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1 溶剂萃取法净化湿法磷酸技术简介

湿法磷酸净化技术有溶剂萃取法、溶剂沉淀

法、化学沉淀法、结晶法、膜分离法、离子交换法

等，其中溶剂萃取法使用最广泛［1-4］。目前国内已工

业化的湿法磷酸净化技术主要有瓮福（集团）有限

责任公司的溶剂萃取法净化湿法磷酸技术、四川大

学和中化重庆涪陵化工有限公司合作开发的湿法磷

酸净化技术和华中师范大学湿法磷酸精制技术，均

属于溶剂萃取法［5］。溶剂萃取法是基于磷酸可溶于

有机溶剂而其他杂质不被萃出，从而实现湿法磷酸

的净化，一般包括预处理、萃取净化、后处理3个
工序，工艺流程如图1所示。

从溶剂萃取法净化湿法磷酸工艺流程可以看

出，在预处理、萃取净化、后处理3个工序中都应

用到了过滤技术。过滤不仅关系到净化磷酸产品的

收率和质量，还关系到生产的稳定性和经济性，因

此非常有必要根据各工序工艺特点对其过滤技术的

选用进行探讨。

图1 溶剂萃取法净化湿法磷酸工艺流程

Fig. 1 Purification process of wet-process phosphoric acid by
solvent extraction method
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2 过滤技术简介

过滤是悬浮液通过可透性介质截留固体颗粒实

现固液分离的过程。根据过滤精度，过滤可分为三

大类［6］：第一类称为粗过滤，过滤介质主要采用滤

布或滤网，此类过滤技术对粒径大于10 μm的微粒

有很高的过滤效率，但对粒径10 μm以下的微粒的

过滤效率不高，容易穿滤；第二类为精密过滤，过

滤介质主要采用陶瓷类、金属类与高分子类微孔滤

芯等滤材，对粒径0.1～10.0 μm的微粒有很高的过

滤效率，可用于滤饼过滤和澄清过滤；第三类为超

精密过滤，绝大多数的膜过滤（如微滤与超滤）均

属于超精密过滤，其中微滤膜过滤精度为 0.02～
10.00 μm，超滤膜过滤精度为0.001～0.020 μm，适

用于固含量极少的澄清过滤。

目前工业上应用到的过滤设备有真空过滤机、

压滤机、离心机、精密过滤机、膜过滤设备等，其

适用范围如表1所示［6］。选择过滤设备应综合考虑

生产能力、滤浆特性、过滤精度、操作性和经济性

等因素。由于离心机装配复杂，维修不便，投资及

能耗较高，且高黏性的继沉淀盐极易堵塞离心转动

部件［7］，因此在磷化工中应用较少，目前应用的过

滤设备主要有带式真空过滤机、板框压滤机、精密

过滤机等。

3 过滤技术在溶剂萃取法净化湿法磷酸中的应用

3.1 预处理工序中的过滤技术

由于萃取剂对阳离子的净化效果好，对阴离子

的净化效果差，且原磷酸中的有机质积累后会导致

萃取剂“变质”，因此往往要先脱除阴离子和脱色，

即预处理。如图1所示，一般预处理工序的工艺过

程如下：澄清后的浓缩原磷酸先与磷矿浆、碳酸

钙、碳酸钡等脱硫剂反应，生成磷石膏、硫酸钡等

不溶物，从而实现原磷酸脱硫；再与硅藻土、氢氧

化钠、碳酸钠等脱氟剂反应，生成氟硅酸钠沉淀，

从而实现磷酸脱氟；再与硫化钠反应，生成砷、

铅的不溶物，从而实现脱金属；脱硫、脱氟和脱金

属后的混合料浆在添加沉降剂后进行浓密，浓密底

流去过滤以回收其中的磷酸，过滤磷酸和浓密清

磷酸去脱色；添加粉状活性炭进行脱色，过滤后得

到预处理磷酸。

此工序包括浓密底流过滤、脱色料浆过滤2个
过滤过程。

对于浓密底流过滤过程，磷石膏、氟硅酸钠

等不溶物本身颗粒粒径较大（磷石膏平均粒径约60
μm、氟硅酸钠平均粒径约55 μm），浓密过程中在

沉降剂的作用下会吸附继沉淀盐、砷不溶物等微粒

而形成颗粒较大的絮团，经浓密后 w（固） 可达

30%～40%，而且脱氟中使用的未完全反应的硅藻

土还可起到助滤剂的作用，因此浓密底流易于过

滤。考虑到要尽量降低磷损失、提高磷收率，需对

过滤后的滤饼进行充分洗涤，因此此处优选真空带

式过滤机，并选用耐酸性较好的聚酯类（涤纶）滤

布，对进料箱、真空盒等过流部件材质要选用耐高

温磷酸腐蚀的904L。在使用中需注意：（1）要控制

好脱硫、脱氟和脱金属工艺指标，确保不生成大量

细晶不溶物。（2）要添加足量的沉降剂，确保絮凝

沉降效果。（3）要控制好滤布洗涤再生水的流量、

压力和温度，确保再生效果。一般来说，较高的水

温有利于滤布的洗涤与再生，但过高的水温会加速

滤布的老化，还会促使氟硅酸盐水解生成硅胶而堵

塞滤布。

对于脱色料浆过滤过程，粉状活性炭平均粒径

约25 μm［8］，最细仅1～2 μm。若要将粒径1～2 μm
的粉状活性炭完全滤住，则需选用精密过滤机。选

用滤布进行过滤，过滤前期一些细小微粒会穿滤，

经反复循环复滤，形成一定厚度的滤饼后，其过滤

精度会提高至能过滤微米级微粒。因此，从经济性

出发，此处可选用板框压滤机，选用滤布的过滤精

度高于上述真空带式过滤机，此时不仅能过滤掉粉

状活性炭，还能过滤掉浓密清磷酸和真空带式过滤

机过滤磷酸中夹带的细微颗粒，为萃取净化提供合

格的预处理磷酸。另外，此处磷酸会析出继沉淀盐

等不溶物，这些继沉淀盐黏性大，若选用精密过滤

机则会导致其过滤元件堵塞严重、再生困难，而滤

布的再生却容易得多。选用的板框压滤机还应带洗

涤功能，以洗涤回收滤饼中的磷酸，最好选用明流

过滤设备

真空过滤机

压滤机

离心机

精密过滤机

微滤设备

超滤设备

过滤分类

粗过滤

粗过滤

粗过滤、
精密过滤

精密过滤

精密过滤、
超精密过滤

超精密过滤

适用范围

适用于w（固）5%～70%且沉降性好的滤
浆的过滤

适用于广泛的滤浆，尤其是难过滤和液
相黏度很高的滤浆的过滤

过滤离心机适用于w（固）5%～80%的滤
浆、粒径大于10 μm微粒的过滤；沉降过
滤机适用于固含量较低的滤浆、粒径
0.5～10.0 μm微粒的过滤

适用于粒径0.1～10.0 μm微粒的过滤

适用于粒径0.02～10.00 μm微粒的过滤

适用于粒径 0.001～0.020 μm微粒和大
分子溶质的过滤

表1 过滤设备的适用范围

Table 1 Applicable scope of filtration equipment
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式，以便及时发现穿滤问题。在使用中需注意：

（1）密切监控过滤液的澄清度，过滤前期要复滤至

过滤液澄清或者采用预敷层过滤技术，发现穿滤后

要及时停机检查；（2）控制好进料温度，因滤板一

般为苯乙烯类热塑性弹性体加增强聚丙烯，温度不

能超过其使用温度；（3）定期对滤布进行酸洗或碱

洗再生。

3.2 萃取净化工序中的过滤技术

如图1所示，一般萃取净化工序的工艺过程如

下：预处理磷酸和萃取剂在萃取槽或萃取塔内接触

萃取并分相，磷酸从水相萃入有机相，大量杂质留

在水相成为萃余酸，萃余酸去生产农业级磷酸一

铵，含不溶物的萃取分相底流液过滤后返回萃取工

序；使用碳酸钡溶液与有机相磷酸夹带的硫酸根反

应，反应后进行分相、沉降，含硫酸钡的沉降底流

液经过滤后返回萃取，即精脱硫；使用反萃磷酸与

精脱硫后的有机相在洗涤塔内接触洗涤，除去其中

夹带的离子，反萃磷酸洗涤后成为洗涤磷酸，洗涤

磷酸经过滤后去生产工业级磷酸一铵；使用脱磷盐

水与洗涤后的有机相接触反萃，磷酸从有机相进入

水相成为反萃磷酸，反萃磷酸经过滤后得到净化磷

酸，萃取剂部分返回萃取工序循环使用，部分去萃

取剂再生工序；使用氢氧化钠溶液和粉状活性炭对

萃取剂进行再生，除去其中夹带的微量磷酸和富集

的有机质，过滤、分相后返回萃取使用。

此工序包括萃取分相底流液过滤，精脱硫分相

底流液过滤，反萃磷酸、洗涤磷酸过滤和萃取剂再

生过滤4个过滤过程。

对于萃取分相底流液过滤，随着萃取过程的进

行，磷酸中析出的磷石膏、氟硅酸盐、继沉淀盐等

会逐渐积累，这些不溶物会导致萃取分相困难、萃

取剂损耗大、萃取率降低等问题，因此需及时对其

进行过滤除去。参考对脱色料浆过滤过程的分析，

此处选用过滤精度较高的板框压滤机，优选隔膜

式，以压榨回收滤饼中的磷酸，选用暗流式出料，

以降低萃取剂的挥发损失。

对于精脱硫分相底流液过滤，也应优选过滤精

度较高的隔膜式板框压滤机，选用暗流式出料。

对于反萃磷酸、洗涤磷酸过滤，精脱硫后会有

极少量硫酸钡微粒进入有机相而最终进入反萃磷

酸，由于硫酸钡微粒非常细小，粒径<0.6 μm的微粒

占比超过60％，且反萃磷酸、洗涤磷酸已很纯净，

因此可以选择精密过滤机或者膜过滤设备。考虑到

反萃磷酸温度和浓度、反萃磷酸内溶解有微量萃取

剂和产量质量要求，所选设备材质应为2205、904L
或钢衬四氟，滤芯、过滤膜等过滤元件应能耐稀磷

酸和萃取剂。但是，膜过滤设备运行费用较高，从

经济性出发，此处优选精密过滤机，其过滤精度能

满足将硫酸钡微粒完全除去的要求。在使用中需注

意：（1）控制好精脱硫工艺指标，确保大量硫酸钡

微粒能在精脱硫分相、沉降后过滤除去；（2）在任

何工况下，要确保过滤元件承受的最大压差不高于

设计值且不能突变，避免过滤元件受损；（3）停机

后要及时反吹再生或定时化学再生，长时间停机要

用脱盐水浸泡，防止过滤元件干涸、堵塞。

对于萃取剂再生过滤，参考对脱色料浆过滤过

程的分析，此处选用过滤精度较高的板框压滤机，

优选隔膜式和暗流式出料。

3.3 后处理工序中的过滤技术

后处理的目的是将净化磷酸浓缩到一定浓度并

进一步脱氟、脱色，以达到成品磷酸的质量要求，

当生产食品级磷酸时还需进行深度脱砷。一般后处

理工序的工艺过程如下：先初步浓缩，再使用装填

颗粒活性炭的脱色塔进行脱色，吸附其中的有机

质、微粒等，如夹带的微量萃取剂，过滤后得到脱

色磷酸；再浓缩脱色磷酸，然后使用蒸汽汽提或空

气汽提进行深度脱氟；再使用过氧化氢氧化磷酸中

的有机质进行漂白脱色；最后使用硫化钠或五硫化

二磷进行深度脱砷，过滤砷渣后得到成品磷酸。

此工序包括脱色磷酸过滤、脱砷砷渣过滤两个

过滤过程。

对于脱色磷酸过滤，随着脱色的运行，会有少

量颗粒活性炭被粉碎产生细炭微粉，如不将其过滤

除去则会影响产品的质量。参考对脱色料浆过滤过

程的分析，考虑到脱色磷酸的温度和浓度，此处选

用精密过滤机，所选设备材质应为 904L或钢衬四

氟，滤芯应能耐浓磷酸。

对于脱砷砷渣过滤，由于脱砷反应后产生的砷

渣呈不规整的胶状物悬浮于浓磷酸中，其粒径分布

广，固含量低，加之浓磷酸黏度高，过滤难度很

大。孙一平［9］认为采用预敷层转鼓真空过滤能满足

生产食品级磷酸时深度脱砷砷渣的过滤要求。预敷

层滤料可以改善脱砷砷渣的过滤性能，因此，笔者

认为此处选用预敷层精密过滤机或许能实现此目的。

3.4 膜技术的应用情况

膜技术作为一种新型分离技术，具有节能、高

效、易于操作等特点，已应用在水处理、海水净

化等领域，并逐步推广到净化湿法磷酸中。符义
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忠等［10］开展了使用超滤膜对脱除砷、铅后的磷酸

（w（P2O5）42%～48%）进行过滤的试验，结果显示

经超滤膜过滤后，固相物明显降低，w（F）、MER值

均有不同程度的降低。季家友等［11］对预处理磷酸进

行一次超滤、两次纳滤，并对两级膜深度处理后的

磷酸进行浓缩、脱砷，再使用0.04 μm碳化硅陶瓷

膜进行过滤，成功制取了食品级磷酸。郑秀军［12］在

萃取净化工序和后处理工序之间引入超滤、纳滤，

并建设了一套膜分离中试装置，试验证明膜分离装

置对 Fe3+、Al3+和Mg2+的去除率超过 90%，磷酸中

P2O5含量略有降低，且对有机质有较好的去除效

果。牛司江等［13］使用超滤膜过滤浓缩磷酸（已脱

除重金属离子），结果显示超滤膜过滤技术对其中微

细晶体（含氟络合物的胶状固体）具有很好的适应

性和良好的操作性。

4 结语

在介绍溶剂萃取法净化湿法磷酸技术和过滤技

术的基础上，通过分析预处理、萃取净化、后处理

3个工序中过滤过程的特性，探讨并提出了相应的

过滤技术和设备选用建议：

预处理工序浓密底流液过滤选用真空带式过滤

机，脱色料浆过滤选用板框压滤机。

萃取净化工序萃取分相底流液过滤、精脱硫分

相底流液过滤、萃取剂再生过滤选用板框压滤机，

反萃磷酸、洗涤磷酸过滤选用精密过滤机或膜过滤

设备。

后处理工序脱色磷酸过滤选用精密过滤机。对

后处理脱砷砷渣过滤，笔者认为选用预敷层精密过

滤机或许能满足生产食品级磷酸时深度脱砷砷渣的

过滤要求。
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