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锑火法精炼除铅的研究
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摘 要：由五氧化二磷（/）和碳酸钠（A）的混合物组成的熔盐除铅剂，直接加入到锑熔液中，考察温度、时

间及除铅剂加入量、原料配比等对除铅效果的影响 )在 !（/）B !（A）C :B!，@**D，除铅剂的加入量为粗锑质

量的 #*E，除铅 <* FGH 的条件下，可使锑中含铅从 "E降至 *)*!<E )
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锑冶炼火法除铅的传统方法有：硫化法、氯化

法、重复氧气吹炼法、真空蒸馏法和区域熔炼法［!］)
前三种方法适合在锑反射炉中操作，只是在生产中

有很多缺点，如除铅不彻底、生产环境恶劣、工艺操

作复杂等 )后两种方法适合锑的深度除铅，对设备要

求严格，主要用于高纯锑的生产 )针对锑火法精炼除

铅的问题，人们一直在不断寻求新的方法 )张晓岚等

人［#］提出在锑反射炉中使用熔盐除铅剂，该除铅剂

是由锑与硅或硼、磷的含氧酸根组成，可以通过锑盐

与硅或硼、磷的含氧酸盐进行水溶液反应或高温反

应 制 得，这 种 除 铅 剂 可 使 锑 中 的 铅 含 量 降 至

*’*#<E )刘伯龙［:］开始用磷含氧酸铵盐、硫含氧酸

铵盐或二者的复合铵盐作为除铅剂，但在应用中发

现铵盐挥发性强，不利于工业生产 )后来他提出由磷

的含氧酸和硫酸组成的液态除铅剂用氮气进行雾化

后直接喷入高温锑熔体中［"］，这种除铅剂容易与锑

液混合，除铅效果好，但是需要增加辅助设备，反应

时间长，生产效率低 )我们在实验室研究了五氧化二

磷和碳酸钠的混合物的除铅效果，与已有的熔盐除

铅剂相比，该除铅剂具有工艺简单、操作方便、成本

低、无污染的优点，有望在精锑生产中得到广泛的应

用 )

! 试验部分

! )! 试验原料

I#,<（/），分析纯；(J#K,:（A），分析纯；粗锑，其

中 "（IL）C "E；炭粉 )
! )" 除铅原理

熔盐除铅剂的除铅原理是：除铅剂中的磷酸根

与锑液中的铅在一定的反应温度和反应时间内相互

作用形成密度比锑小的渣，借助搅动该含铅渣可以

完全浮于金属锑表面，并且易于与锑分离，达到深度

除铅的目的 )在常见的磷酸盐中，只有六偏磷酸钠中

磷酸根这种有效成分的含量较高 )
! )# 试验方法

按比例称取一定量的五氧化二磷和碳酸钠，并

放入坩埚内，搅拌混匀后直接加入粗锑，将坩埚置入

坩埚炉内，达到一定的温度，保持恒温，并定时搅拌，

反应完毕后，随炉冷却，渣锑分离后，取锑分析含铅

量 )

" 试验结果与讨论

" )! 除铅剂原料配比对除铅效果的影响

除铅剂的添加量为粗锑质量的 #*E，反应温度
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!""#，反应时间 $" %&’( )*+$（,）和 -.*/+0（1）不同

配比的试验结果列于表 2 (

表 ! 不同配比除铅剂的除铅效果

"#$%& ! ’&%&#()*+ ,&-.%/- 01 /2& (&%&#()+ #+&*/ )* ()11&,&*/ ,#3
/)0

!（,）3 !（1）
除铅后锑含铅

" 4 5
锑直收率

4 5
除铅率
" 4 5

232 (* 2($6 7"(2" 60("
232 "(!" 7*("" !"(60
2($ 32 "(2! 7*("" 7$(60
2(! 32 "(22 7*(8" 78(0*
*32 "("6$ 7"(9" 7!(9$
*($ 32 "("9 70("" 77("0
032 "("2$ 72(*" 77(60
0($ 32 "("*$ 72($" 77(07

试验中发现：除铅剂中碳酸钠所占比例增加时，

形成的渣比较粘，流动性差，锑与渣较难分离；当五

氧化二磷所占比例增加时，渣的流动性增强，渣的颜

色从浅蓝到紫色透明 (当配比为 0 ($ 3 2 时，渣为黑紫

色的玻璃状物，易与锑分离 (从表 2 可以看出，五氧

化二磷与碳酸钠的配比为 0 3 2 时，锑中的铅含量从

95降至 ":"2$5，除铅率最高，为 77:605 (
4 (4 除铅剂添加量对除铅效果的影响

除铅剂的配比 !（,）3 !（1）; 0 3 2，反应温度

!""#，反应时间 $" %&’，粗锑 2"" <，除铅剂的添加量

的试验结果列于表 * (

表 4 除铅剂添加量的试验结果

"#$%& 4 "&-/ ,&-.%/- 01 ()11&,&*/ #(()/)5& #60.*/ 01 /2& (&3
%&#()*+ #+&*/

除铅剂的量 4 < 除铅后锑含铅 " 4 5 锑直收率 4 5

$(" 2($* !0(8"
2"(" "($9 !8(""
2$(" "(2! 7"(*"
*$(" "("!0 7*(""

由表 * 可知，随着除铅剂添加量的增加，除铅效

果提高 (当除铅剂的量比较少时，一方面除铅效果不

理想，另一方面因除铅剂不足以完全覆盖锑液的液

面，导致锑挥发损失，而使锑的直收率降低 (因此，决

定除铅剂的使用量时，应考虑锑液面的面积，以能完

全覆盖锑液面为准，根据锑中的含铅量调整除铅剂

的用量 (在本试验的条件下，除铅剂的用量以粗锑质

量的 2$5 = *"5为宜 (

4 (7 温度对除铅效果的影响

除铅剂配比 !（,）3 !（1）; 0 3 2，除铅剂添加量

为粗锑质量的 *"5，反应时间 $" %&’(温度影响的试

验结果列于表 0 (
表 7 不同反应温度的除铅效果

"#$%& 7 ’&%&#()*+ ,&-.%/- 01 ()11&,&*/ /&68&,#/.,&

温度 4 # 除后锑含铅 " 4 5 锑直收率 4 5

8"" "("68 72(8"
8$" "("68 7*($"
!"" "("2$ 72(*"
7"" "("68 7*(8"
7$" "("$" 70($"

试验中发现，当温度低于 8""#时，除铅剂几乎

不熔，可以看到白色的碳酸钠，无玻璃状渣形成，并

且渣与锑夹杂 (这可能是由于五氧化二磷在此温度

下没有与碳酸钠生成偏磷酸钠，而是大量的挥发了，

大部分碳酸钠仍以其原态存在 (由表 0 可知，只要温

度超过 8""#，锑中的铅含量可以下降两个数量级，

除铅效果明显；当温度为 !""#时，锑中的铅含量最

低 (虽然 !""#时锑的直收率也略有减少，但是渣中

的锑可以再回收 (经过综合考虑，选择最佳的除铅温

度为 !""# (
4 (9 除铅时间对除铅效果的影响

除铅剂配比 !（,）3 !（1）; 0 3 2，除铅剂添加量

为粗锑质量的 *"5，反应温度 !""#，时间对除铅效

果影响的试验结果列于表 9 (

表 9 不同反应时间的除铅效果

"#$%& 9 ’&%&#()*+ ,&-.%/- 01 ()11&,&*/ ,&#:/)0* /)6&

除铅时间 4 %&’ 除铅后锑含铅 " 4 5 锑直收率 4 5

2$ "("$0 !7($"
*" "("9" 7"(0"
0$ "("02 7*(9"
$" "("2$ 72(*"
7" "(20 72(!"

从表 9 可以看出：随反应时间的增加，锑中的铅

含量降低 ( 但是当时间超过 7" %&’ 后，锑中的含铅

量反而增加，其原因尚不清楚，有待进一步研究 (本
试验选择最佳的除铅时间为 $" %&’(
4 (; 除铅剂对锑液中其它杂质的脱除效果

样品锑中含有 )>，/?，@A，,B 等杂质元素 ( 除铅

剂不仅可去除锑中的铅，而且对去除其他杂质也有

一定作用，去除效果列于表 $ (
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表 ! 除铅剂对锑中其它杂质的去除效果

"#$%& ! ’&()%*( +, -&.+/#% +, +*0&- 1.2)-1*1&( 13 -+)40 #3*15
.+36 $6 7&%&#7134 #4&3*

杂质元素 使用前 ! ! " 使用后 ! ! "

#$ %&’( %&’(
)* %&%+, %&%%-’
./ %&%( %&%%0-

由表 - 可知，该除铅剂虽然对锑中的铜没有去

除作用，但可以使锑中的铁和砷含量减少一个数量

级 &
8 &9 除铅剂的再生

为了降低生成成本，在本试验的条件下，进一步

研究了除铅剂的再生 &在众多还原剂中，我们只考察

了炭粉对除铅渣的还原效果，试验结果列于表 0 &

表 9 炭粉还原除铅渣的试验结果

"#$%& 9 ’&()%*( +, -&7):*1+3 %&#75-&.+/&7 (%#4 $6 :0#-:+#%
2+;7&-

温度 ! 1 还原前渣含铅
! ! "

还原后渣含铅
! ! " 还原率 ! "

+-% 20&3% 23&00 2+&40
,%% 20&3% 2,&(3 23&32
,-% 20&3% ’’&%’ 2%&,3
(%%% 20&3% ’4&,0 (+&3’

试验结果（表 0）表明，通过炭粉还原，可以除去

渣中的铅，使除铅剂再生 &除铅剂重复使用，可以降

低成本 &但是需要注意的是，铅在除铅剂中有一定的

饱和度，为了不影响除铅效果，在重复使用中补充一

些新的除铅剂是必要的 &关于炭粉还原除铅渣的工

艺和机理以及再生除铅剂的除铅效果有待于进一步

的研究 &

< 结 论

（(）直接用五氧化二磷和碳酸钠的混合物作为

除铅 剂，可 以 使 粗 锑 中 的 铅 含 量 从 4" 降 至

%5%(-"，达到 ( 号锑对铅杂质的要求 &
（2）除铅温度、除铅时间、除铅剂原料的配比以

及除铅剂的添加量对除铅效果都有一定的影响，在

生产实践中要适当调整 &
（’）该除铅剂对锑中的铁和砷有一定的脱除作

用 &
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