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(57)摘要

本发明公开了一种由钛白渣制备片状磷酸

铁的方法，它是采用水热法技术，以钛白渣、磷

酸、氨水为原料，在特定反应条件下制备片状磷

酸铁。本发明的方法主要包括两方面内容：一是

钛白渣除杂精制高纯硫酸亚铁，二是由硫酸亚铁

采用水热法制备片状磷酸铁。本发明通过原料预

处理将钛白渣净化除杂得到高纯硫酸亚铁，然后

和磷酸、氨水等在水热条件下反应制备磷酸铁，

变废为宝，不仅解决了传统钛白粉生产企业固废

处理难的环保问题，还得到了经济价值高的磷酸

铁产品，因此本发明所述技术具有绿色、环保、低

成本等优势，具有极大的工业应用价值。
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1.一种由钛白渣制备片状磷酸铁的方法，其特征是此制备方法分为5个工艺步骤：分别

为

①原料预处理：指的是将钛白渣进行精制提纯，通过加入沉淀剂在一定条件下使得杂

质元素沉淀脱除；

②反应：将精制后的硫酸亚铁与磷酸按物质的量比为1:1.2加至水热反应釜中，然后加

入亚铁离子氧化成三价铁离子所需理论质量110%的双氧水，在120-180℃水热条件下反应

6-10h，反应过程中利用氨水和磷酸调节反应溶液pH为2.2-2.6；

③过滤洗涤；将反应结束后的溶液静置一段时间，待分层后抽滤并用滤液量10倍的洗

水对滤饼进行洗涤；

④干燥：在95  ℃下烘干4h；

⑤脱水：在550  ℃下脱水2h，得到磷酸铁产品。

2.按照权利要求1所述的一种由钛白渣制备片状磷酸铁的方法，其特征是：①原料预处

理步骤中，钛白渣除杂精制所用的沉淀剂是一种配制的复合沉淀剂，该复合沉淀剂为氟化

铵与还原铁粉的混合物，复合沉淀剂质量配比为m氟化铵：m还原铁粉=3.6:1。

3.按照权利要求1所述的一种由钛白渣制备片状磷酸铁的方法，其特征是：①原料预处

理步骤中，控制除杂精制工艺条件为：反应温度60℃、反应时间2h、沉淀剂用量为钛白渣处

理量的2.67%、反应液中Fe2+浓度为1.37mol/L、搅拌速度为300转/分钟。

4.按照权利要求1所述的一种由钛白渣制备片状磷酸铁的方法，其特征是：①原料预处

理步骤中，除杂精制反应结束后过滤，并用滤饼质量三倍的去离子水洗涤，在75℃下烘3h得

到高纯硫酸亚铁。

5.按照权利要求1所述的一种由钛白渣制备片状磷酸铁的方法，其特征是：反应时磷酸

溶液浓度为20-30%，硫酸亚铁溶液浓度为1-5%。
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一种由钛白渣制备片状磷酸铁的方法

技术领域

[0001] 本发明属于材料化工领域，具体涉及到一种由钛白渣制备片状磷酸铁的方法。

[0002] 技背景术

钛白渣指的是硫酸法钛白粉生产工艺在生产过程中产生的固废副产物，主要成分为硫

酸亚铁，根据生产原料及工艺不同，杂质含量略有区别。我国是钛白粉生产大国，大部分采

用硫酸法生产工艺，产生大量钛白渣固废，因其杂质含量高、利用价值低，目前仅有少部分

用于饲料添加剂、净水剂等的生产，大部分钛白渣无法直接利用，多采用堆存方式处理，造

成了严重的安全环保隐患，阻碍了钛白粉生产企业的可持续性发展。

[0003] 近年来有学者研究发现加入沉淀剂，采用沉淀法除杂工艺可将钛白渣中的大部分

杂质离子除去，精制得到高纯硫酸亚铁。高纯硫酸亚铁是制备磷酸铁的主要原材料。随着我

国新能源汽车的发展，对磷酸铁的需求越来越大，而钛白渣能提供廉价的铁源，因此将钛白

渣精制并进而制备成磷酸铁将会具有显著的成本优势，是钛白渣利用的一条新的途径。

[0004] 现有钛白渣提纯技术主要包括结晶法、沉淀法和吸附法等。结晶法指的是将钛白

废渣与水按一定比例重新混溶，在一定条件下利用溶解度差异而分离提纯制备电池级硫酸

亚铁，此法存在能耗高，收率低以及母液处理难等缺点；沉淀法指的是添加沉淀剂将废渣中

的杂质离子以沉淀的形式去除，从而提纯制备电池级硫酸亚铁，此法具有处理成本低、工艺

流程短、操作方便等优点，缺点是除杂剂的合理选择及工艺参数的控制；吸附法指的是通过

形成溶胶或胶团离子，利用其电吸附性除去杂质离子的方法，此法存在工业化应用困难，除

杂效果稳定性差等缺点。因而需要对钛白渣沉淀除杂技术进行深入研究获得高纯硫酸亚

铁。

[0005] 目前国内外生产磷酸铁的所需的铁源主要有铁粉以及各种铁盐，如硫酸铁盐、硝

酸铁铁等。硫酸亚铁因其价格低廉、来源广泛同时对环境污染小成为了制备磷酸铁的主要

铁源。现有磷酸铁制备工艺主要有水热法、液相沉淀法、溶胶-凝胶法等。与其它方法相比，

水热法可以有效控制晶体生长过程，从而使得产品形貌一致性好、分散均匀，因此常被用来

制备特殊形貌的磷酸铁产品。特殊形貌的磷酸铁如球形、棒状等可以用来作为特定领域的

功能材料，提高材料性能，如催化剂等。因此特殊形貌的磷酸铁具有较大的市场需求。

[0006] 发明内容：

本发明要解决的技术问题在于提供一种由钛白渣制备片状磷酸铁的工艺，既解决现有

钛白渣固废处理难题，又创造一定的经济效益。

[0007] 一种由钛白渣制备片状磷酸铁的方法，此制备方法分为5个工艺步骤：分别为

①原料预处理：指的是将钛白渣进行精制提纯，通过加入沉淀剂在一定条件下使得杂

质元素（如镁、钛等）沉淀脱除；

②反应：将精制后的硫酸亚铁与磷酸按物质的量比为1:1.2加至水热反应釜中，然后加

入亚铁离子氧化成三价铁离子所需理论质量110%的双氧水，在120-180℃水热条件下反应

6-10h，反应过程中利用氨水和磷酸调节反应溶液pH为2.2-2.6；

③过滤洗涤；将反应结束后的溶液静置一段时间，待分层后抽滤并用滤液量10倍的洗
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水对滤饼进行洗涤；

④干燥：在95  ℃下烘干4h；

⑤脱水：在550  ℃下脱水2h，得到磷酸铁产品。

[0008] 上述方法中，在①原料预处理步骤中，钛白渣除杂精制所用的沉淀剂是一种配制

的复合沉淀剂，该复合沉淀剂为氟化铵与还原铁粉的混合物，复合沉淀剂质量配比为m氟化铵：

m还原铁粉=3.6:1。

[0009] 上述方法中，在①原料预处理步骤中，控制除杂精制工艺条件为：反应温度60℃、

反应时间2h、沉淀剂用量为钛白渣处理量的2 .67%（质量分数）、反应液中Fe2+浓度为

1.37mol/L、搅拌速度为300转/分钟。

[0010] 上述方法中，在①原料预处理步骤中，除杂精制反应结束后过滤，并用滤饼质量三

倍的去离子水洗涤，在75℃下烘3h得到高纯硫酸亚铁。

[0011] 上述方法中，反应时磷酸溶液浓度为20-30%，硫酸亚铁溶液浓度为1-5%。

[0012] 本发明采用水热法技术，以钛白渣、磷酸、氨水为原料，在特定反应条件下制备片

状磷酸铁。其中钛白渣是硫酸法钛白粉生产工艺的副产物，主要成分是硫酸亚铁，通过原料

预处理将钛白渣净化除杂得到高纯硫酸亚铁，然后和磷酸、氨水等在水热条件下反应制备

磷酸铁，变废为宝，不仅解决了传统钛白粉生产企业固废处理难的环保问题，还得到了经济

价值高的磷酸铁产品，因此本发明所述技术具有绿色、环保、低成本等优势，具有极大的工

业应用价值。

附图说明

[0013] 图1是本发明实施例1的产品磷酸铁SEM形貌图；

图2是本发明实施例2的产品磷酸铁SEM形貌图。

具体实施方式

[0014] 实施例1

取1  kg钛白渣，加入去离子水配制成钛白渣水溶液。加入由氟化铵与还原铁粉混合配

制的复合沉淀剂，其质量配比为m氟化铵：m还原铁粉=3.6:1。控制除杂工艺条件为：反应温度60℃、

反应时间2h、沉淀剂用量为钛白渣处理量的2 .67%（质量分数）、反应液中Fe2+浓度为

1.37mol/L、搅拌速度为300转/分钟。反应结束后过滤，并用滤饼质量三倍的去离子水洗涤，

在75℃下烘3h得到高纯硫酸亚铁。经检测分析最终制备得到的产品纯度为99.98%。

[0015] 向2L反应釜中加入上述制备的高纯硫酸亚铁50g，质量浓度为20%的磷酸溶液

193.4g，加入25%双氧水49.21g，加入去离子水1.5L，混合均匀后用氨水调节溶液pH为2.4，

控制反应温度130℃，反应6h后过滤洗涤，滤饼在95℃烘干4h后升温至550℃脱水2h，得到产

品磷酸铁。经检测分析，样品成片状形貌。产品图形如图1所示。

[0016] 实施例2

取1  kg钛白渣，加入去离子水配制成钛白渣水溶液。加入由氟化铵与还原铁粉混合配

制的复合沉淀剂，其质量配比为m氟化铵：m还原铁粉=3.6:1。控制除杂工艺条件为：反应温度60℃、

反应时间2h、沉淀剂用量为钛白渣处理量的2 .67%（质量分数）、反应液中Fe2+浓度为

1.37mol/L、搅拌速度为300转/分钟。反应结束后过滤，并用滤饼质量三倍的去离子水洗涤，
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在75℃下烘3h得到高纯硫酸亚铁。经检测分析最终制备得到的产品纯度为99.97%。

[0017] 向2L反应釜中加入上述制备的高纯硫酸亚铁50g，质量浓度为30%的磷酸溶液

128.9g，加入25%双氧水49.21g，加入去离子水1.5L，混合均匀后用氨水调节溶液pH为2.6，

控制反应温度180℃，反应10h后过滤洗涤，滤饼在95℃烘干4h后升温至550℃脱水2h，得到

产品磷酸铁。经检测分析，样品成片状形貌。产品图形如图2所示。
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图1

说　明　书　附　图 1/2 页

6

CN 110894066 A

6



图2
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