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摘要:利用水处理中微砂强化絮凝技术以及异相成核原理研究了微砂对磷酸－蔗糖钙工艺的强化作用ꎮ 考察了微砂与絮

凝剂不同投加方式对糖浆絮凝沉降速度的影响ꎬ确定了微砂的最佳投加方式ꎬ并对絮体形成过程进行初步探讨ꎮ 在此基础上以

沉降时间为指标ꎬ考察不同粒径的微砂、微砂投加量以及聚丙烯酰胺用量等因素对糖汁絮凝沉降过程的影响ꎬ并通过单因素分

析以及三因素三水平对糖汁絮凝沉降进行 Ｂｏｘ－Ｂｅｈｎｋｅｎ 响应面试验ꎮ 结果表明ꎬ与磷酸－蔗糖钙法相比ꎬ微砂强化可使絮凝沉

降过程中形成的絮体更大、更密实ꎬ沉降性能更好ꎻ微砂强化磷酸－蔗糖钙法最佳的工艺条件为:微砂粒径为 ８０ ~ １００ μｍ、微砂

投加量为 ０􀆰 ４ ｇ、聚丙烯酰胺质量分数为 ５ ｍｇ / ｋｇ、沉降时间为 ４􀆰 ５ ｍｉｎꎮ
关键词:赤砂糖ꎻ微砂ꎻ强化絮凝ꎻ沉降时间ꎻ响应面
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　 　 在糖汁清净中ꎬ新生的磷酸钙微粒在絮凝剂的

作用下通过吸附、架桥、网捕和卷扫等机制ꎬ使其与

多糖等大分子杂质凝聚形成更大的絮凝体并沉降ꎬ
以实现对糖汁的清净目的ꎮ 但磷酸钙结构蓬松ꎬ易
悬浮在糖汁中ꎬ难以实现固液分离ꎮ 因此ꎬ糖厂多采

用磷浮法处理糖汁[１]ꎬ但操作难控制ꎬ澄清脱色效

果波动较大ꎮ 而絮凝沉降法具有工艺和设备简单、

容易操作和控制等优点ꎮ 因此ꎬ如何提高磷酸钙絮

凝物的沉降速度是采用沉降工艺的关键ꎮ
絮凝核心的形成是絮凝反应中的控制步骤ꎬ可

包括由溶液中粒子自发形成的均相成核和外界投加

微粒形成的异相成核[２]ꎮ 在水处理中ꎬ微砂强化絮

凝技术已经很成熟ꎬ运用该理论人为增添作为晶核

的粒子如微砂[３]、磁粉[４]、回流污泥[５] 等ꎬ诱导絮体

􀅰２１１􀅰
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的形成和成长ꎮ 但在糖汁处理方面只报道用超细碳

酸钙[６]、微米级或者纳米级的 ＣａＳＯ３
[７] 等微粒进行

强化处理ꎬ尚未有关于微砂对糖汁强化絮凝沉降研

究的报道ꎮ 因此ꎬ笔者在磷酸－蔗糖钙法清净工艺

中引入微砂ꎬ强化絮凝工艺ꎬ取得了理想的效果ꎬ大
大缩短沉降时间ꎮ 并探讨了微砂强化絮凝的相关

机理ꎮ

１　 实验部分

１􀆰 １　 材料与仪器

赤砂糖ꎬ柳州市露塘糖业有限公司生产ꎻ氢氧化

钠(ＡＲ)ꎬ广东光华化学厂有限公司生产ꎻ氧化钙

(ＡＲ)ꎬ天津市科密欧化学试剂有限公司生产ꎻ聚丙

烯酰胺(ＰＡＭꎬ相对分子质量≥３００ 万ꎬＳＧ)、８５％磷

酸、蔗糖(ＡＲ)、盐酸(ＡＲ)ꎬ西陇化工股份有限公司

生产ꎻ微砂ꎬ市售ꎬ１００~３００ 目ꎮ
ｐＨＳ－２５ 型 ｐＨ 计ꎬ上海雷磁仪器厂生产ꎻ２ＷＡＪ－

改型阿贝折射仪ꎬ上海物理学仪器厂生产ꎻＵＶ－２０００
型紫外分光光度计ꎬ上海精密仪器仪表有限公司生

产ꎻ１ ０００ ｍＬ 英霍夫锥形管ꎬ上海化科实验器材有

限公司生产ꎻＨＶ０４－５５ 扫描电子显微镜ꎬ德国蔡司

公司生产ꎻ标准分样筛ꎻ马尔文 ３０００ꎬ上海思百吉仪

器系统有限公司生产ꎮ
１􀆰 ２　 实验方法

１􀆰 ２􀆰 １　 实验步骤

磷酸－蔗糖钙法清净工艺流程如图 １ 所示ꎮ 将

１００ ｍＬ １０° Ｂｘ 糖浆于烧杯中ꎬ加热至 ３５℃ꎬ调节 ｐＨ
至 ６􀆰 ８０ꎬ然后加入 ６００ ｍｇ / ｋｇ 磷酸ꎬ再用蔗糖钙调至

中性ꎬ恒温搅拌 ５ ｍｉｎ 后ꎬ二次加热到 ９５ ~ １００℃ꎬ加
入微砂搅拌 １ ｍｉｎ 后ꎬ加入 ２ ｇ / Ｌ 聚丙烯酰胺溶液

０􀆰 １ ｍＬꎬ继续搅拌 ３０ ｓ 后ꎬ再慢速搅拌 ２ ｍｉｎ 后ꎬ取
出糖浆ꎬ倒入 １ ０００ ｍＬ 英霍夫锥形管ꎬ记录得到

５０ ｍＬ 上清液所用的时间ꎬ静置冷却ꎬ取上清液进行

测定ꎮ

图 １　 磷酸－蔗糖钙法清净工艺流程

１􀆰 ２􀆰 ２　 测定方法

糖汁色值、浊度、脱色率及除浊率的测定和计算

方法参照文献[８]ꎮ
１􀆰 ２􀆰 ３　 沉降时间测定方法

将经过强化处理的糖浆倒入英霍夫锥形管中ꎬ
记录得到 ５０ ｍＬ 上清汁所用的时间ꎮ

２　 结果与讨论

２􀆰 １　 微砂投加顺序不同对糖浆处理效果的影响

按照 １􀆰 ２􀆰 １ 中所述的实验步骤将糖浆进行前期

处理后ꎬ改变微砂和絮凝剂的投加顺序ꎬ对糖浆进行

絮凝沉降对比试验ꎮ
投加方式 １:先加入 ０􀆰 ２ ｇ 粒径为 ８０ ~ １００ μｍ

的微砂混合ꎬ后加 ３ ｍｇ / ｋｇ 絮凝剂絮凝ꎮ
投加方式 ２:先加入 ３ ｍｇ / ｋｇ 絮凝剂絮凝ꎬ后再

加 ０􀆰 ２ ｇ 粒径为 ８０~１００ μｍ 的微砂ꎮ
投加方式 ３:同时加入 ３ ｍｇ / ｋｇ 絮凝剂絮凝和

０􀆰 ２ ｇ 粒径为 ８０~１００ μｍ 的微砂ꎮ
空白试验对照:不加微砂ꎮ
空白试验及不同投加方式对糖汁絮凝沉降的影

响如表 １ 所示ꎮ
表 １　 空白试验及不同投加方式对糖汁絮凝沉降的影响

　 指标 脱色率 / ％ 除浊率 / ％ 沉降时间 / ｍｉｎ

空白试验 ６１􀆰 ３ ９７􀆰 ６ １６

方式 １ ６２􀆰 ０ ９８􀆰 ４ ５

方式 ２ ６２􀆰 １ ９９􀆰 １ １８

方式 ３ ６２􀆰 ８ ９８􀆰 ４ ２２

由表 １ 可以看出ꎬ３ 种投加方式与空白试验对

照发现ꎬ其脱色率和除浊率基本不变ꎬ这是由于糖浆

中的色素、胶体颗粒主要被新生磷酸钙所吸附或包

埋ꎬ投加方式并没有改变新生磷酸钙的总量ꎬ因此ꎬ
脱色率和除浊率几乎没有变化ꎮ 但微砂的加入对絮

凝物沉降快慢有明显的影响ꎬ方式 １ 沉降速度最快ꎬ
方式 ２、方式 ３ 较慢ꎬ甚至均低于空白试验ꎮ 这是因

为方式 １ 是先投加微砂ꎬ后投加絮凝剂ꎬ这样新生磷

酸钙易吸附并包裹微砂ꎬ被包埋的微砂可作为絮凝

物的晶核ꎬ对絮凝物成长和沉降具有促进作用ꎬ因而

加快沉降速度ꎮ 方式 ２ 是先加入 ＰＡＭꎬ通过吸附、
架桥、网捕和卷扫机理使糖浆中的胶体颗粒凝聚并

形成絮凝体ꎬ随后加入的微砂未能与絮凝体结合ꎬ且
搅动的微砂将已形成的絮体打碎ꎬ导致沉降减慢ꎮ
方式 ３ 是同时投加微砂与 ＰＡＭ 混合后形成夹砂絮

凝体ꎬ但有部分微砂阻碍 ＰＡＭ 的絮凝吸附作用ꎬ未
能更好捕获磷酸钙ꎬ导致磷酸钙颗粒变小ꎬ漂浮在糖

浆中ꎬ不易沉降ꎮ
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不同投加方式得到的絮凝物的扫描电镜图如

图 ２ 所示ꎮ 由图 ２ 可以看出ꎬ微砂的不同投加方式

对絮凝物的形貌结构有明显的影响ꎮ 方式 １ 的絮凝

物最为密实ꎬ有利于沉降ꎬ因此ꎬ方式 １ 的絮凝沉降

速度最快ꎬ与试验结果一致ꎮ 方式 ２ 的絮凝物不及

方式 １ 密实ꎬ且其表面呈粉末状ꎻ方式 ３ 的絮凝物则

最为蓬松而且有许多空洞结构ꎻ空白试验的絮凝物

的结构不及方式 １ 密实ꎬ但比方式 ２、方式 ３ 的密实

度高、规则性好ꎮ 以上絮凝物的形貌结构可以较好

地解释不同投加方式对沉降速度的影响ꎮ 因此ꎬ优
选投加方式 １ 进行后续试验ꎮ

(ａ)空白试验 (ｂ)方式 １

(ｃ)方式 ２ (ｄ)方式 ３

图 ２　 不同投加方式得到的絮凝物的扫描电镜图

Ｍａｌｖｅｒｎ Ｈｙｄｒｏ Ｓｉｇｈｔ 不仅获得清晰的图像ꎬ而且

能够准确、直观地体现出絮凝物的成长过程ꎮ 微砂

最佳投加方式的絮凝物形成动态过程图像如图 ３ 所

示ꎮ 由图 ３(ａ)可以看出ꎬ空白糖浆中看不到任何微

粒的图像ꎻ由图 ３(ｂ)可以看出ꎬ磷酸与蔗糖钙加入

后反应生成大量微小磷酸钙颗粒ꎻ由图 ３(ｃ)可以看

出ꎬ加入微砂和絮凝剂后ꎬ在一定的机械搅拌下开始

形成絮体ꎻ由图 ３(ｄ) ~图 ３(ｈ)可以看出ꎬ随着絮凝

时间的延长ꎬ絮凝体相互聚集ꎬ进而形成较大的絮凝

物并不断的壮大和密实ꎮ 该结果与絮体形成的研究

报道一致[９]ꎮ
２􀆰 ２　 单因素试验分析

２􀆰 ２􀆰 １　 不同粒径的微砂对糖浆絮凝沉降的影响

根据最佳投加方式ꎬ以沉降时间为指标ꎬ不同

粒径的 ０􀆰 ３ ｇ 微砂对糖浆絮凝沉降影响如图 ４ 所

示ꎮ 微砂粒径 ４８ ~ ６０、６０ ~ ８０、８０ ~ １００、１００ ~ １２０、
１２０ ~ １５０ μｍ 分别对应图 ４ 中横坐标 １、２、３、４、５ꎮ

(ａ)处理前 (ｂ)加入磷酸与蔗糖钙后

(ｃ)加入微砂后 (ｄ)刚加入絮凝剂

(ｅ)加入絮凝剂 ３０ ｓ ( ｆ)加入絮凝剂 ６０ ｓ

(ｇ)加入絮凝剂 ９０ ｓ (ｈ)加入絮凝剂 １２０ ｓ

图 ３　 微砂最佳投加方式的絮凝物形成

动态过程图像

１—除浊率ꎻ２—沉降时间

图 ４　 不同粒径微砂对糖浆絮凝沉降的影响

由图 ４ 可以看出ꎬ糖浆的除浊率在微砂粒径为

４８~１５０ μｍ 内相对平稳ꎬ随着粒径的增加出现一定

的上下波动ꎬ数值相差较小ꎻ絮凝物沉降时间随微砂

粒径的增大先缩短后延长ꎬ当微砂粒径为 ８０ ~
１００ μｍ 时ꎬ糖浆的除浊效果最好ꎬ絮凝沉降的时间
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也最短ꎮ 这是由于微砂粒径小于 ８０ μｍ 时ꎬ微砂的

质量较轻ꎬ不能加快絮凝物的重力沉降ꎻ当微砂颗粒

超过 １００ μｍ 时ꎬ由于质量大ꎬ又导致部分微砂没有

与絮凝体结合之前就沉降到底部ꎬ不能发挥絮凝物

的晶核作用ꎮ 由于在异相成核与强化絮凝的原理

中ꎬ投加一定粒度的微砂ꎬ可以使絮凝体迅速成长和

增加絮凝体的密度ꎬ从而使体积大的絮凝体沉降速

度加快ꎮ 当微砂粒径为 ８０~１００ μｍ 时ꎬ形成沉降性

能良好的夹砂絮凝体ꎬ沉降速度最快ꎮ 因此ꎬ选用粒

径为 ８０~１００ μｍ 的微砂进行后续试验ꎮ
２􀆰 ２􀆰 ２　 微砂投加量对糖浆絮凝沉降的影响

根据最佳投加方式和上述试验结果ꎬ以沉降时

间为指标ꎬ通过投加不同质量的 ８０ ~ １００ μｍ 微砂ꎬ
考察不同投加质量对糖浆絮凝沉降的影响ꎬ结果如

图 ５ 所示ꎮ

１—除浊率ꎻ２—沉降时间

图 ５　 微砂投加质量对糖浆絮凝沉降的影响

从图 ５ 可以看出ꎬ随着微砂投加质量的增加ꎬ糖
浆的除浊率变化不明显ꎬ而絮凝物所需的沉降时间

明显缩短ꎮ 这是由于微砂投加质量的增加促使晶核

数量增加ꎬ新生的磷酸钙与微砂颗粒碰撞机会增大ꎬ
并且吸附在微砂的表面ꎬ形成微小的絮核ꎬ在聚丙烯

酰胺絮凝剂的作用下ꎬ通过吸附、架桥、网捕和卷扫

等机理容易形成大而重的絮体ꎬ从而加快了沉降的

速度ꎮ 在一定的投加质量范围内ꎬ除浊率会出现一

定波动ꎬ但变化较小ꎬ表明微砂的投加质量对除浊率

的影响较小ꎮ 综合考虑用量与沉降时间ꎬ选用最佳

投加质量为 ０􀆰 ４ ｇꎬ此时ꎬ除浊效果最好ꎬ沉降时间也

较短ꎬ约为 ４ ｍｉｎꎮ
２􀆰 ２􀆰 ３　 ＰＡＭ 质量分数对糖浆絮凝沉降的影响

根据最佳的投加方式、微砂投加质量以及沉降

时间为指标ꎬ通过投加 ０􀆰 ４ ｇ 粒径为 ８０ ~ １００ μｍ 的

微砂ꎬ考察 ＰＡＭ 质量分数对糖浆絮凝沉降的影响ꎬ
结果如图 ６ 所示ꎮ

由图 ６ 可以看出ꎬ当 ＰＡＭ 质量分数小于 ５ ｍｇ / ｋｇ
时ꎬ夹砂絮体的沉降速度随着 ＰＡＭ 质量分数的增加

　 　 　 　 　 　 　

１—除浊率ꎻ２—沉降时间

图 ６　 ＰＡＭ 质量分数对糖浆絮凝沉降的影响

而加快ꎬ除浊率也随之缓慢增大ꎻ当絮凝剂 ＰＡＭ 质

量分数大于 ５ ｍｇ / ｋｇ 时ꎬ夹砂絮凝物的沉降速度随

絮凝剂 ＰＡＭ 质量分数的增大而变慢ꎬ除浊率也随之

下降ꎮ 这是由于絮凝剂 ＰＡＭ 为有机高分子并含有

许多氨基和羧基活性基团ꎬ通过吸附和架桥作用ꎬ将
夹砂磷酸钙絮体及其他杂质连同沉降ꎬ使糖汁的悬

浮物与糖液分离ꎮ 随着絮凝剂 ＰＡＭ 质量分数的增

大ꎬ有利于絮凝物的生成ꎬ从而有利于沉降速度加快

和除浊率的提高ꎮ 但絮凝剂质量分数过大ꎬ则导致

絮凝体的回溶ꎬ导致重心分散ꎬ因此ꎬ除浊率反而下

降ꎬ沉降速度变慢[１０]ꎮ 综合考虑ꎬ确定 ＰＡＭ 最佳质

量分数为 ５ ｍｇ / ｋｇꎮ
２􀆰 ３　 响应面试验优化

根据 Ｂｏｘ － Ｂｅｈｎｋｅｎ 的中心组合试验设计原

理[１１]ꎬ选取微砂粒径、微砂投加质量、ＰＡＭ 质量分

数为自变量ꎬ进行 Ｂｏｘ－Ｂｅｈｎｋｅｎ 试验设计ꎬ因素水平

设计如表 ２ 所示ꎮ 以沉降时间为响应值ꎬ优化沉降

效果ꎬ结果如表 ３ 所示ꎮ
表 ２　 Ｂｏｘ－Ｂｅｈｎｋｅｎ 试验设计因素水平及编码表

因素
水平

－１ ０ １

微砂粒径(Ａ) / μｍ ６０~８０ ８０~１００ １００~１２０

微砂投加质量(Ｂ) / ｇ ０􀆰 ３ ０􀆰 ４ ０􀆰 ５

ＰＡＭ 用量(Ｃ) / (ｍｇ􀅰ｋｇ－１) ３ ４ ５

表 ３　 Ｂｏｘ－Ｂｅｈｎｋｅｎ 试验设计与结果

试验号
因素

Ａ Ｂ Ｃ
沉降时间 / ｍｉｎ

１ ０ ０ ０ ４􀆰 ５

２ －１ ０ －１ ６􀆰 ０

３ １ ０ －１ ６􀆰 ０

４ ０ －１ １ ５􀆰 ０

５ －１ －１ ０ ５􀆰 ０

６ ０ ０ ０ ５􀆰 ０
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续表

试验号
因素

Ａ Ｂ Ｃ
沉降时间 / ｍｉｎ

７ －１ １ ０ ６􀆰 ０

８ ０ １ １ ４􀆰 ５

９ ０ ０ ０ ５􀆰 ５

１０ １ ０ １ ６􀆰 ０

１１ ０ ０ ０ ５􀆰 ０

１２ １ １ ０ ５􀆰 ５

１３ １ －１ ０ ６􀆰 ５

１４ －１ ０ １ ４􀆰 ５

１５ ０ ０ ０ ４􀆰 ５

１６ ０ －１ －１ ５􀆰 ５

１７ ０ １ －１ ５􀆰 ５

通过对表 ３ 中的数据进行拟合ꎬ得到二次多项

式回归方程为:
Ｙ ＝ ４􀆰 ７０ ＋ ０􀆰 ３１Ａ － ０􀆰 ０６３Ｂ － ０􀆰 ３８Ｃ － ０􀆰 ５０ＡＢ ＋

０􀆰 ３８ＡＣ － ０􀆰 １３ＢＣ ＋ ０􀆰 ７８Ａ２ ＋ ０􀆰 ２８Ｂ２ ＋ ０􀆰 １５Ｃ２

　 　 二次回归方程的方差分析如表 ４ 所示ꎮ
表 ４　 二次回归方程的方差分析

方差来源 平方和 自由度 均方值 Ｆ 值 Ｐ 值 显著性

模型 ６􀆰 ７００ ９ ０􀆰 ７４０ １４􀆰 ３７ ０􀆰 ００１０ ∗∗

Ａ ０􀆰 ７８０ １ ０􀆰 ７８０ １５􀆰 ０９ ０􀆰 ００６０ ∗∗

Ｂ ０􀆰 ０３１ １ ０􀆰 ０３１ ０􀆰 ６０ ０􀆰 ４６２７ 　

Ｃ １􀆰 １３０ １ １􀆰 １３０ ２１􀆰 ７２ ０􀆰 ００２３ ∗∗

ＡＢ １􀆰 ０００ １ １􀆰 ０００ １９􀆰 ３１ ０􀆰 ００３２ ∗∗

ＡＣ ０􀆰 ５６０ １ ０􀆰 ５６０ １０􀆰 ８６ ０􀆰 ０１３２ ∗

ＢＣ ０􀆰 ０６３ １ ０􀆰 ０６３ １􀆰 ２１ ０􀆰 ３０８３ 　

Ａ２ ２􀆰 ５３０ １ ２􀆰 ５３０ ４８􀆰 ８３ ０􀆰 ０００２ ∗∗

Ｂ２ ０􀆰 ３２０ １ ０􀆰 ３２０ ６􀆰 １５ ０􀆰 ０４２２ ∗

Ｃ２ ０􀆰 ０９５ １ ０􀆰 ０９５ １􀆰 ８３ ０􀆰 ２１８３ 　

残差 ０􀆰 ３６０ ７ ０􀆰 ０５２ 　 　 　

失拟项 ０􀆰 ０６２ ３ ０􀆰 ０２１ ０􀆰 ２８ ０􀆰 ８３９５ 　

纯误差 ０􀆰 ３００ ４ ０􀆰 ０７５ 　 　 　

总和 ７􀆰 ０６０ １６ 　 　 　 　

　 　 注:∗∗Ｐ<０􀆰 ０１ꎬ差异极显著ꎻ∗Ｐ<０􀆰 ０５ꎬ差异显著ꎮ

在回归方程方差分析中ꎬ自变量对响应值影响

的显著性由 Ｆ 检验来判定ꎬ概率 Ｐ 值越小ꎬ自变量

的显著性越好[１７－１８]ꎮ 通过表 ４ 可以看出ꎬ模型的 Ｐ
值为 ０􀆰 ００１ ０ꎬＰ<０􀆰 ０５ꎬ说明该模型具有较高的显著

性ꎬ失拟项为 ０􀆰 ８３９ ５>０􀆰 ０５ 不显著ꎬ表明该模型不

失拟ꎬ可用于对糖浆絮凝沉降快慢的分析与预测ꎮ
三维响应面图能直观地反映各因素交互作用以

及对响应值的影响ꎬ各因素交互作用的二次回归方

程的三维立体图效果如图 ７ 所示ꎮ

(ａ)粒径和微砂投加质量

(ｂ)粒径和 ＰＡＭ 质量分数

(ｃ)微砂投加质量和 ＰＡＭ 质量分数

图 ７　 各因素交互作用的二次回归方程的

三维立体图效果

从图 ７ 可以看出ꎬ粒径和微砂投加质量相互交

会存在最低点ꎮ 粒径、微砂投加质量和 ＰＡＭ 质量

分数交互作用时ꎬＰＡＭ 质量分数对絮凝沉降时间

影响最为显著ꎮ 对响应值影响显著的因素依次

是:ＰＡＭ 质量分数(Ｃ) >微砂粒径(Ａ) >微砂投加

质量(Ｂ)ꎮ 通过优化实验可知ꎬ微砂强化磷酸－蔗
糖钙法清净工艺的最佳工艺条件为:微砂粒径为

８０ ~ １００ μｍ、微砂投加质量为 ０􀆰 ４ ｇ、聚丙烯酰胺

质量分数 ５ ｍｇ / ｋｇꎬ在此条件下ꎬ理论的沉降时间为

４􀆰 ４ ｍｉｎꎮ 为了检验试验结果是否与真实情况相一

致ꎬ对理论值进行 ３ 次平行验证得到的结果为

４􀆰 ５ ｍｉｎꎬ与 ４􀆰 ４ ｍｉｎ 接近ꎬ说明采用响应面分析优化

得到的结果可靠ꎮ
　 　 　 　 (下转第 １１８ 页)
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成如表 １ 所示ꎮ
表 １　 实验原料组成

物质 丙烷 异丁烷 正丁烷
反－２－

丁烯
正丁烯 异丁烯

顺－２－

丁烯

质量分数 / ％ ２􀆰 ７８ ５５􀆰 ０４ ６􀆰 ０３ ５􀆰 ４０ １５􀆰 ０６ １２􀆰 ８９ ２􀆰 ８０

１􀆰 ２　 催化剂的处理

１􀆰 ２􀆰 １　 催化剂的性能参数

催化剂选用丹东明珠特种树脂有限公司生产的

大孔磺酸树脂 ＤＨ－２ꎬ其物性参数如表 ２ 所示ꎮ
表 ２　 磺酸树脂 ＤＨ－２ 的性能参数

树脂

名称

酸容量 /

(ｍｍｏｌ􀅰ｇ－１)

孔径 /
ｎｍ

比表面积 /

(ｍ２􀅰ｇ－１)

含水质量

分数 / ％

ＤＨ－２ ４􀆰 ００ １５􀆰 １４ ２２􀆰 ３１ ５０~５５

１􀆰 ２􀆰 ２　 催化剂预处理

催化剂在使用前ꎬ首先用乙醇浸泡 ５ ｈꎬ去离子

水洗涤数次ꎬ以除去微量杂质ꎬ最后在 ８０℃下真空

干燥至恒重ꎬ冷却后置于干燥器中保存备用ꎮ
Ｎａ＋改性树脂的制备[１１]:取一定量的树脂于锥

形瓶中ꎬ用乙醇浸泡 ５ ｈꎬ去离子水洗涤数次ꎬ加入一

定体积的氢氧化钠溶液ꎬ慢速搅拌 １２ ｈꎬ使 Ｎａ＋充分

交换ꎬ然后用去离子水洗至中性ꎬ最后在 ８０℃下真

空干燥至恒重ꎬ记为 ｘＮａ / ＤＨ－２(ｘ 为 Ｎａ＋交换率)ꎮ

Ｎａ＋交换率计算式:
ｘ ＝ [(Ａ０ － Ａ) / Ａ０] × １００％ (１)

式中:Ａ０ 为交换前 ＤＨ－２ 树脂的酸量ꎬｍｍｏｌ Ｈ＋ / ｇꎻＡ
为交换后 ＤＨ－２ 树脂的酸量ꎬｍｍｏｌ Ｈ＋ / ｇꎮ
１􀆰 ３　 实验方法

微型固定床反应装置流程如图 １ 所示ꎮ 反应器

长 ４００ ｍｍꎬ内径 ８ ｍｍꎮ 反应前ꎬ先对催化剂进行活

化预处理ꎬ除去催化剂中的微量水分ꎮ 待反应体系

稳定后ꎬ用气相色谱分析气、液相组成ꎮ 所用色谱为

　 　 　 　 　 　 　

１—氮气钢瓶ꎻ２—Ｃ４ 原料钢瓶ꎻ３—双柱塞微量泵ꎻ

４—抑制剂瓶ꎻ５—液体接收瓶ꎻ６—气袋ꎻ７—减压表ꎻ
８—转子流量计ꎻ９—三通阀ꎻ１０—截止阀ꎻ１１—压力表ꎻ

１２—单向阀ꎻ１３—混合器ꎻ１４—针形阀ꎻ１５—微型反应器ꎻ
１６—加热炉ꎻ１７—热电偶

图 １　 叠合反应装置

􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜
　 　 (上接第 １１６ 页)

３　 结论

微砂对磷酸－蔗糖钙法絮凝沉降糖浆具有较好

的强化作用ꎬ可显著缩短絮凝沉降时间ꎻ不同粒径大

小的微砂对其强化程度不同ꎬ其中ꎬ粒径为 ８０~１００
μｍ 的微砂效果最佳ꎮ 运用响应面试验优化ꎬ得到

最佳的工艺条件为:微砂粒径为 ８０ ~ １００ μｍ、微砂

投加质量为 ０􀆰 ４ ｇ、聚丙烯酰胺质量分数为 ５ ｍｇ / ｋｇꎻ
在此条件下ꎬ絮凝沉降时间仅为 ４􀆰 ５ ｍｉｎꎮ
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