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[摘要 ] � 以正辛醇为萃取剂,通过三级萃取处理硝基 C酸废水,萃余水相经过活性炭室温下脱色回收废酸.实验探讨了油

水比、萃取混合时间、静置时间等因素对 CODC r去除率及酸度的影响,研究了活性炭加入量及温度对脱色效果的影响.结果

表明本研究的适宜工艺条件为萃取油水比为 0. 6�1、混合 5m in、静置 4 h、三级萃取, 2% (质量分数 )活性炭室温下脱色,废水

的 CODCr去除率可达 95% ,回收废酸酸度在 512 g /L左右.
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Abstract: The three-stage ex traction m ethod was used to dea lw ith the nitro-C ac id wastewaterw ith n-octano l as the

ex tractant. Thew aste acid w as recovered from the raffinate w ith the active carbon as the deco lorant a t room tempera-

ture. The paper discussed d ifferent e ffects ( such as o i-l wa ter ratio, ex traction m ix ing tim e, equ ipm ent tim e and so

on) on the rem oval effic iency of CODC r and the ac idity of ra ffinate, and the effect of active carbon do sage and temper-

ature on the d iscolor ing effic iency. The result show ed that the rem oval e ffic iency of CODC r cam e to 95% , and the a-

cidity of the recovered waste ac id w as about 512 g /L by the three- stage ex traction under o i-lw ater ratio 0�6�1, m ix ing

tim e 5 m in, equ ipm ent tim e 4 h, and 2% ( w. t. ) active carbon disco lor ing at room tem pera ture.
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0� 引言

染料工业环境污染较为严重,生产过程中会排放大量含有有毒有害有机物的废水
[ 1, 2]

. 2-硝基-4, 8-二

萘磺酸 (简称硝基 C酸 )废水是氨基 C酸生产过程中产生的一股废水. 氨基 C酸是一种重要的萘系染料有

机中间体,用于合成活性染料和直接染料等.其工艺生产流程为:萘经磺化、硝化后,用镁盐分离异构体,得

到 2-硝基-4, 8-二萘磺酸镁盐, 再加入 NaOH使其转为 2-硝基-4, 8-二萘磺酸钠盐,最后在酸性介质中用铁

粉还原制得氨基 C酸成品.硝基 C酸废水就是在镁盐分离异构体后产生的一股废水. 该废水酸度以硫酸

计为 625�2 g /L左右, CODC r高达 82 000mg /L,色泽呈红棕色.氨基 C酸生产过程中产生的废水组分复杂、

浓度高、色泽深、毒性大、酸性强、生物难降解,处理难度大
[ 3, 4]

. 李启良等
[ 5 ]
利用活性炭与 H2O2催化氧化

处理氨基 C酸工业废水,降低废水的 CODCr和色度.本研究组通过对萘系染料中间体废水处理的研究
[ 6-8 ]

,

对该废水提出了采用萃取回收与活性炭脱色相结合的综合治理方法处理该股废水.同时考察了萃取剂的

种类、萃取条件、活性炭用量等因素对废水 CODCr去除率、色度及酸度的影响.采用该方法处理硝基 C酸废

水,处理量大,工艺简单,条件易于控制,处理成本低.
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1� 实验部分
表 1� 硝基 C酸废水的主要性质

Tab le 1� P roperty o f n itro-C acid wastewa ter

CODC r / ( mg /L) 密度 / ( kg /m 3 ) 酸度 (以 H2 SO4 计 ) / ( g /L) 外观

82 000 1�37 � 103 625�2 红棕色

1�1� 实验试剂及仪器
试剂:正辛醇、甲苯、煤油、氢氧化钠等试

剂均为分析纯 ( AR) ; W - 1络合萃取剂由实

验室自配,废水由某工厂提供.

仪器: HH-5化学耗氧量测定仪.

1�2� 实验方法及处理流程
硝基 C酸废水的主要性质如表 1所示.

实验方法: 取一定量的硝基 C酸废水于分液

漏斗中,加入一定量的萃取剂,剧烈振荡后静置 4

h,分离有机相和萃余水相, 向有机相中加入一定

量的 NaOH溶液进行反萃取, 得到萃取剂和反萃

水相, 回收的萃取剂循环使用, 反萃水相回收有机

物.其处理流程如图 1所示.

化学需氧量 ( CODC r )采用重铬酸钾法测定, 废水及萃余水相的酸度采用酸碱滴定法测定, 并以硫酸来

计量.

2� 结果与讨论

2�1� 萃取剂的选择
� � 取原硝基 C酸废水 60mL,分别加入不同种类的萃取剂 30mL,剧烈振荡后静置分层, 考察不同种类的

萃取剂对废水 CODC r去除率及萃余水相酸度的影响,结果如表 2所示.

表 2� 萃取剂的种类对废水 CODC r去除率及萃余水相酸度的影响

Table 2� The effect of different extractant on the remova l efficiency of CODC rand the acidity of raffinate

萃取剂 CODCr / (m g/L) CODC r去除率 /% 酸度 / ( g /L ) 萃取现象

正辛醇 42 900 47�7 593�9 分层快,水相呈红棕色

甲苯 77 625 � 5�34 623�0 分层较快,水相呈红棕色

煤油 79 375 � 3�20 620�3 分层慢,水相呈红棕色

W - 1络合萃取剂 55 000 32�9 557�9 分层较快,水相近无色

� � 从表 2可以看出, 以甲苯和煤油为萃取剂, 废水的 CODC r、水相颜色及酸度均无明显变化.用W - 1络

合萃取剂萃取,萃余水相接近无色,但废水的 CODC r去除率仅为 32�9% ,酸度也下降较多. 废水经正辛醇萃

取后, 水相颜色变化不大, 但 CODCr的去除率可以达到 47�7% ,且酸度下降值较络合萃取剂小.这可能是由

于废水中存在有 H2 SO 4、HNO3、无机盐和其他一些杂质与络合剂生成萃合物,消耗络合剂, 降低了萃取率,

影响了萃取效果
[ 9]

.正辛醇是一种常见的有机溶剂,具有良好的物理化学性质,在水中溶解度也较小,分

层快,不易乳化, 溶剂损失小,具有良好的生物降解性
[ 10]

. 综合各因素, 在本试验中,选择以正辛醇为处理

硝基 C酸生产废水的萃取剂.

2�2� 油水比对废水 CODC r去除率的影响

取原硝基 C酸废水 50mL,分别加入不同体积的正辛醇进行萃取,静置分层后, 测定萃余水相的 CODC r

及酸度,考察不同油水比对废水 CODCr去除率及酸度的影响,结果如表 3所示.

表 3� 油水比对 CODC r去除率及酸度的影响

Table 3� The effect o f oi-l wa ter ratio on the rem oval efficiency o f CODCr and the acidity o f raffina te

萃取剂的体积 /m L 油水比 CODC r / (m g /L) CODC r去除率 /% 酸度 / ( g /L)

15 0�3�1 41 000 50�0 606�2
20 0�4�1 35 500 56�7 604�9
25 0�5�1 31 375 61�7 600�3
30 0�6�1 28 700 65�0 591�5
35 0�7�1 27 900 66�0 591�5
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� � 从表 3可以看出,随着萃取剂用量的增大, CODC r去除率逐渐加大, 水相酸度略有降低. 当油水比大于

0�6�1时, CODC r的去除率及酸度变化均已不明显.因此,本实验选择油水比为 0�6�1.
2�3� 萃取混合时间对废水 CODC r去除率的影响

取 5份 50mL原硝基 C酸废水,分别加入 30mL正辛醇, 在室温条件下考察了萃取混合时间对废水

CODCr去除率及酸度的影响,实验结果如图 2所示.

从图 2可见,随着混合时间的增加,废水的 CODCr去除率逐渐增大,在混合时间超过 5m in后, 萃余水

相中 CODCr的去除率变化已不明显. 混合 5m in时, 萃余水相酸度已基本达到最大值, 说明油水两相已达到

平衡, 因此选择 5m in为适宜实验条件.

2�4� 萃取静置时间对废水 CODC r去除率的影响

在油水比 0�6�1,混合 5m in的条件下,将 110mL原硝基 C酸废水与 66mL正辛醇混合,静置分层,测

定不同静置时间下废水的 CODCr和酸度,以确定适宜静置时间,实验结果如表 4所示.

表 4� 萃取静置时间对 CODCr去除率及酸度的影响

Table 4� The effect o f ex traction equipm ent tim e on the rem oval efficiency o f CODCr and the acidity o f raffina te

萃取静置时间 /h CODC r / ( mg /L ) CODCr去除率 /% 酸度 / ( g /L)

1 28 050 65�8 583�9

2 27 450 66�5 585�7

3 27 000 67�1 588�1

4 27 000 67�1 593�4

5 26 900 67�2 594�2

� � 从表 4中看出, 随着静置时间的增加,废水的 CODCr去除率及酸度逐渐增大, 而当静置时间超过 4 h

后, CODC r去除率已基本无变化, 酸度变化也不明显, 因此本实验选择的适宜静置时间为 4 h.

2�5� 萃取级数的确定
正辛醇萃取硝基 C酸废水的单级萃取率为 66%左右,并不能达到令人满意的处理效果,故采用多级

萃取方法处理硝基 C酸废水. 实验研究了萃取级数对萃取效果的影响,结果如表 5所示.

表 5� 萃取级数对 CODC r去除率及酸度的影响

Table 5� The effect of ex traction s tages on the rem ova l efficiency of CODCr and the acidity of raffinate

萃取级数 萃余水相 CODC r / ( mg /L ) CODCr总去除率 /% 酸度 / ( g /L)

1 27 650 66�3 581�6
2 13 100 84�0 556�2

3 7 700 90�6 530�2

� � 从表 5看出, 随着萃取级数的增加, 硝基 C酸的 CODCr去除率随之上升,当萃取级数增大到 3级时,

CODCr去除率可达 90%.同时也可看到随着萃取级数的增加, 萃余水相的酸度有所下降, 相应的废水处理

运行费用也会略有增加,故在实际处理过程中确定本实验的适宜萃取级数为 3级.
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2�6� 活性炭加入量的确定
经正辛醇 3级萃取处理的硝基 C酸废水,萃余水相颜色呈浅褐色, 故采用活性炭对其进行脱色处理.

室温下,通过改变活性炭的加入量,测定活性炭加入量对经 3级处理后的废酸脱色效果的影响,结果如表

6所示.

表 6� 活性炭加入量对脱色效果的影响

Table 6� The effect of adding am ount o f active carbon on the rem oval efficiency o f CODCr and the acidity of raffina te

活性炭加入质量分数 /% 萃余水相 CODC r / ( mg /L ) CODC r去除率 /% 酸度 / ( g /L) 水相颜色

0�5 6 130 20�4 512�1 黄色

1 5 340 30�6 512�1 浅黄色

1�5 4 500 41�6 512�1 浅黄色

2 3 540 54�0 512�1 几乎无色,略带黄

3 2 670 65�3 512�1 几乎无色

� � 从表 6可看出,随着活性炭使用量的加大, 废水的 CODCr去除率逐渐增加, 而其变化对水相的酸度几

乎没有影响,综合各方面因素, 活性炭的加入量为 2% .

2�7� 温度对活性炭脱色效果的影响
原硝基 C酸废水经 3级萃取后,加入质量分数为 2%的活性炭搅拌脱色, 测定不同温度条件下对活性

炭脱色效果的影响,结果如表 7所示.
表 7� 温度对活性炭脱色效果的影响

Table 7� The effect of extraction tem perature on the remova l efficiency of CODC r and the acidity of raffinate

温度 /� 萃余水相 CODC r / ( m g/L) CODC r总去除率 /% 酸度 / ( g /L) 水相颜色

20 3 500 95�7 512�0 几乎无色

40 3 375 95�9 512�0 几乎无色

60 3 340 95�9 512�0 几乎无色

� � 从表 7看出,温度对活性炭脱色效果影响不大,本实验选择室温下搅拌脱色处理.

硝基 C酸废水经正辛醇 3级萃取, 活性炭脱色后, 萃余水相即为回收废酸,可用于再生产中. 萃取有

机相与碱液发生反应,实现与萃取剂的分离. 实验中在萃取有机相中加入一定量的 NaOH 溶液, 调节 pH

至 5~ 6,静置分离反萃液,回收萃取剂, 循环使用,反萃水相进一步回收有机物.

3� 结论

( 1) 正辛醇萃取处理硝基 C酸废水,可以获得满意的处理效果, 其适宜处理工艺条件是: 萃取油水比

为 0. 6�1、混合 5m in、静置 4 h、进行 3级萃取,加入质量分数为 2%的活性炭室温下搅拌脱色;

( 2) 硝基 C酸废水经上述处理后, CODC r总去除率可达 95%, 从硝基 C酸废水中回收的废酸酸度在

512 g /L左右,可返回生产中使用,降低了生产成本.
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高了骨料和水泥砂浆的结合,降低多余水分在混凝土中的存在.

( 3) 利用膨胀组份生成的钙矾石产生的体积膨胀补偿了混凝土的体积收缩微膨胀效应,来抵抗混凝

土的收缩、温度变化等因素产生的约束力,从而起到防止裂缝的目的.
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