铟萃余液树酯凝聚法除油试验
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摘要：某锌冶炼企业采用传统的“焙烧—浸出—电解”工艺路线，其铟萃余液含锌高达45 g/L，回收这些锌的技术难点是有效去除溶液中的有机物。设置油水预分离和浮物预脱除工艺后，在流量20 L/min和萃余液温度40 ℃的条件下，除油率在85%以上。
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Abstract: The conventional process of roasting-leaching-electrolysis was applied by a zinc smelter and the zinc concentration in zinc raffinate was up to 45 g/L. The technical difficulty to recover zinc was how to remove the organic matte in solution. The removal rate of oil is above 85% under the following conditions including flow rate of raffinate of 20 L/min, temperature of 40 ℃, with application of pre-separation of oil-water and pre-removal of floats.
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广西某锌冶炼企业锌铟冶炼系统每年产出的铟萃余液约4.5万立方，平均含锌40~50 g/L。目前采用“石灰石粉中和残酸沉降三价铁—碳铵沉锌”工艺处理萃取液，锌以碱式碳酸锌形态返回锌冶炼流程，有效地回收了锌资源，但该工艺存在处理成本高、废水污染问题没有彻底解决等缺点。此外，铟萃余液含油(即有机相，下同）高达200×10-6，必须将其降到10×10-6左右才能返回锌流程生产电锌，否则会导致有机物“烧板”现象的产生[1]。
目前，铟萃余液除油方法有主要有三类：气浮除油、动力波除油、树酯凝聚除油。树酯凝聚除油法具有除油稳定、能源动力消耗小、可全自动化生产等优点，是除油技术的发展方向。目前，该技术尚没有在铟萃余液除油上实现工业化应用。本试验根据油水分离具有相似原理的特性，对树酯进行合理选型，探索树酯凝聚除油法技术工业化应用的可行性。
1 试验

1.1试验原理

树脂凝聚法除油是利用特殊树脂的“类萃取”的原理[2]，去除非溶性油烃，树脂无需再生。树脂除油装置如文献[3]介绍的一样，能连续工作。
1.2原料成分和主要设备
试验所用铟萃余液来自铟车间，主要成分（g/L）：H+ 25~30，Fe 20~25，In微量，Zn 40~45，油0.04~2.0。萃余液含油 (mg/L）：108.97、110.38、1 260.62、1 258.79、1 814.11、1 820.5、平均1 062.23。
主要设备有：树酯凝聚吸附塔(装入树脂体积8 L）；MP-30R型磁力驱动循环泵，最大流量33 L/min，最高扬程3.8 m，输出功率25 W。

1.3试验方法
试验采用CN-01树脂对铟萃余液进行除油，主要考察萃余液流量、萃余液质量、进液含油量对树脂除油效果的影响。该阶段试验间歇进行，每天运行8~9 h。萃余液先进入萃余液中间槽进行初步的油水分离，收集到的一次除油后液进行二次除油。
收稿日期：2012-08-17
基金项目：广西自然科学基金资助项目(2010GXNSFA013034)；广西教育厅广西高等学校特色专业及课程一体化建设项目(GXTSZY058)
作者简介：李旭光(1955-)，男，广西贵港人，副教授.
2 试验结果与讨论

2.1 油水预分离工艺对除油效果的影响

试验条件：不设置悬浮物预脱除，萃余液流量25 L/min，萃余液温度50 ℃。试验结果见图1。
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图1油水预分离工艺对除油效果的影响
Fig.1 Effect of pre-separation process of oil-water on oil removing
由图1可见，采用简单的油水预分离工艺进行预脱油，可以减轻后面树脂除油的负担。原因可能是一部分油以悬浮状态和机械分散态存在。

2.2 悬浮物预脱除对除油效果的影响

试验条件：设置油水预分离，萃余液流量25 L/min，萃余液温度50 ℃。试验结果如图2所示。
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图2悬浮物去除工艺对除油效果的影响
Fig.2 Effect of suspension removal on oil removing
采用悬浮物除去除工艺之后，得到浅蓝色、清亮的溶液，无明显悬浮物。试验结果说明，除油率受萃余液中的悬浮物影响较大。主要体现在影响油滴聚集[4]，另外也可能影响树脂的交换过程[5]。
2.3 萃余液流量对除油效果的影响

试验条件：不设置油水预分离，不设置悬浮物预脱，萃余液温度50 ℃。结果见图3。
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图3萃余液流量对除油效果的影响

Fig.3 Effect of flow rate of raffinate on oil removing
图3表明，不设置油水预分离及不进行悬浮物预脱时，随着流量的增大，除油率下降，除油效果变差。流量降低，相当于扩散和反应的时间增大，故可以提高除油率。
2.4 萃余液温度对除油效果的影响

试验条件：设置油水预分离，设置悬浮物预脱除，萃余液流量25 L/min。结果见图4。
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图4萃余液温度对除油效果的影响

Fig.4 Effect of temperature of raffinate on oil removing
从图4可看出，在设置油水预分离及悬浮物预脱除条件下，当温度降低，除油率升高。原因可能是油主要以溶解油和乳化油形式存在，分子活性很大，降低温度，可以降低油的活性。
2.5 综合条件试验
根据单因素试验结果和实际工艺参数进行5次综合试验。试验条件：设置油水预分离和悬浮物预脱除工艺，萃余液流量20 L/min，萃余液温度40 ℃。当萃余液含油分别为(mg/L）：110.28、160.28、1 060.42、1 258.49、1 913.71时，除油率分别为（%）：91.0、89.4、86.4、87.4、85.1。可以看出，在较佳的试验条件下，除油率可以稳定在85%以上，基本上达到除油效果。
3 结论

CN-01树酯对萃余液除油有显著效果。设置油水预分离和悬浮物预脱除工艺后，冷却萃余液，能显著提高除油率。在萃余液流量20 L/min和萃余液温度40 ℃条件下，除油率在85%以上。
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