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微通道反应器内合成高纯度碘化钾 

凌芳 ，宋忠哲，薛循育，刘清龙 

(国药集团化学试剂有 限公 司 ，上海 200002) 

摘要：利用微通道反应器，研究了氢碘酸、甲酸溶液及氢氧化钾合成碘化钾的反应，考察了反应温度、原料配比、停留时间 

对碘化钾产率的影响。获得了较优的反应工艺条件，反应温度为 85℃、停留时间为 30 s、m(氢碘酸)：m(甲酸)=54％、 

m(氢氧化钾)：m(水)=31％。在该优化工艺条件下 ，碘化钾的产率为 97％，产品纯度达到 99％。实验结果表明，该方法 

具有反应时间短、产品收率高 、绿色环保等优点。 
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Abstract：The synthesis reaction of potassium iodidewas ca~ied out in micro—channel reactor with hydroiodic acid，formic acid and 

potassium hydroxide．The reaction temperature，material ratio and residence time were investigated on the yield of potassium io— 

dide．The optimum reaction conditions：the reaction temperature is 85℃ ，residence time of 30 S，m(hydriodide)：m(formic acid)= 

54％，m(KOH)：m(water)=31％．In the optimum conditions，the yield of potassium iodide is 97％ and the product purity is 99％． 

This method has advantages of short reaction time，high product yield and green environment． 

Key words：potassium iodate；micro—channel reactor；potassium hydroxide 

碘化钾为白色立方结晶或粉末，在潮湿空气 

中具有轻微的吸湿性 ，久置后因析出游离碘 而变 

成黄色，并能形成微量碘酸盐 ，相对密度为 3．12， 

m．p．680 c《=，b．P．1330 ℃ 。 

碘化钾常用作钢铁酸洗缓蚀剂或者其他缓蚀 

剂的增效剂，也是制备碘化物和染料的原料。另 

外 ，碘化钾还用作照相感光乳化剂、食品添加剂， 

并且在医药领域用作祛痰剂、利尿剂、甲状腺肿防 

治和甲状腺机能亢进手术前用药物等，具有广泛 

的用途⋯ 。 

常用的碘化钾制备方法包括 以下几种 ： 

还原法：首先由碘与氢氧化钾通过歧化反应 

生成碘化钾、碘酸钾和水 ，然后用还原铁粉、甲酸 、 

水合肼等还原性物质还原碘酸钾并用硫化氢 、甲 

酸钡等处理而得。但是 ，采用还原铁粉作为还原 

剂时，会产生大量的工业废渣，不符合绿色化学 

的要求 ；采用 甲酸 作 为还原 剂 时，来 源有 限 ，并 

且在生产过 程 中会残 留 甲酸盐 ；采 用硫 化氢 作 

为处理剂 时，需 要在 反应 过程 中避 免硫 化氢 的 

逸出，同时还要考虑产物 中硫化物和硫酸钾的 

去除 。 

铁屑法 ：首先由铁屑与碘反应 ，然后加入碳酸 

钾生成碘化钾 、四氧化三铁沉淀和二氧化碳气体 ， 

过滤除去四氧化三铁后蒸发结晶而得。但是，铁 

屑中通常含有铜、铅等杂质，提纯工序较为复杂， 

收率偏低；另外，生成的四氧化三铁有时呈胶体状 

态，不易滤净 ，进而会影响碘化钾的品质 。 

中和法：由氢碘酸与碳酸钾在氢气气流中反 

应而得。但是，该方法需要使用氢气，危险性较高 

且操作要求较严格。 

硫化物法 ：首先 由硫酸钾与硫化钡反应生成 

硫化钾 ，再 由硫化钾与碘反应生成碘化钾和硫磺 ， 

除去硫磺后浓缩、干燥，即得成品。但是，该方法 

会残留微量的硫化物或硫磺，需要进行后续的纯 

化步骤，导致工艺复杂；另外，由于碘化钾产品中 

含有硫磺成分，因此限制了其在食品医药领域中 

的应用 。 

本文采用 国际上较前沿的微通道反应器技术 

合成碘化钾。针对现有的碘化钾制备工艺中存在 

的生产条件严苛 、成本高、产生三废多 、产品适用 
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领域狭窄等问题 ，提供 了一种全新的生产条件温 

和 、成本低廉 、绿色环保并且产品适用领域宽泛的 

高纯度碘化钾制备方法 。 

康宁公司的G1增强传质“心形”结构微通道 

反应器是一个框架结构反应器 ，它 由多个玻璃材 

质反应模块和配套连接组件组合而成。反应模块 

由 4层玻璃经特殊加工而成 ，形成 3层空腔 ，外侧 

两层空腔构成换热通道，中间层空腔构成物料反 

应通道 。微通道反应器的特性使其能最大程 

度地强化化学反应过程 、提高反应效率 ，从而使得 

化学反应速率接近其反应动力学极限。此外 ，利 

用微通道反应器技术进行工业化生产时 ，小试研 

究所确定 的适宜工艺条件几乎不需做任何改变就 

可以直接应用于工业化生产，不存在间歇反应器 

的放大效应问题 。 

1 实验部分 

1．1 主要仪器与试剂 

G1型微通道反应器 、HC—G1一A型制冷加热温 

控温系统(美 国 Corning公司)；2PB．10003型平流 

泵(上海亚荣生化仪器厂 )；JJ3000型天平 (美 国 

双杰公司)。 

甲酸、氢氧化钾 、氢碘酸 (AR，国药集 团化学 

试剂有限公司)。 

1．2 实验方法 

1．2．1 制备溶液 A 

称取氢碘酸和甲酸混合均匀 ，得到溶液 A。 

1．2．2 制备溶液 B 

称取氢氧化钾加入到水 中并混合均匀 ，得到 

氢氧化钾溶液，即为溶液 B。 

1．2．3 两种溶液在微通道反应器中反应 

利用平流泵将溶液 A和溶液 B分别泵入液 

液相微通道反应器的第一反应物贮存模块和第二 

反应物贮存模块 中，通过控制溶液 A和溶液 B各 

自的流速 ，连续不断地使二者在液液相微通道反 

应器的反应模块 中充分混合 ，并在反应模块 中保 

持 25～35 S的停 留反应时间，反应结束后 收集反 

应液。 

1．2．4 后 处理 

得到的反应液在室温条 件下过滤 ，然后将滤 

液加热浓缩至液 面产生结晶为止并趁热过滤 ，最 

后采用氢碘酸或 B溶液将热滤液 的 pH值调至中 

性，经过冷却析晶、离心分离和干燥，得到碘化钾 

成品 ，根据 GB／T 1272--2007分析碘化钾。 

氢碘酸和甲酸溶液 +氢氧化钾溶液一 微通道反应器一过滤一 

加热浓缩一趁热过滤一调节 pH一冷却析晶一离心一干燥一产品 

碘化钾的微通道反应器制备工艺 

Syntheisis of potassium iodate in micro—channel reactor 

2 结果与讨论 

2．1 原料配比对碘化钾产率的影响 

在反应温度 85℃、停留时间 30 S条件下 ，考 

察了不同质量 比对反应 的影 响，结 果见表 1。随 

着氢氧化钾用量 的增加 ，产物产率先上升后又转 

为下降。 

表 1 原料配 比对碘化钾产率 的影响 

Tab．1 Efiect of the ratio on the yield of potassium iodide 

实测 实测 实测 实测 实测 

值 1 值 2 值 3 值 4 值5 

m(氢碘 酸)：m(甲酸)／％ 55 54 53 52 51 

m(氢氧化钾)：m(水)／％ 30 31 32 33 34 

碘化钾产率／％ 96 97 96 96 95 

2．2 反应温度对碘化钾产率的影响 

在 70～95℃范围内考察了反应温度对合成 

碘化钾 的影响 ，实验结果见表 2。由表 2可知 ，当 

温度<85℃时，随反应温度的升高，碘化钾产率增 

加；而当反应温度从 85℃升至 95℃时 ，碘化钾产 

率反而略有下降。 

表 2 反应 温度 对碘 化钾 产率 的影 响 

Tab．2 Effect of the reaction temperature on the 

yield of potassium iodide 

实测值 1实测值 2实测值 3实测值4实测值 5 

温度／oC 70 80 85 90 95 

碘化钾产率／％ 91 93 97 96 95 

2．3 反应时间对碘化钾产率的影响 

采用控制物料流速的方法来调节反应时问 ， 

考察不同反应时间对碘化钾产率的影 响，结果见 

表 3。由表 3可 以知 ，当反应时间<30 s时 ，随反 

应时间的延长 ，碘化钾的产率增加 ；而当反应时间 

>30 S时，随反应时 间的延长 ，碘化钾产率减少。 

由上述结果可知 ，当反应时间为 30 S时，能得到 

较高的碘化钾产率。 

表 3 反应时间对碘化钾产率的影响 

Tab．3 Effect of the reaction time on the yield of 

potassium iodide 

实测值 1实测值 2实测值 3实测值4实测值 5 

反应 时间／s 25 28 3O 32 35 

碘化钾产率／％ 95 96 97 96 95 

2．4 样品分析检测结果 

由表 4的结果可知，制得的碘化钾成品的各 
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指标都满足国家标准GB／T 1272--2007中分析纯 

等级的要求 。 

表 4 碘化钾分析结果 

Tab．4 Analysis results of potassium iodide 

3 结论 

本文利用微通道反应器 ，研究 了氢碘酸、甲酸 

溶液、氢氧化钾合成碘化钾的反应，考察了反应温 

度、原料配比、停留时间对碘化钾产率的影响。获 

得了较优反应工艺条件 ，反应 温度 为 85℃、停 留 

时间为30 S、m(氢碘酸)：m(甲酸)=54％、m(氢 

氧化钾)：m(水)=31％。在该优化工艺条件下， 

碘化钾的产率为 97％，制得的碘化钾成品各指标 

都满足国家标准 GB／T 1272--2007中分析纯等级 

的要求 ，纯度达 到 99％。实验结果表 明，该方法 

具有反应时间短、产品产率高、安全环保等优点。 
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