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正交试验法优选对苯二甲酸回收条件

李海红

(邯郸市职业技术学院，河北邯郸056001)

摘要：通过酸析正交试验对回收TA的工艺条件进行了试验研究，在正交试验和方差分析中，发

现酸析时废水的温度、加酸的浓度、加酸时的搅拌速度、加酸速度均对试验结果有的影响。对回

收TA的主要性能进行了系统的测定。分别对两种不同浓度的废水进行酸析试验，考察了废水

水质的变化对酸析的影响。
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Orthogonal test for optimization of recycling conditions
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Abstract：The p印er has researiched the influences that crysLal conditions 0f acid eduction f而m sea—island

fiber wastewater haVe on the qua“t)，of∞covered TA．弧e ordlogonaJ test and analysis of v矗aIlce show tIlat

山e temperatu∞of lhe wasLewater，也e conoentration of t王le acid added，出e m仅ing speed 0f acid—add血g，

and t}le speed of acid—adding，have e眠tS on tlle resultS of山e expe妇nts when acid is p陀cipi组ting．
This research al∞pmbes into出e mechanism of crystaIin acid eduction thmugh山e system rnensuration and

aIlalyses of the main pe面肌ances of僦overed TA．ne paper has also researched some expe血ents of acid

eduction of two kinds 0f wastewater诚出di虢陀nt concentmtion，and sⅧ№yed tlle innuence出at‰chang—

ing of【he wastewater qual畸h豁∞t}le experiments of acid eduction．
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废水来源于江苏盛泽某印染厂的海岛纤维加

工所生产的废水。废水的cOD在32 000mg／L左

右，pH值在12—13之间，废水中含有对苯二甲

酸钠盐、间苯二甲酸二甲酯一5一磺酸钠(S口M)

(或间苯二甲酸双羟乙酯一5一磺酸钠(sIPE)等。

本研究拟探讨海岛纤维废水酸析条件对回收

TA质量的影响。由于结晶是一个复杂的过程，

影响因素主要有废水水质，酸析时的温度、搅拌

速度、加酸速度、酸浓度等。通过正交试验就这

些因素对回收TA的性能影响进行了分析研究，

为今后海岛纤维废水回收的工业化生产提供技术

参考。

1 TA废水酸析机理[1·2】

酸析法是目前常用的处理方法。TA废水中

的对苯二甲酸钠在碱性溶液中呈溶解性，而在酸

性溶液中析出难溶解性的沉淀物对苯二甲酸

(TA)。其反应如下：

酸析反应式
厂——、．

Naooc——<o>c塑Na+H2s04一
．厂——、

HooG一<o>c塑H●+Na2S04
在资源回收方面，回收的资源要满足两个要

求，第一，要使回收产品的质量好，纯度高；第二，
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要使产品的性能有利于回收的进行，回收效率高。

2试验方案

结合结晶沉淀形成过程及影响因素，首先对l

号的海岛纤维废水(COD为32 000珥r／L，TA钠含

量为20．169／L，浊度为98度)进行了初步的酸析

试验。根据试验结果，对1号废水采用正交设计

的方法进行试验【3．5l。

1)确定正交试验的影响因素个数及内容，本

试验的影响因素有：温度A、加酸速度B、搅拌速度

C、酸浓度D。

2)确定每个影响因素的水平。本试验为等水

平正交设计，各影响因素的水平数为4。

3)根据初步试验，正交试验中各因素水平规

定见表l。

4)确定正交试验的考核指标为保水率和抽TA

泥饼的比阻。在回收过程中，由于保水率是回收

的对苯二甲酸颗粒大小的一个衡量指标，比阻是

泥饼脱水性能好坏的一个重要指标，因此正交试

验中以保水率和比阻为衡量回收对苯二甲酸的考

核指标。

表l酸析试验影响因素水平列表

Tab．1 Add aIlalyz幅Ⅱ忙e，畔—I眦1吨al iIInue眦e

fh咖leveI to tabulate

5)设计正交试验表L1。(44)，按此试验表进行

试验，并对试验结果进行分析。因为试验的两个

考核指标是成正比的关系，即保水率越小，比阻也

越小，试验结果越好。因此令：综合指标=保水率

×比阻作为正交试验结果考核的考核指标，综合

指标越小，试验结果越好。

6)通过正交试验，确定酸析时的最佳工艺条

件，并确定各因素对回收的对苯二甲酸的性能的

影响顺序，目的是找到最重要的影响因素并通过

单因素分析，确定单因素对回收的对苯二甲酸性

能的影响。

7)在最佳工艺条件下，回收值。回收流程为

加H2S04

+

海岛纤维废水—过滤一酸析叫立滤一自来水洗涤一
干燥一粗对苯二甲酸一提纯一精对苯二甲酸

3正交设计试验结果及分析

3．1正交试验的极差分析

用极差法分析正交试验结果应引出以下几个

结论：

1)在试验范围内，各列对试验指标的影响从

大到小的排队。某列的极差最大，表示该列的数

值在试验范围内变化时，使试验指标数值的变化

最大。所以各列对试验指标的影响从大到小的排

队，就是各列极差D的数值从大到小的排队。

2)试验指标随各因素的变化趋势。

3)使试验指标最好的适宜的操作条件(适宜

的因素水平搭配)。

4)对所得结论和进一步研究方向的讨论。

正交试验结果见表2。

通过酸析正交试验，可以得出以下结论：

1)以保水率和比阻为考核指标时，最佳的试

验条件是A481 C3D1。

2)因素对回收的对苯二甲酸考核指标的影响

大小顺序为：温度>加酸速度>酸浓度、搅拌速

度，酸浓度和搅拌速度影响相当。

3．2正交试验的方差分析

正交试验的方差分析属于多因素方差分析，

基本方法是将试验结果总的偏差平方和s总(s7')，

分解为由于因素水平变化引起的偏差平方和S因

及由试验误差引起的偏差平方和．s误(S。)，构成统

计量，，计算F值。在给定的显著水平口下从F

分布表查出临界值凡，将F与疋进行比较，作出

显著性判断。分析表见表3。

通过方差分析可以看出，试验中的四个因素

(温度、加酸速度)对试验结果有影响，其中温度影

响特别显著，搅拌、酸浓度有影响。这一结果与

3．1结论一致。
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表2酸析正交试验结果

呦．2 A拙aIlalyze tIle onh090l-lal鲥枷
A B C D 考核指标 综合指标

序号 酸析温度 加酸速度 搅拌速度 酸浓度 保水率 比阻 保水率×

(℃) (rT正／nlirI) (130n／rnin) (％) (％) 1011c∥g 比阻(1014)
l 1 1 l 1 502 5．79 2．91

2 l 2 2 2 583 6．04 3．52

3 l 3 3 3 577 6．05 3．49

4 1 4 4 4 591 6．40 3．78

Ij
Ⅱj

Ⅲj

Ⅳj

b

13．70

10．40

9．55

8．64

4

9．14

10．76

11．05

11．33

4

10．76

lO．38

10．26

10．89

4

10．23

10．89

lO．40

10．72

4

Ij蚀 3．425 2．285 2．690 2．5575

Ⅱj／b 2．600 2．690 2．595 2．7225

Ⅲj／k 2．388 2．7625 2．565 2．6000

Ⅳj／b． 2．160 2．8325 2．7225 2．6800

娶 !：型 Q：i盟i Q：!§! Q：!箜

表3正交试验方差分析表

11曲．3 ortllog叩als expe—m即ts Vad锄ce锄ly廿c蚰tabIe

L 13．70 9．14 10．76 10．23 i

U； 10．40 10．76 10．38 10．89

山； 9．55 11．05 10．26 10．40

IVj 8．64 11．33 10．89 lO．72

k 4 4 4 4

Ii／lci 3．425 2．285 2．690 2．5575

Ⅱi／k 2．600 2．690 2．595 2．7225

IIIi／k 2．388 2．7625 2．565 2．6000

Ⅳi／k 2．160 2．8325 2．7225 2．6800

壑薹堡 !：丝 Q：塑曼 Q：!!! Q：!箜

偏差平方和sj 3．648

自由度与
方差vj

方差比L

F0．笱(3，4)

F0 lo(3，4)

Fo．岱(3，4)

Fo．0l(3，4)

显著性

3

1．216

50．67

2．05

4．19

6．59

16．69

o．72 o．1512 o．375 Se=o．095 s总=蓦(yI一了)2=4．598
3

0．24

10

2．05

4．19

6．59

16．69

3

O．0504

2．10

2．05

4．19

6．59

16．69

(*)

3 16—3—3—3—3=4

0．125 V。=0．024

5．212

2．05

4．19

6．59

16．69

[*]
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3．3正交试验结果

酸析的最佳试验条件是A481C3D1，即：酸析温

度为85℃，加酸速度为lⅡlI／lTlin，搅拌速度为130

×3n／Illin，酸浓度为5％。

根据方差分析中F值的大小，可以得出酸析

试验中四个因素对回收的对苯二甲酸的性能影响

顺序为：温度>加酸速度>酸浓度>搅拌速度。

根据酸析试验的方差分析，发现四个因素对

回收的对苯二甲酸性能均有显著的影响。其中温

度、加酸速度影响特别显著。

4影响趋势分析

加酸速度为4次，第一次为lmL／Illin，每次递

增1ⅡlL／曲。搅拌速度为2×130n／n血，搅拌5次，
每次递增l×130n／rnin。加酸浓度为5次，第一次

5％，每次递增5％。进行回归分析，得到最佳条件

见表4。

表4最佳实验条件

1’曲．4取赋expe—Imntal coIldi6伽s

在最佳的条件下回收的TA性能如下：回收产

品的灰分为0．04％，总酸含量为98．87％、酸值为

675n谤(oⅣg和光密度为91．20％。

5不同浓度的废水酸析试验

本试验是对2号废水(COD分别为17 000Tng／

L，TA含量为10．60∥L)进行酸析试验。通过试验

希望能找到废水水质与酸析试验时影响因素之间

的关系。酸析试验影响因素、因素水平及取值，与

l号废水(COD为36 218 m∥L、TA为22．62)相同。

通过正交试验可以得出如下结论：

1)以保水率和污泥比阻为考核指标，最佳的

试验条件是乜B1 C3D2。

2)四个因素对产品考核指标的影响大小顺序

为温度>加酸速度>酸浓度>搅拌速度。

3)从试验数据看出，2号废水酸析回收TA的

保水率比阻比1号废水回收TA的要小，这是因为

沉淀颗粒的大小与沉淀时反应物的浓度有关，由

冯-韦曼经验公式，沉淀时反应物的浓度较低(即

Q值较小)，则生成的晶核数目也较小，沉淀颗粒

较大；反之，则易生成大量晶核，得到小颗粒的晶

体。2号废水比l号废水的浓度低，所以回收TA

的晶体颗粒较大，保水率比阻较小，由此可以判

定，1号废水回收的TA质量也较好。

4)温度的影响仍然是最大，其次是加酸速度，

温度和加酸速度的影响趋势和l号废水一样。在

最佳条件下，l号废水和2号废水回收对苯二甲酸

后，废水的CODcr的去除率分别为87％和79％，

TA的回收率分别为81％和76％。

6结束语

海岛纤维废水回收对苯二甲酸具有明显的环

境效益、社会效益和经济效益。海岛纤维企业遍

布全国，在一些地区还比较密集，它的污染日益严

重，它的处理已成为人们关注的焦点。本文为海

岛纤维废水的处理提供了一个良好的方法，不仅

解决了处理的难点和重点，而且还回收了有用的

资源，变废为宝。
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