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溶剂萃取法从活性炭滤泥中回收增塑剂

李健秀 姜泰熙 金承哲
�吉林化工学院化工系 �

摘要 木工作 用滚剂萃取法从炭泥中回收增塑剂
, 通过小试筛选豉佳 的溶剂

, 确定工艺条件 � 在年产百万吨级

的工业 装置上进行生产性试验
�

结果为抽出率达炭泥量的 �� � 以上
, 溶剂回收率达 �� � 以上

, 回收的增塑剂

产品达到部标二级 品标准
�

关 � 词 炭泥 �溶剂萃取 � 增塑剂 回收

活性炭滤泥�简称炭泥�是生产增塑剂时

产生的废渣
,

主要成分为增塑剂和活性炭
�

这

部分炭泥通常被废弃成为垃圾
,

即污染环境
,

造成浪费
�

生产 � 吨增塑剂活性炭消耗定额

为 �一 � � �
,

副产炭泥 ��一 �� � �
�

全国生产

增望刘的工厂有 ��� 多家
,

�夕� � 年脂类增塑

剂产量为 �� 万吨〔月 ,

每年要废弃 � 千吨左右

的炭泥
�

从炭泥中回收增塑剂主要有两 种 方 法
,

一是离心分离法团 ,

此法过程简单
,

但增塑剂

的抽出率只有 �� 务左右
,

分离效果差
�

另一

种是溶剂萃取法
�

该法的技术关键在于选择

合适的溶剂
,

使技术和经济上均可行
�

有人

用乙醇作为溶剂进行了小型试验
〔�� ,

但这种

溶剂的消耗大
,

成本高
,

经济效益差
�

本文

通过小试筛选最佳的溶剂
,

确定了工艺条件
,

在年产百吨级的工业装置上进行了生产性试

验
�

经过一年多运行考核
,

获得了满意的结

果
�

厂或与锅炉用煤掺合烧掉
�

滤液主要成分是

醋和溶剂
,

因为溶剂与醋的沸点差很大
,

所 以

只通过一次减压蒸发就可以将 溶 剂
一

与醋 分

离
,

达到回收醋的目的
�

一
、

基 本 原 理

炭泥中的增塑剂主要是邻苯二甲酸二辛

醋 �� � �� 或邻苯二甲酸二丁酗 �� �� �
�

在

炭泥中加人溶剂
,

利用溶剂与醋的共溶性
,

把

醋从炭泥中萃取出来
,

然后用真空吸滤法将

滤饼与滤液分开
�

利用真空干燥法回收吸附

在滤饼中的溶剂后
,

把滤渣售给活性炭再生

二
、

实 验

�一 � 原料及溶剂

�
�

炭泥 取自某化工厂增塑剂车间
,

含

醋 �� 沁左右
,

含活性炭 �� 并左右
�

�
�

溶剂油 某炼油 厂 产品
,

沸 程 范 围

�� �一 �� 。℃
,

闪点不低于 �� ℃
�

�
�

环己烷 化学纯
,

上海试剂一厂产品
,

沸程范围 �� 一 �� ℃
�

�
�

无水乙醇 北京化工厂产品
,

沸程范

围 ”一 � �℃
�

,
�

丁 醇 某 化 工 厂 产 品
,

沸 程 范 围

� � �一 � � �
�

�℃
�

�
�

芳烃抽余油 某有机化工厂产品
,

沸

程范围 �� 一 � , �℃
�

�二� 回收工艺流程

回收工艺流程见图 �
。

搅拌槽中加人炭

泥
,

并以一定的炭泥与溶剂比加入溶剂
,

搅拌

使炭泥分散于溶剂中呈悬浮液
,

同时边搅拌

边加热达到预定温度后
,

把料液放人到吸滤

器中进行真空吸滤
,

滤液吸人到蒸发器中
,

吸

滤后用溶剂洗涤数次滤饼
�

洗涤后的滤饼放

人到干燥器
,

在真空下加热
,

解吸被活性炭
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炭泥

图 � 回收工艺流程示意图

吸附的溶剂
,

此蒸汽进人冷凝器冷凝
�

滤液

在蒸发器中减压条件下加热蒸出溶剂
,

直到

增塑剂产品合格为止
�

蒸出的溶剂在冷凝器

冷却后进溶剂槽
,

以备重新使用
�

经分析合

格的产品则接到产品桶中
�

�三� 抽出率的计算公式

� � � �

� �
� � �� �外

式中
, � � 、 � �

分别为回收的增塑剂量及加人

的炭泥量
,

� 为增塑剂的抽出率
�

辫 学 二
� �

理
�

环 己烷作为溶剂
,

产品色泽好
,

但溶剂消

耗大
,

成本高
�

抽余油作溶荆
,

醋的抽出率较

高
,

溶剂价格低
,

但溶剂消耗大
,

回收产品气

味大
�

综合考虑醋的抽出率
、

溶荆消耗和成

本等因素
,

采用溶剂油为最合适
�

�二 � 正交试验

对于一定的溶剂
,

醋的抽出率受溶剂量
、

溶解温度
、

溶解时间
、

洗涤次数 � 个因素的影

响
�

用正交表 � ,

��
今

��� 安排试验方案 �见表

� �
,

正交试验数据如表 � 所示
�

表 � 试验因素及水平

三
、

结 果 与 讨 论

�一 � 溶剂筛选

炭泥中的醋不溶于水
,

易溶于乙醇
、

乙醚

和烃类等有机溶剂中
�

本文选择乙醇
、

丁醇
、

环己烷
、

芳烃抽余油
、

溶剂油五种溶剂
,

在同

一条件下用同种方法进行了回收增塑剂的试

验
�

试验条件为
� 炭泥加人量 � �� �� 炭泥

�

�容剂 � � � �
�

, � 滤饼洗涤 � 次 �溶解 � 第一次

洗饼 � 第二次洗饼 一 。
�

� � �
�

� � �
�

� �溶剂利用

比� �溶解温度为室温 � 溶解时间 �� � ��
�

试

验数据如表 � 所示
�

�
�

� � � � � 口� � � � � � � �

�
。 子

�一
盗一兰

—一�

—
卜兰

一

�一二一…� 兰一
�

�
炭泥

“ 溶剂
�

‘� ‘

�
“ ‘

·

�

�
‘� �

”
� 溶解温度 �℃ � � 室温 �

� �

�
� �

�
� 溶解时‘司 �� , � � �

’�

�
� �

�
“�

� � 洗涤次数 �
”
�

‘
�

�

表 � 溶剂筛选试验数据

序号�溶剂
回收醋 �醋抽出率�溶剂回收�溶剂回收

�

�
��”�� �� �

量 � �

乙醇

�� �

� �
。

� �

� � � 率� � �

� �
。

� �

备注

�五丽
� �

。

� �

� �
�

� ,

� �
�

� �

� �
。

� �

�斗
。

� �

� �
。

� �

� �
�

� �

��
。

��

粘糊状

微红少粘

白色透明

气味大

微黄

从表 � 中可以看 出醋的 平 均 抽 出 率为

� �� � �外
�

溶解温度和时间对醋的抽出率影

响较小
,

溶剂用量和洗涤次数的影响较大
,

溶

剂用量越大
,

洗涤次数越多
,

酉旨的抽出率越

大
�

溶剂损失受溶解时间的影响最小
,

受溶

解温度的影响最大
,

溶解温度越高
,

溶剂损失

越大
�

溶剂损失受溶剂用量和洗涤次数的影

响也较大
�

溶剂用量为炭泥量的 �
�

, 倍
,

洗

涤次数为一次时溶剂损失较小
�

�三 � 重复试验

从醋的抽出率
、

溶剂损失以及操作的难

易程度考虑
,

在下列工艺条件下做了六次重

复试验
�

炭泥量 � �� �� 洗涤 � 次 � 溶解温度

�� ℃ � 溶解时间 �� � 访
�

试验结果见表 �
�

前四次试验醋的平均抽出 率 为 知
�

�� 外
�

炭

泥与溶剂比由 � ��
�

� 提高到 � � � 时醋抽出率

平均提高 �
�

�� 外
�

以不同批次炭泥做的 �
、

�

号试验的醋平均抽出率为 ”
�

�� 外
,

不考虑炭

泥批次的差别平均可达 ��
�

�� 多
�

由此可以

看出
,

重复试验的条件可确定为最佳工艺条

件
。

��

…
�了,‘,
‘内,�,�甘���一�产�,

表 � 表明
,

以溶剂油作为溶剂时醋回收

率最大
,

溶剂消耗最小
,

成本低
�

乙醇和丁醇

作为溶剂
,

醋的抽出率不高
,

溶剂消耗量较大
,

一次蒸发不能得到合格产品
,

需做进一步处
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表 � 正交试验数据及极差分析

试试验号号 ��� � �℃��� � �� �� ��� ��� 醋抽出率率 溶剂损失量量
�������������� ��� �� ���

几几几 � � ��� 室温温 ���� ��� 斗�
。

� ��� � �
�

,,

����� � � ��� 斗��� � ��� ��� � �
。

� ��� 斗� ���

����� � � ��� � ���  ��� ��� � �
,

� ��� � �
�

���

����� � � � ��� 室温温 � ��� ��� � �
�

� ��� � �    

����� � � �
。

��� � ��� � ��� ���  �
�

� ��� 弓�
。

���

����� � � �
。

��� � ��� ���� ��� � �
�

� ��� �  
。

,,

,,, � � ��� 室温温 � ��� ��� � � � ��� � �
。

���

����� � � ��� �   ���� ��� � �
�

� ��� � �
。

���

����� � �    ! ∀∀∀  ∀∀∀ ∀∀∀ 今5
。

7 555 6 7

.

555

111111111111111111111111111111111111111111111 2 7

.

6 000
T , 4 1 0

.
1000 T ~ 礴1 9

。

,,11111 13 0
.
8 555 13 4

卜

1 000 1 3 7

,

8 555 L 压4
,

5 000 平均值 ““ 平均值 ‘‘

III
’’

生3 斗
.
8 000 l 工3 0 000 夏2 3

.
5 000 1 3 9

.
0 000 4 5 5 777 4 6

。

6 111

III lll
1
3 6

。

2 555
星3 7

.
2 555 1 3 8 0 000 1 1 6 0 0000000

111 1
‘‘

1
2

7

.

0 000
l

‘

4

.

0 000 1 4
7

5 000 1 4 3

.

5 0000000

111 1 111
1 4 2 5 000 1 3 8

.

7
555

1 3 今 2 555 1 4 9
.
0 0000000

111 1 1
’’

1 5
5

.

5
000 1

6 2

.

5
000 1 4 8

.

5
000

1 5

。

9 5555555

RRRRR
1 1

。

6 ,, 4
.
6 555 3

.
7 555 3 8

。

5 0000000

RRRRR
2

8

。

5 000
4

9

。

5
000 2

5

.

0
000000000

表 4 重复试验数据

序号 项 目

已J.0

户J一勺咤沙,白�U
..

…
�吕八U,口已户门才,�,二,了一、�舀O‘

.1‘.几

n八甘U

n�
0
nU弓声
吸几

;…
�6,In��,月才,‘,‘�O七JRl..人1二

口J
S

砚J一,0,
.几j

内j
..

…
-*O碑.盆亡Jn幼�U1几,‘n�哎Jl、‘O户

..1....

炭泥 :溶剂

滤饼量 (g )

回收酗量 (g)

溶剂损失璧 ( g)

酮抽出率(% )

溶剂回收率(% )

129
.
5

l:1
。

5

1 2
6

。

0

9 8

。

0

4 7

,

0

井9
。

0 0

8
4

。

3 3

一万石 }
131。

0

1
0 5

.

0

6 1

。

5

5 2

.

5
0

8 9

。

, 2

�UO

0度J0
1、J

.

…
�
心O�的丹.J94

J,Un

.

所取炭泥与 l一呜号样不是同一批

衷 5 生产性试验数据

试脸号
炭泥量

(k g)

溶剂量
(kg )

溶剂回收率
(% )

酣回收t
(kg)

酣抽出率
(肠)

500 。

8

2 5 2

。

6

2 5
0

。

0

7
2

0

.

7

3
6 8

。

9

3
6

0

.

0

7
2

。

5

8
6

。

0

7
8

。

6
1

2
4 0

5

1
2

9 5

1
2

9

4 8

,

0
2

, 1
.
2 7

, 1
.
6 0

( 四 ) 工业装置生产性试验

在年生产能力百吨级的工业装置上
,

以

小试确定的工艺条件进行了生产性试验
,

其

结果列于表 5 中
.
醋的 平 均 抽 出率 达 到

50
.
30沁

,

溶剂回收率达到 79
.
04 务

,

和小试结

果相吻合
.
回收的增塑剂经吉林省有机化工

产品质量监督检验站分析达到部标二级品标

准
,

分析结果见表 6
.

(五 ) 滤饼中回收溶剂试验

真空吸滤后的滤饼中仍吸附一定量的溶

剂
,

用真空干燥法进行了滤饼中回收溶剂的

试验
,

结果列于表 7中
.
表 7表明

,

溶剂的平
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产品分析结果

标准指标
项目名称

一 级 品

透明状液体

提 40

》99
.
0

0 。

9 8 2 一0
。

9 8 8

(

0

。

3

1
9

2

0

。

3

分 析结果

级 品

外观

色泽(铂
一
钻

, 号)

醋含量(% )

密度 ( D 至:)

加热 减量(% )

闪点(开 口杯 法 , ℃ )

酸值 (K o H
,

m g
/
g
)

透明状液体

《120

〕 99
.0

0 。

9 8 2 一0
。

9 8 8

透明伏液体

50

成 0
.
,

19 0

0
.
5

9 9
。

3

0

。

9 8
3

0

。

1
3

2 0 2

0

。

l

表 7 滚饼中回收溶剂试验结果

塑比鳖
一

…李资
’

}

6 0 0
·

0

}

斗6 。”

2
}
5 0 0

·

。 ( 3 , l
·

o

蒸出溶剂量!溶剂蒸出率
(g )

477
,

5

5 0
0

。

0

5 0
0

。

0

1 3 9

。

5

1 0 9

,

0

1 0 5

。

5

1 0 7

。

5

1 0
5

。

O

( %
)

2 3

。

2
5

2 1

.

8
0

2 2

。

0
9

2 1

。

5 0

2 1

。

0
0

均蒸出率为滤饼量的 21
.
93 多

,

使溶剂 回 收

率由真空干燥前的 80 多 左右提高到 90 务 以

上
.

20一30界
.

2. 经溶剂筛选试验表 明
,

溶剂油是最佳

的萃取剂
,

其特点是增塑剂的抽出率高
,

溶剂

损失少
,

价格便宜
,

毒性小
,

回收的产品质量

能达到部标二级品标准
.

3
.
最佳工艺条件为

:
炭泥

: 溶剂 ~ 1:

L , 一3; 洗涤次数为 l一2 次; 溶解 温 度 为

40一70oC ;溶解时间为 30一60 m i
n.

4
.
生产实践证明

,

本方法流程短
,

设备简

单
,

投资少
,

操作安全稳定
,

回收效果好
.

陈今
曰,

四
、

结 论
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