备出了高盾量的白最黑，其中副

产物碳政娟的回收及描环利用降低了生产成本并

提高了能量的利用卒，同时还利用了回收的工业

废水，从而达到零排放的要求副产物破酸铀和破

酸盐铀的回收革刑部分草皮再加入乙辞结晶回

收与采用在全蒸发给晶相比所耗的能量大大减

少，并且乙醇价格便宜，毒性低，又具挤在性，可利

用低压黑汽就可以对它进行革儒再次回收使用

所以总体的生产成本大大降低，并且吁以得到有

经济价值的副产物，对环珑又注有污染，贵源也得

到循环使用

o ~I
击

口

实际反应过程可分解为以下三个步骤=

首先，碳政主L钱溶液在加然搅拌过程中走生

分解反应，反应式如下

NH~HCo.l→NH.1 ↑十CO2 ↑ +HzO

然后，水农鸡溶波同 CO，气体进行攻化反应

生成白是黑，反应式如下:

NaO' m5iOz (1) I COz (K) I IlTlzO •
NazCO,(l)+mSi02 • nHzO(时

最后，生成副产物的反应=

N，妙 e03 +e()~ + H~(>---2NaHe03

主要副产物碳酸盐的随反应时间的延长因二

氧化碳的浓度减少又重新分解生成破酸的而碳

酸铀是制备工业水攻鸡的主妥原科之一由于副

产物碳酸铀和破酸盐胡都易洛于水而不溶于乙

碎，在过程中破峻的的回收采用的是部分草皮再

加入乙碎侠副产物从母液中自动给品出来

1. 2 工艺流程

首先将水竣稿用水稀梓配成精制水玻鸡，将

配好的碳改革铀溶液升温王一定温度后再逐滴加

入精制水攻码，继续加热搅拌至在全反应，反应完

全后将物科过埠洗潦抽干得白是黑革排将滤拼

送入峙箱酷子，粉碎即碍试验产品最后，对滤液

中副产物进行回收如国 1 所示.

l.~ 工艺过程

1. 3. 1 水攻鸡精制 利用婆梅氏比重计将工业

中水放鸡稀释到一定浓度，经过抽虐清除杂盾备

用

收稿日期 2008 - 07 -It

作者简介玉 慈0987-).女，湖北荆州人.耕细化工专业在读本科生研究万向无机耕细化工

指导老师徐阪生.教授硕士研究生导师研究方向2元机精细化工 铃通信联系人



30 式汉工程大学学报 第 31 卷

J品
叫二J俨

韭盟E到咀

旦工盟主王业主里草

园 1 工艺 i，t程阁

FiR'.l Tα忖，o10I{ic~1 IlrOCCS~

1.3.2 沉淀法白皮里的制备 将一定量配好的

破酸盐镀溶液加入反应釜，启动搅拌和加热茸直

另取一定量的备用水族鸡，缓缓滴入反应釜，待水

攻鸡加完后继续搅拌一定时间，停止反应，保温陈

4ι

1.3.3 副产物回收 将反应生戎物倒出，抽虑得

到;在饼和埠液，反革洗涤埠饼后送热椅子燥，冷

却，称量，粉砰即得产品白是黑.将上面得到的埠

液革发一定时间后，使其部分浓缩，再加入乙醇与

之混合后溶浪中析出大量团体，送烘精干燥，冷

却，称量碍，iIJ产物碳政抽母淡经减压器榴即可回

收其中的乙碎，剩余水用于水玻鸦精制这浅的刽

备和原料

2 结果与讨论

2. 1 反应温度对白皮黑质量的影响

在 1 反应温度对自灰黑质量影响

Table 1 Infection of white carbon black quality to

rcactmg tern严raturc

温度/~ 句发..质量 日炭，.户_'- Na.en，产事

'"
'" t生 92.<:0% 9ll.IS Yo

" ，、 96.10% 92.30 Y.
80 ，、 94.65% 90.19'%

m R 92.18% 87.17 Yo

实验在明，反应在温度低于 50 'C 左右时，不

可能发生 SiO~ 成核及其长大过程.高温下反应得

到的白是黑疏松，孔旅卒高 s低温下反应得到的白

1且黑结构结实而密实其原因为白皮黑在罪集

时，高 i革能培大辈革速度，同时能增加高能莓阔的

总数但温度过高聚集体生长是由大簇团与羊个

担子或小是因之间的草草决定的 g温度过低时，技

大革周易动性较革，景某过程主要在现为小粒于

与盖因之间逐渐变化，结果形成营密而坚实的果

集体

2.2 反应物浓度对产品睛量的审响

农 2 水放编浓度对白炭黑质量的影响

fable 2 Infection of white carbon Mack quality to

concentraction of water glass

水成璃比登j"Ik白炭黑质量由炭黑产-'-Na，口}，产车

8 H 9队目% 9 1. 68%

10 A 96儿 65% 92.19%

12 B 95.95% 阳.40%

14 C 93.13% 88.40%

由在 2 知 10 oRe 为最佳水放鸡反应比重

表 3 NH, Hen.，浓 it纣白炭黑质量的影响

Table 3 >nfection of while carbon hlack quality 10

αmcentractionof N H‘ Hen,
NH.Hc<)，浓度

/("'01· 1.-')
白发黑质量 白发黑产牟 Na， CO，产车

0.8 R 93.47% 92.31 yo
L2 A %.76% 96.19%

'-' B 91. B Y, 91.1S Yo
2.0 C n.26% 92. ~6 yo

由在 2 和在 3 可知，随着原抖浓庄的逐渐培

大，产率不断糟大，但向最黑的质量也越来越盖

其原因为水 ilt鸡的粘度随浓度的增大而升高，反

应物浓庄过高，水攻鸡粘庄高不利于原料克分反

应，产物与原料成网混合使反应质量下降但浓度

太低时体系中水攻鸡含量太低使产丰血且能耗

高 g而且当水放稿与水体积比为 1 : 7 ，由于原料含

量太低，达不到l晶核生成所需的过饱和度，形成不

丁晶核，即使有晶核形成也会因溶液中原料太少

而限制了晶核的增长使白蛊黑果韭体形成一次

结构的辈合皮，从而最终形成常密坚实的白是黑

聚集体，这种结构的产品孔稀少，比在面积小，质

量差

2.3 陈化时间对白是黑盾量的帮响

由~4 可知，当陈化时间延长到3 h 与 2 h 相
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比产丰提高不明显，而到 1 h 又有所下降 p 可解锋

为在整个反应体革中水攻鸡的水解反应是控制

步骤，反应妥经过一定时间水攻喝水解才完全陈

化时间延长到 2 h 后，反应已经接近平衡，产丰基

本不主但随反应时间的延长，体系长时间受热也

会串响产品的睛量及产学而且时间过长能耗过

大生产成本高，效益低

农 4 府在化时间对台炭黑质量的影响

Table 4 Infection of white carbon black quality to

aKconK t.llne

陈化时间βI 白发黑A货量 白发黑产牟 N"，CO，产丰

R 90. r，~% 88.68%
2 A 95. 21 yo 91. 75%
3 A 96.65% 92.19%
4 t生 94.13% 89.40%

综上所述，兼顾主产品质量，产卒及副产物产

率的条件下，通过一系列孚因幸实验，最终选定水

攻鸡浓度为 10 Q Be , NH ‘ HC03 mol 浓度为

1. 2 mol/L，反应蒜皮为 70 ·C. 陈化时间为 2 h 为

最佳工艺条件

3 结语

a. 本研克革冽的是破酸盐铁和水攻鸡为原料

的方法制备白直黑通过实验结果可知级法能够

得到l 产量高的优质白直里，工艺简单，]1，形成蝇模

生产其中反应过程中的实栓温庄，反应时间，陈

化时间等一些工艺条件与传统的沉淀法是恤，这

样且易于工业改进，实现工业化

b 副产物碳酸娟的回收是采用母液部分革蛐

再加入乙砰结晶回收的工艺，这是本实验的创新

点此工艺可大大降低能税，而且碳酸铀是制备工

业水放鸡的原料之一，回收它既使资源循环利用

提高生产效益，又没有对环绕造成污染，体观绿色

工艺的思想

o. 从母液中回收副产物后剩余的是水和乙辞

的混合物，通过革楠回收大部分乙醇后所剩的水

落液中仍含有原料成分，并且没有掺盎其它高于，

可用于工艺过程中精制水被鸡溶浪配置的水分部

分来源这样可伎水循环利用
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The new technologic research of the

preparation of white carbon black
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Abstract , The paper briefly introduced new prepaTlllion technoloKY of the wiJer llppliclltion of while

carbon black which is made by the material of wat盯，l{lass and ammonium hydro ,l{en carbonate. In the

proce哺 of preparlllion，叶町 outgrowth which W Il S recycled by 削Iding in some ch町en川.町al age制n川tαm击 n be 1I悍di

a囚s pr口co址duoαmg m卫aterial to reacti阳on.achi肥ev叽1口ing the recycle of resources.reducing αn且1写 umption of ene盯rgyand

l山he z附ero etrll屿s阳S引ions of wastιThe TTlυhod nO! oIlly prepllred high-quality yield while ('"{!Tbon blllck , the

process was simple and easy for large scale production. but also accorded with the environmental

prolection thought of chemical induslTy

Key words: precipitation; white carbon black; water glass; ammonium hydrogen carbonate; sodium

carbO f1 llle
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