
10

DOI: https://doi.org/工程技术与管理·第 6卷·第 19 期·2022 年 10 月 10.12345/gcjsygl.v6i19.11910

Research on the Technology of Granularity Coarsening in 
Vacuum Nitrate Production
Guangping Chen
Sichuan Hongya Qingyijiang Glauber’s Salt Co., Ltd., Meishan, Sichuan, 620360, China

Abstract
The traditional production process of sodium sulfate, which produces products with fine particle size, low whiteness and poor 
liquidity, does not have market competitiveness. This paper analyzes the influence of vacuum nitration on product particle size 
process, improves the process flow design, evaporation tank type design, and the adjustment of operation methods, so that the 
proportion�of�new�product�particle�size�of�100�mesh�is�increased�from�15%�to�50%,�increases�the��uidity�of�new�products,�effectively�
improves the product quality, and provides more advanced production equipment and production process for the sodium sulfate 
production industry.
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真空制硝粒度增粗工艺研究
陈光平

四川省洪雅青衣江元明粉有限公司，中国 四川 眉山 620360

摘� 要

传统元明粉生产工艺，生产产品颗粒度细、白度低、流动性差，不具备市场的竞争力。论文对当前真空制硝影响产品粒度
工艺的分析，改进了工艺流程设计，蒸发罐型设计，操作方法的调整，使新产品粒度 目的比例从 %提高到了 %，增
加了新产品的流动性，产品品质得到有效提升，为元明粉生产行业提供了更先进的生产设备和生产工艺。
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1�引言

随着中国元明粉各生产厂家的不断技术改进和生产规

模扩建，造成元明粉生产规模的不断扩大，产量大幅度增加，

导致元明粉产量的增长量超过市场需求量的增长量，使元明

粉市场价格严重下滑。同时客户对产品的质量也提出新的要

求，产品颗粒度细、白度低、流动性差的元明粉无法销售，

不具备市场的竞争力，在这样的市场情况下，提出元明粉颗

粒增粗的项目。

2�工艺设计

采用五效外加热强制循环真空制硝生产工艺在国内制

盐工业行业上已广泛使用多年，其生产工艺和生产设备的先

进程度直接影响到产品的品质，所以采用先进的生产工艺和

生产合理设备是作为制硝行业的首选。

2.1�改进前、后生产工艺
四川省洪雅青衣江元明粉有限公司目前拥有元明粉年

产 50 万吨的生产能力，产品按原自贡轻工业设计院设计的

传统制盐工艺生产，采用切向正循环，由此生产工艺生产所

得到的是较细的元明粉。元明粉粒度 100 目占 15%，200 目

的占 60% 左右。这样较细的产品放置的时间长了会严重结

块，或者其流动性变差，市场难以接受。改进后的生产工艺

采用正循环方式，逐级转料，从第Ⅲ效排出的生产工艺 [1]。

2.2�改进前、后的罐体结构
原有蒸发罐型为轴向正循环，蒸发罐容积较小，蒸发

强度（单位时间、面积的蒸发水量）大，产生的结晶晶体较多，

由于容积较小造成了结晶体在里面的循环倍率增加，结晶体

之间相互的碰撞、摩擦致使晶体不易长大，只能得到较细的

元明粉颗粒。针对原有的蒸发罐罐型，提出由湖南长沙设计

院根据结晶学理论，影响产品颗粒成长的因素，重新设计罐

型，并全程跟进整个设计进程。新蒸发罐罐型为轴向反循环

方式，蒸发罐体加大，容积比原有罐体增大 2 倍。这样的罐
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型，硝水蒸发结晶后，在蒸发罐内晶体析出后能不断长大，

只有当晶体长大后，依靠其自身重力克服浮力时，芒硝才能

沉降至硝脚，再通过硝脚排出，进入下一步的脱水干燥工序。

2.3�元明粉的结晶过程
在元明粉的生产中，采用的生产方法为全溶蒸发脱水

法，将天然硝矿石全部溶解生产成 23° ~26° Be 的饱和溶

液，经澄清后，除去固体杂质，再经蒸发，离心脱水，干燥

后即可制得成品。

蒸发也就是一种结晶过程，根据结晶学理论，元明粉

晶体大小与溶液过饱和度、温度有关。溶液在刚达到饱和时，

晶核难以析出生成，继续蒸发浓缩时形成过饱和溶液，当过

饱和溶液达到一定的程度时，就会开始析出晶核。

溶液开始生成晶核的极限浓度与温度的关系曲线称为

超溶解度曲线。

影响元明粉（Na2SO4）物料结晶晶体长大的因素是多

方面的，在结合生产实际情况，主要表现有以下两方面的问

题比较突出。

. .  溶液里硫酸钠溶液的 pH 值
溶液中的钙、镁离子含量，透明度影响结晶过程。对

于蒸发溶液来说，随着 pH 值的改变或者说有很少量的外来

杂质如钙、镁离子存在时，或是有其他悬浮物存在时，会

造成结晶体形状的改变，从而影响晶体的颗粒度的改变（见

表 1）。

表 1�硫酸钠溶液的 pH值对产品粒度的影响

序号
硫酸钠溶液

的 pH 值

≥100μm 的产品

粒度（%）

≥200μm 的产品

粒度（%）

1 4.18 82.9 58.6

2 5.03 80.2 56.8

3 6.7 78.6 52.5

4 6.77 80.8 57.8

5 7.34 82.3 56.9

6 8.17 82.3 56.7

7 8.31 79.8 55.2

. .  晶种影响结晶过程  
在蒸发过程中，如果想要获得颗粒度较大的结晶体，

可以向在接近饱和的溶液中加入一定数量和粒度的其他晶

种，使溶质在晶种的表面上生长出来，同时还可以通过搅拌

溶液，使晶体均匀地悬浮在整个溶液中，以避免初级成核，

用此方法来控制结晶体（产品）粒度的大小。另外，由于结

晶体的加入也会使料液在晶体表面上结晶，而不会再沉淀于

管壁上，能够阻止在传热面上形成垢层，以减少蒸发罐的结

垢，为进一步提高传热效率，同时也提高单产量，降低了单

位耗汽量，减少生产过程中洗罐的次数。

在同一温度下，过饱和溶液与饱和溶液的浓度差称为

溶液的过饱和度。溶液的过饱和度是结晶的必要条件，但不

同物质结晶时所需的过饱和度各不相同。还应当指出的是，

一个特定物只存在一条明确的溶解度曲线，而超溶解度曲线

则受结晶过程中许多参数的影响。

图 1�Na2SO4 物质浓度—温度关系图

图 1 为溶液中 Na2SO4 的过饱和度与结晶的关系曲线。

曲线 a 表示溶解度曲线，曲线 b 表示超溶解曲线。两条曲线

呈平行状态，溶解度曲线下方叫稳定区，又称不饱和溶液

区。由于该区域溶液处于不饱和状态，故溶液不可能发生结

晶。溶解度曲线上的任意一点表示溶液刚达到饱和状态，从

理论上讲可以发生结晶。但由于没有过饱和度，所以实际上

不会结晶。溶解度曲线与超溶解度曲线之间的区域称为介稳

区。该区域内的溶液已处于过饱和状态。可是由于作为结晶

推动力的过饱和度不够大，所以仍不能自发生成晶核。但如

果在溶液中加入晶种（小颗粒的晶体），则这些晶种可以生

长成较大的晶体。超溶解度曲线上方的区域称为不稳定区，

处于该区域内的溶液的过饱和度已足够大，当溶液浓度大于

超溶解度曲线会立即自发地发生结晶。元明粉在水中的溶解

度曲线、超溶解度曲线、介稳区及不稳区的控制对实际结晶

操作是有重要的意义。例如，在结晶过程中，若将溶液浓度

（Na2SO4 的含量）控制在介稳区内，由于此区域内晶核不

能生成，则晶体数量可由所加入的晶种控制。而晶种可以在

溶液中成长，这样可以得到颗粒较粗而整齐的晶体。若将溶

液的浓度控制在不稳区，由于晶核可自发生成，大量的晶核

使得结晶产品颗粒较细。结晶室上部流出的母液经循环泵部

分母液与新鲜的硫酸钠溶液混合进入加热室，经加热后的溶

液，由加热室上部进入蒸发室，在蒸发室部分溶液汽化，汽

化后变成的二次蒸汽被利用或被吸收，经汽化的溶液产生过

饱和度（溶液变为过饱和溶液），然后通过中央降液管流至

结晶室的底部转而向上流动。

循环泵的流量基本固定，因此，结晶室环系面积大小

决定着母液上行的速度。在结晶室，晶体悬浮于液流中，成

为粒度分级的流化床，粒度较大的晶体富集于底层，与降液

管中流出的过饱和度最大的溶液接触得以长得更大，同时晶

体排出的速度也影响粒度大小。结晶室中，液体向上的流速

逐渐降低，其中悬浮晶体的粒度愈往上愈小，过饱和溶液在

向上穿过晶体悬浮床时，逐渐解除其过饱和度。当溶液到达

结晶室的顶层，基本上已不再含有晶粒，作为澄清的母液在
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结晶室的顶部溢流进入循环管路，再经循环泵输送继续加热

汽化，连续不断地产生硫酸钠结晶。如果循环泵的流量增大，

结晶室的循环速度增大，结晶室顶部溢流到循环管路内物质

不再是清母液，而是母液与微小晶体混合均匀的晶浆，经加

热到蒸发室汽化，在蒸发室中，溶液所产生的过饱和溶液立

即被悬浮于其中的晶体所消耗，使晶体生长。所以，过饱和

度生成区与晶体生长区不再能区分，影响产品粒度。控制粒

度时，结晶室必须与产品设计产量配套 [2]。

3�操作方法的调整

根据以上元明粉（Na2SO4）物料浓度、温度关系曲线图，

四川省洪雅青衣江元明粉有限公司的元明粉生产工艺以前

是采用逐级浓缩，由 V 效 ~I 效浓度不断升高，各效料液温

度为不断升高，从 42 ℃上升到 120 ℃，故第 I 效的浓度最高，

溶液处于介质不稳定区域，此时会大量析出晶体，所以得到

的是较细的产品。

我们通过实际操作摸索，改进了转料、排料的操作工

艺及方式，将 Na2SO4 物料由第 V 效转到第 IV 效，第 IV 效

转到第 III 效，第 III 效转到第 II 效，第 II 效转到第 I 效，

排料方式由第 I 效压到 II 效，再由第 II 效压第 III 效，第 III

效压到第 IV 效，由第 III 效集中排料。这样 I、II 效析出的

晶体到 II、III 效进一步地长大，III 效的 Na2SO4 物料溶液处

于介稳区内，所以能得到较粗的元明粉。

元明粉蒸发罐体设计工作第 I 效压力一般为 0.4 MPa，

其余四效蒸发罐体真空度这 0.05 MPa，而在实际生产

中，为了片面追求高产量，将一效加热室压力提高到 0.5~ 

0.6 MPa，真空度也增加到 0.07~0.09 MPa。这样做不仅严重

影响安全生产、降低蒸发器的使用寿命，还会由于蒸发强

度过分的增大，易使蒸发器里的列管结垢，造成溶液析出

的硫酸钠结晶体的粒度变细。为了保证结晶体粒度又同时

兼顾产量，在实际操作时应该严格控制第效加热室的进汽

压力在 0.35~0.4 MPa 间，四效蒸发室的真空度控制在 0.05~ 

0.07 MPa 间进行操作。

4�实际生产运行产品颗粒度对比分析

对采用新的生产工艺和采用新罐体结构进行生产与以

往生产状态进行了产品颗粒度的对比分析，结果如表 2 所示。

表 2�元明粉蒸发系统技改后粒度对比

粒度 100 目 150 目 200 目 250 目

改造前 15 30 55 60

改造后 50 60 70 80~90

通过从以上改进前后产品颗粒度的对比分析可以看出，

元明粉的颗粒度得到了明显的提高，使产品的品质得到明显

提升，产品的流动性也同等的增强了 [3]。

5�结语

通过以上工艺参数的控制，能更有效地提高产品的粒

度。元明粉颗粒增粗后，不仅增加了市场新品种，而且提高

了产品的附加值，明显地提高了经营效益，也为企业的发展

壮大奠定了坚实的基础，同时也为元明粉生产行业提供了更

先进的生产设备和生产工艺。

参考文献
[1] 陈敏恒,丛德滋,方图南,等.化工原理[M].北京:化学工业出版

社,2000.

[2] 丁绪淮,谈道.工业结晶[M].北京:化学工业出版社,1985.

[3] 贾绍义,柴诚敏.化工传质与分离过程[M].北京:化学工业出版

社,2000.


