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摘要研究溶剂萃取体系综合处理 ≤× 酸废母液工艺以实现资源回收Λ结果表明在萃取剂浓度为  酸化率为  

相比 Β 时萃取效果最佳此时废母液 ≤  ⁄去除率达  萃余液 ≤  ⁄低于 ≤ ⁄指标达到国家综合排放标准

2≤  和   混合水溶液作反萃剂能够完全反萃浓缩倍数达 1倍浓缩液经蒸浓酸析得到固体产

品产率 1废母液主要有机成分为 ≤× 酸及其硝基衍生物Λ
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  ≤× 酸是合成红色有机颜料的重要中间

体主要用于制造 ≤ 11 颜料红 和 等颜

料≈Λ 一般以甲苯为原料经过磺化!氯化!硝

化!盐析!还原最后经压滤!干燥而成≈Λ废母

液主要来自压滤工序生产 ≤× 酸约产生

废母液其中含有大量难降解有机物质包

括原料!各种中间产物和成品中间体等而且含

盐量很高≈Λ采用常规水处理方法如混凝沉淀

法!吸附法!生物法等难以达到理想的效果而

且处理费用高企业往往难以承受Λ

颜料中间体分子带有磺酸基!硝基!羟基等

多种特征基团选择不同的萃取剂如对磺

酸基团有萃取活性根据溶剂萃取原理将有

机物从水相转移到有机相中再通过反萃将有

机物浓缩不仅大大降低了废水中有机物含量

而且可实现有用物质资源回收≈本文以烷基

叔胺的煤油溶液为萃取剂≤   和

  的混合水溶液作反萃剂通过静态杯皿

试验研究了该溶剂萃取体系对 ≤× 酸废母液

的萃取和反萃过程特性并探索了提取浓缩液

资源回收的方案Λ

1 材料和方法

111 材料

≤× 酸废母液取自河北省某化工厂废



水排放量为每日 Λ试验废母液水质分析结

果  ≤× 酸 含盐量约 

≤ ⁄ 废水主要有机成分为

≤× 酸及硝基物Λ

≤× 酸结构名为 2氨基22氯甲苯22磺酸

222∏22∏难

溶于水易溶于醋酸钠!碳酸钠和氨水等Λ ≤×

酸及其硝基衍生物后简称硝基物结构式如

下
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  ≤× 酸结构式    硝基物结构式

萃取剂采用烷基叔胺稀释剂采用

煤油反萃剂采用   和 ≤   的混合水

溶液酸化剂采用 1的硫酸酸析用

 浓硫酸Λ

112 分析仪器

≥∏≤ 2 高压液相色谱分析仪

× 2 ≤ ⁄型污水 ≤  ⁄速测仪型分光

光度计 ≥2型数字酸度计Λ

113 工艺流程和试验装置

工艺流程及静态萃取2反萃取试验装置如

图 和图 Λ

2 结果与讨论

211 萃取的最佳工艺参数

萃取效率 Ε 用废水中 ≤  ⁄去除率表示

的影响因素有萃取剂浓度占 与煤油

总体积的百分比!萃取体系两相体积比

 !萃取剂酸化率酸化用 1 ≥ 溶

液与已稀释好的萃取剂体积之比!反应温度!

反应时间和分离时间以及搅拌强度等Λ 其中萃

取剂浓度!相比和酸化率是影响萃取效率 Ε 的

显著因素选这 个因素做 ≤× 酸废母液萃取

过程的 因素 水平正交试验取得最优工艺

参数表 Λ其它参数选择反应时间 分

离时间 反应温度为室温Λ

图  工艺流程图

图  杯皿试验装置图

表 1  正交试验表
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萃余液 ≤  ⁄

#  
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   Β 1  

   Β   

   Β 1  

   Β   

Ψ   

Ψ   

Ψ   
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Ψι为对应因素第 ι个水平的平均萃取效率Ρ 为极值Λ

表 中 Ρ 值的大小反映了各因素对萃取

效率影响的显著程度Λ在本实验设定的条件下

萃取剂浓度是影响萃取效率的最主要因素其

次是相比和萃取剂酸化率Λ
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萃取剂浓度 萃取剂浓度对萃取效率

的影响主要因为 的相对含量和粘度变化Λ

萃取剂浓度增加参加反应的相对越高萃

取效率越好但粘度也随着增加导致混合和分

相困难萃取效率降低Λ实验得到最佳萃取剂浓

度为  Λ

酸化率 根据萃取机理须先与酸

发生离子缔合反应才能与中间体分子发生离了

缔合2离子交换反应Λ 酸化率降低的有效

利用率降低酸化率过高发生铵盐加和反

应失去萃取效能均使萃取效率下降Λ 实验得

到最佳酸化率为  Λ

萃取相比 萃取相比 降低可减

少萃取剂和反萃剂的用量但若两相体积相差

太大混合不均匀反应效率下降Λ 实验确定相

比 1Β 1Λ

212 萃余液达标处理方案

根据正交试验结果在最佳萃取条件下萃

取效率达 1 萃余液 ≤  ⁄ 为 1

 为 1Λ 根据废水综合排放标准

2中的纺织染料及染料工业污染

物排放标准排放废水的 ≤  ⁄ 应在  
以下Λ因此萃余液的 ≤  ⁄指标已达标Λ考虑实

际生产工艺中多种不利因素的影响若萃余液

的 ≤  ⁄ 仍高于 则可考虑对萃余液

进行二次萃取或采用物化方法使 ≤  ⁄ 达

标Λ萃余液经过后续处理如中和处理使其它

指标如  等达标后排放Λ

213 反萃单因素试验

反萃效率用浓缩液 ≤  ⁄值来衡量的影

响因素有反萃剂组成!反应温度!反萃体系两相

体积比 !反应时间!分离时间和搅拌强度

等Λ 本文探讨了反萃剂组成和温度单因素对反

萃效率的影响规律Λ 反萃用萃合物为最佳萃取

条件下 次萃取的萃合物Λ 反萃剂中碳酸钠浓

度为  加入不同体积浓度为  的  

调整反萃剂的碱度Λ选用反萃相比 为 

使体积浓缩比达到 倍Λ

21311 反萃剂组成单因素试验结果

由图 曲线 可以得出  投加量有

最佳范围约为 1∗ 即    Β 

≤   Β ∗ Β 此时已经完全反萃浓

缩倍数 Ρ 约 1倍Λ 当  体积减少时反

萃效果急剧下降因为反萃取要求在碱性条件

下进行  太少不能完全中和萃合物中的

酸性物质Λ   投加量过高反萃效果有所下

降可能因为 ≤× 酸及硝基物在一定  范围

内溶解性能最好Λ浓缩液 ≤  ⁄与 关系图 

曲线 可以验证  在 1∗ 1之间反萃效

果最好浓缩液 ≤  ⁄最高Λ

图  浓缩液 ≤  ⁄与反萃剂组成关系

21312 温度单因素反萃试验

温度增加有利于降低萃合物的粘度增加

混合程度提高反萃效果但温度过高反应液

蒸发过大浪费能源Λ因此在保证反萃效率的前

提下应尽量降低温度Λ温度对反萃效果的影响

实验结果见图 Λ

图  浓缩液 ≤  ⁄与温度关系

由图 可知随温度升高反萃效果越好温

度在 ε 及以上时混合和分相非常容易已

经完全反萃因此确定反萃温度为 ε Λ

图 曲线 和曲线 比较≤ ⁄平均约降

低 冷却过程中浓缩液 ≤  ⁄ 减少
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量随温度增加而增大Λ 可能因为反萃分离不完

全浓缩液中夹带部分萃取剂再加上反应温度

高萃取剂部分溶于浓缩液中随温度的增加

萃取剂的溶解度增大Λ 由此说明浓缩液的处

理不可能通过直接降温以析出固体产品来达

到资源回收的目的Λ

214 资源化途径

21411 色谱分析

将废母液液相色谱图与 ≤× 酸工业产品

和 ≤× 酸的硝基物液相色谱图比较者峰形

非常相似主要物质的出峰时间吻合Λ说明废母

液中的主要有机物质是 ≤× 酸及硝基物其含

量很高为 具有很大的回收价值Λ

提取浓缩液液相色谱图中峰的数量及位置

与废母液色谱图一致说明废母液中主要有机

物质经过萃取2反萃过程均得到有效浓缩而没

有增加新的杂质对 ≤× 酸废母液中有机

成分的萃取没有选择性只要带磺酸基团均能

被萃取Λ

21412 浓缩液回用途径

蒸浓酸析回收固体产品 为了回收浓

缩液中的有用成分将浓缩液蒸发浓缩≤ ⁄

可达 冷却后酸析剩余 ≤  ⁄ 约

Λ 得到固体产品 1废母液Λ

对固体产品做色谱分析与 ≤× 酸工业产品色

谱图比较两者的峰形及主要物质出峰时间吻

合说明产品的主要有机物质是 ≤× 酸及其硝

基物Λ分析产品中有机物含量 1 残渣占

1 氨基值为 1 Λ ≤× 酸工业产品

要求 ≤× 酸含量不低于  因此试验得到

的固体产品不能直接投入使用需要进一步还

原Λ

回用到生产工艺 根据色谱分析经过

萃取和反萃过程浓缩液没有增加新的杂质其

有机物组成与原废母液一致可以将其掺入还

原工段料液中实现资源化的目的Λ

3 结论

以 2煤油2 ≥  组成的萃取体系

处理 ≤× 酸废母液萃取效率可达 1 

出水 ≤  ⁄低于  约为 经过中和

后即可直接排放Λ萃取过程最佳工艺参数萃取

剂浓度 相比 Β 酸化率 

萃取次数次Λ

以 ≤   和   混合溶液作反萃

剂浓缩倍数达 1 倍Λ 反萃剂组成

  Β  ≤   Β ∗ Β 体积比反

萃相比 Β 反萃温度 ε Λ

浓缩液经过蒸浓酸析得到固体产品

1废母液Λ 产品性质为有机物含量

1 残渣1 氨基值1 Λ
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