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陶瓷膜用于硫化碱液纯化除杂研究
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摘要!采用陶瓷膜对硫化碱液进行纯化除杂研究"分析了膜通量随运行时间的衰减变化趋势"确定了恢复膜通量的方法"并

比较了 $ 种陶瓷膜管的不同分离效果# 结果表明";) .1陶瓷膜能有效截留硫化碱液中的杂质"过滤硫化碱液时平均通量达到

!!) W!") _Y%1

$

*0&"碱回收率 ::Z以上"清液77低于 @ 1HY_"满足生产需要"提高了产品品质#
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AA由于陶瓷膜具有良好的耐酸碱'腐蚀性及机械

稳定性'热稳定性等特点"日益成为苛刻条件下有效

的分离技术"被广泛应用于化工'生物发酵等各种

领域(# C")

#

工业硫化碱在溶解过程中会产生活性炭等杂

质"碱渣的处理成为了化工生产中存在的难题"它不

仅影响了粗品的质量"还极大地影响着化工生产过

程中精馏系统的运行"延长生产周期并增加了生产

成本# 对于实际的工业硫化碱液"体系较为复杂"碱

渣处理的相关报道较少#

本文中以安徽某公司的硫化碱液为过滤对象"

采用江苏久吾高科技股份有限公司生产的陶瓷膜及

设备进行纯化除杂"收到了很好的效果#

9:实验部分

9=9:实验原料

安徽某公司硫化碱液"碱质量含量 $:) W!#) HY_"

@)X"LUl#!"77在 Q) W#)) 1HY_#

9=>:实验设备

)[# 1

$ 陶瓷膜设备"工艺流程图如图 ##

图 #A陶瓷膜实验设备工艺流程图

图 # 说明"主要采用内循环结构"经过沉降槽沉

降后的硫化碱液经供料泵进入内循环回路中"再通

过循环泵"以高速流动的方式在陶瓷膜组件内部不

断地循环'浓缩"清液从渗透侧出来"一小部分浓缩

液回到缓冲罐"与来料混合后继续参与循环"当循环

回路中的浓缩液达到一定浓度时"即陶瓷膜的清液

通量低于设计值时"停止分离操作"关闭清液出料

阀"进入清洗程序#

实验用陶瓷膜和设备均为为江苏久吾公司自

产# 陶瓷膜规格为!/*JC;)C#:
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9=?:检测方法

采用重量法测定硫化碱液77的含量"采用滴定

法测定硫化碱液的碱含量#

>:实验结果与讨论

>=9:GA %D陶瓷膜通量随运行时间的变化情况

图 $ 是 $ 批物料在批次 # 初始温度 @)X"批次

$ 初始温度 R)X%加蒸汽&"循环流量 ![! 1

!

Y0"操

作压力 )[# *D3情况下进行的 ;) .1陶瓷膜过滤实

验"显示的是膜通量随着过滤时间的延长的变化

情况#

#-批次一$$-批次二

图 $A$ 批 ;) .1陶瓷膜过滤试验的通量变化

由图 $ 可知"膜通量都随着过滤时间的延长而

逐渐递减# 在连续进料初期"膜通量有些许衰减"体

现了浓差极化作用和膜芯表面凝胶层等污染过程#

在料液循环中"料液浓度逐渐增加"浓差极化现象严

重"过滤阻力增大"膜通量递减# 在约 #[; 0 后"界

面浓差极化达到动态平衡"膜通量随时间衰减幅度

降低"基本保持稳定#

由图 $ 还可看到"在不同温度使用 ;) .1陶瓷

膜对硫化碱液进行纯化过滤时"通量变化都较一致"

都是随着时间的增加呈现 ! 段变化趋势!第一阶段

通量快速降低"是由浓差极化和膜面污染造成的$第

二阶段通量基本保持稳定"缓慢降低$第三阶段通量

快速降低"这是由压力降低等因素引起的#

>=>:GA %D陶瓷膜管清洗

$[$[#A碱洗加酸洗

由表 # 可以看出"采用碱洗加酸洗可恢复陶瓷

膜通量"这主要是因为碱洗时"高速流动的碱液带走

了浓差极化(; CR)形成的动态膜上的活性炭等小颗

粒"此时设备操作方式应为高膜面流速循环运行#

而酸洗时酸与硫化碱液中的三氧化二铝进行快速有

效的反应"使陶瓷膜得以再生"操作方式的影响并不

显著# 考虑到硫化碱液 LUl#! 的特点"故考察仅

酸洗能否再生陶瓷膜"以节省药剂成本#

表 9:GA %D陶瓷膜碱洗Z酸洗恢复情况

步骤
实验前通量Y

%_*1

C$

*0

C#

&

清洗方法
清洗后通量Y

%_*1

C$

*0

C#

&

通量恢

复率YZ

# @$; A采用 #Z i3TU%质

量分数 !)Z&" ;)X

清洗 # 0

;:) :"["

$ @$; A采用 #Z硝酸 %质

量分数 ;)Z&"常温

清洗 "; 12.

@$; #))

$[$[$A酸洗

由表 $ 可知"仅采用酸洗亦可基本恢复陶瓷膜

通量# 酸洗时酸与硫化碱液中的三氧化二铝进行快

速有效的反应"并控制设备进行高流速运行"使浓差

极化形成的动态膜上的活性炭等小颗粒得以脱落"

使陶瓷膜得以再生#

表 >:GA %D陶瓷膜酸洗恢复情况

步骤
实验前通量Y

%_*1

C$

*0

C#

&

清洗方法
清洗后通量Y

%_*1

C$

*0

C#

&

通量恢

复率YZ

# @$; A采用 #Z硝酸 %质

量分数 ;)Z&"常温

清洗 # 0

@$) ::[$

>=?:GA %D和 >AA %D陶瓷膜纯化除杂效果

由表 ! 可以看出"陶瓷膜过滤硫化碱液后"清液

无论是碱的回收率"还是77去除率都处于较好的水

平"碱的回收率接近 #))Z"而清液的 77控制在

@ 1HY_以下"而且浓缩倍数较高"达到了 #R 倍的

水平#

表 ?:陶瓷膜过滤硫化碱液后的清液品质和回收率

AAA膜型号 ;) .1 $)) .1

浓缩倍数 #R #R

平均通量Y%_*1

C$

*0

C#

&

!!" !"!

原料碱含量Y%H*_

C#

&

$:) !))

原料液77Y%1H*_

C#

&

Q@ #)"

清液碱含量Y%H*_

C#

&

$Q: !))

清液77Y%1H*_

C#

&

@ $:

碱含量的回收率YZ ::[R #))

77去除率YZ :! R$

>=@:放大实验运行考察

将陶瓷膜过滤清液 "[; 1

! 置于反应釜中生成

粗品邻苯二胺"通过检测发现粗品邻二纯度得以提

高"且使得精馏系统停机排出碱渣的时间得以缩短"

AAAA !下转第 ##@ 页#
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图 $A气化器基本流程简图

此型式气化器可气化低压_ia或高压_ia"加

热介质为高温乙二醇Y水混合溶液# 利用 J<Ee船

舶蒸发的FTa燃烧加热产生水蒸汽"水蒸汽再加热

乙二醇Y水溶液"之后利用溶液气化 _ia# 本气化

工艺与传统相比传热效率更高"操作更稳定"适合在

船舶上使用#

>=>:HTX处理工艺

通常"陆上 _ia接收站需要处理站内产生的

FTa"一般采用再冷凝工艺或者压缩外输等方法#

而J<Ee可不设置单独的FTa处理设备"FTa一部

分用于发电为船舶提供动力$一部分燃烧用于加热

气化器所需的热媒# 正常情况下"可以通过上述用

AAAAAAA

图 !AFTa处理流程简图

途实现内部消化吸收FTa"如果一旦FTa产生量超

过J<Ee所需"首先考虑经燃烧室%a/e&

($)燃烧排

空"其次考虑直接放空至大气# 基本流程如图 !

所示#

以J<Ee消耗电量 ; ))) \g计"单台气化器能

力为 #Q) 8Y0"内燃机发电效率为 !QZ"FTa低热值

为 !"[!: *cY1

!

# 所需FTa量见表 ##

表 9:0;La中HTX消耗列表

项目 所需能量 消耗FTa量Y%8*0

C#

&

单台气化器A

#[$ w#)

Q

\cY0

$["R

总共需求电量 ;))) \g $[:$

AA注!FTa发电 #[$ \g0Y1

!

#

单个 ;) ))) 1

!

_ia储罐日质量蒸发率为

)[);Z"产生FTa量为 )["R 8Y0"按 " 个 ;) ))) 1

!

船舱计算"结合排净保冷等"总共产生 FTa量约为

$[! 8Y0# 考虑卸船工况"增加产生 FTa量约为

$[" 8Y0# 综合分析可知"正常操作下所产生FTa量

不能满足船上所需"仍需利用低压_ia气化器补充

船舶所需燃料#

>=?:高压NRX外输工艺

传统_ia接收站再冷凝器下游接至高压泵"加

压之后进入气化器气化后外输# 再冷凝器兼具缓冲

和冷凝处理FTa的作用"如果一旦压力降低至设定

值"采用外输天然气补气维持其压力稳定#

J<Ee由于无需设置 FTa再冷凝"所谓的+再

冷凝器,仅仅为高压泵的缓冲罐之用#

'''''''''''''''''''''''''''''''''''''''''''''''

从船舱泵送

AA!上接第 ##" 页#

减少了生产成本"缩短了生产周期"提高了产品品

质# 这说明采用 ;) .1陶瓷膜处理硫化碱液能有效

降低硫化碱液中77含量"使粗品邻二中碱渣大量减

少"从源头上把控精馏系统碱渣含量的目的得以实

现"经济效益和环境效益明显#

?:结论

%#&用陶瓷膜进行硫化碱液的纯化除杂是可行

的# 采用 ;) .1的陶瓷膜进行过滤时"碱的回收率

可达到 ::[RZ"清液的 77去除率达到了 :!Z# 在

浓缩倍数为 #R 的情况下"平均通量在 !!) W

!") _Y%1

$

*0&#

%$&由于陶瓷膜在化工行业具有有机膜无可比

拟的优势"必将成为化工行业不可替代的分离纯化

的技术和手段#

参考文献

(#) 徐南平(无机膜的发展现状与展望(c)(江苏化工"$)))"$Q%#&!

#" C#R(

($) 黄肖容"黄仲涛(不对称氧化铝膜管的微滤性能研究(c)(环境

科学学报"#::Q"#Q%;&!"@@ C"R)(

(!) 王学松(膜分离现状及发展趋向(c)(化学进展"#::""@ %"&!

!$$ C!!Q(

(") 赵宜江"李红"徐南平"等(陶瓷微滤膜回收偏钛酸过程中膜清洗

的研究(c)(膜科学与技术"#::Q"#Q%"&!#) C#"(

(;) 马卫文"丁子上(无机分离膜的发展与应用(c)(材料科学与工

程"#::@"#"%#&!# C"(

(@) 刘茉娥(膜分离技术(*)(北京!化学工业出版社"#::Q!$## C

$#!(

(R) 刘有智"高松平"张俊祥(用陶瓷超滤膜对含有超细固体颗粒的

乳化悬浮液的净化处理(c)(化工进展"$))!"$$%#&!@) C@!(

!

*@##*




