
(19)中华人民共和国国家知识产权局

(12)发明专利

(10)授权公告号 

(45)授权公告日 

(21)申请号 201710765121.9

(22)申请日 2017.08.30

(65)同一申请的已公布的文献号 

申请公布号 CN 107459196 A

(43)申请公布日 2017.12.12

(73)专利权人 湖北绿色家园材料技术股份有限

公司

地址 433000 湖北省仙桃市沙咀办事处仙

桃大道60号

(72)发明人 李鹏　刘阳恒　

(74)专利代理机构 武汉智嘉联合知识产权代理

事务所(普通合伙) 42231

代理人 周伟

(51)Int.Cl.

C02F 9/10(2006.01)

(56)对比文件

CN 102161546 A,2011.08.24

CN 1462729 A,2003.12.24

CN 101784480 A,2010.07.21

CN 101074211 A,2007.11.21

US 2012168375 A1,2012.07.05

IN 3256DELNP2012 A,2014.06.20

JP H08283212 A,1996.10.29

US 2012248038 A1,2012.10.04

US 2008251458 A1,2008.10.16

王格.含苯胺类染料废水处理研究.《环境保

护科学》.2007,第33卷(第6期),第58-60、121页.

审查员 方麒先

 

(54)发明名称

一种固化剂生产废水处理装置及其综合处

理方法

(57)摘要

一种固化剂生产废水处理装置及其综合处

理方法，包括合成釜，其特征是合成釜的上部与

冷凝器的上部相连，冷凝器的下部与接受罐上部

相连，接受罐底部与合成釜上部和中转罐相连，

中转罐出口与一级萃取釜进口相连，一级萃取釜

底部出口与二级萃取釜进口相连，二级萃取釜出

口与接受罐上部相连。本发明投入小，设备操作

简单，运营成本低，中间物料可全部循环重复使

用，生产废水达到零排放，完全实现固化剂大规

模稳定生产。
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1.一种固化剂生产废水综合处理方法，其特征在于该方法包括以下步骤：

A、在4,4’‑二氨基二苯甲烷生产阶段中，采取减压蒸馏的方式，蒸馏废水中的轻组分；

轻组分和少量的水经过冷凝器冷却后注入接收罐，接收罐上层为轻组分苯胺，下层为含少

量重组分的水；生产阶段完成，合成釜静置后，下层为4,4’‑二氨基二苯甲烷成品油相，上层

为废水，油相排入复配釜使用，含有少量重组分的废水直接排入废水中转罐；

B、含少量重组分的废水泵入废水中转罐，废水中转罐温度控制在40℃以下，加入

0.03—0.06‰十二烷基二甲基苄基氯化铵，油水混合物在废水中转罐中静置分层，下层油

相收集后泵入合成釜蒸馏除水，上层澄清废水泵入甲苯一级萃取釜；

C、甲苯一级萃取采用甲苯：废水=1:(10～20)比例进行萃取；将甲苯和废水进行混合

后，加入0.03—0.06‰乳化剂OP‑10，搅拌1‑2h，静置1‑2h分层，将下层水相排入二级萃取釜

中，上层甲苯继续萃取废水；

D、甲苯二级萃取采用甲苯：废水=  1:(10～20)比例进行萃取；将甲苯和废水进行混合

后，加入0.02—0.03‰丙二醇，一级萃取水经过二级萃取后的下层废水，COD降到1000以下，

二级萃取水泵入水高位槽，作为二氨基二苯甲烷合成用水使用，上层甲苯继续萃取废水；

E、一级和二级萃取饱和的甲苯经过脱水后作为底涂固化剂的原料使用，萃取完成后的

水COD量低于1000，此水泵入接受罐，作为反应甲醛溶液配水使用，对反应不造成影响。

2.根据权利要求1所述的一种固化剂生产废水综合处理方法，其特征在于所述A步骤

中，采用减压蒸馏脱水方式，其中温度控制在95‑100℃，压力控制在‑0.01Mpa，出来的含水

轻组分再静置分层后，轻组分作为原料回用生产。

3.根据权利要求1所述的一种固化剂生产废水综合处理方法，其特征在于所述废水中

转罐的底部和中部分别与转料泵的进口相连，转料泵的出口连接一级萃取釜上部。
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一种固化剂生产废水处理装置及其综合处理方法

技术领域

[0001] 本发明涉及到了一种高COD，成分复杂的酸性工业废水处理，尤其是一种固化剂生

产废水处理装置及其综合处理方法。

背景技术

[0002] 4,4’‑二氨基二苯甲烷（DDM）是一种重要的化工中间体。我公司生产的底涂固化剂

里面就大量使用到DDM。DDM的合成，涉及到苯胺、多聚甲醛等，其排放的废水中含有一定的

有机物，COD非常高（达到了10万），且生化处理能力弱。针对此种废水，实验室较好的处理方

法是经过减压蒸馏除去废水中易挥发的有机物，经过减压蒸馏的废水再经过活性炭吸附，

出水水质可以达到国家一级排放标准。  此方法在实验室或者小批量生产时可行，在大量工

业化生产中还难以实现，因为活性炭吸附法需要购买大量的活性炭，吸附后需要进行解吸

附，生产运行成本高且易形成二次污染。

发明内容

[0003] 本发明提供了一种固化剂生产废水处理装置及其综合处理方法，该方法通过减压

蒸馏、甲苯二级萃取，不仅能够减少大量的运行成本投入，还实现了有机物的回收利用、废

水的零排放。

[0004] 本发明解决其技术问题所采用的技术方案是：一种固化剂生产废水处理装置，包

括合成釜，其特征是合成釜的上部与冷凝器的上部相连，冷凝器的下部与接受罐上部相连，

接受罐底部与合成釜上部和中转罐相连，中转罐出口与一级萃取釜进口相连，一级萃取釜

底部出口与二级萃取釜进口相连，二级萃取釜出口经过转料泵与接受罐上部相连。

[0005] 作为优选，所述合成釜的底部与废水中转罐的上部相连。

[0006] 作为优选，所述废水中转罐的底部和中部分别与转料泵的进口相连，转料泵的出

口连接一级萃取釜上部。

[0007] 作为优选，所述合成釜的上部还与一级萃取釜上部连接。

[0008] 一种采用所述装置对固化剂生产废水进行综合处理的方法，其特征是该方法包括

以下步骤：

[0009] A、在4,4’‑二氨基二苯甲烷生产阶段中，采取减压蒸馏的方式，蒸馏废水中的轻组

分；轻组分和少量的水经过冷凝器冷却后注入接收罐，接收罐上层为轻组分苯胺，下层为含

少量重组分的水；生产阶段完成，合成釜静置后，下层为4,4’‑二氨基二苯甲烷成品油相，上

层为废水，油相排入复配釜使用，含有少重组分的废水直接排入废水中转罐；

[0010] B、含少量重组分的水泵入中转罐，中转罐温度控制在40℃以下，加入0 .03—

0.06‰十二烷基二甲基苄基氯化铵，油水混合物在中转罐中静置分层，下层油相收集后泵

入合成釜蒸馏除水，上层澄清废水泵入甲苯一级吸附釜；

[0011] C、甲苯一级萃取采用甲苯：废水=1:(10～20)比例进行萃取；将甲苯和废水进行混

合后，加入0.03—0.06‰乳化剂OP‑10，搅拌1‑2h，静置1‑2h分层，将下层水相排入二级萃取
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釜中，上层甲苯可以继续萃取废水；

[0012] D、甲苯二级萃取采用甲苯：废水=  1:(10～20)比例进行萃取；将甲苯和废水进行

混合后，加入0.02—0.03‰丙二醇，一级萃取水经过二级萃取后的下层废水，COD可以降到

1000以下，二级萃取水泵入水高位槽，作为二氨基二苯甲烷合成用水使用，上层甲苯继续萃

取废水；

[0013] E、一级和二级萃取饱和的甲苯经过脱水后可以作为底涂固化剂的原料使用，萃取

完成后的水COD量低于1000，此水通过泵P2泵入接受罐，作为反应甲醛溶液配水使用，对反

应不造成影响。

[0014] 作为优选，所述A步骤中，采用减压蒸馏脱水方式，其中温度控制在95‑100℃，压力

控制在‑0.01Mpa，出来的含水轻质组分（主要是苯胺）再静置分层后，轻质组分作为原料回

用生产。

[0015] 本发明投入小，设备操作简单，运营成本低，中间物料可全部循环重复使用，生产

废水达到零排放，完全实现固化剂大规模稳定生产。

[0016] 处理过程中，十二烷基二甲基苄基氯化铵、乳化剂OP‑10等的联合使用，更有利于

甲苯收集废水中的重组分。在整个过程中，实现了废水的零排放。

附图说明

[0017] 图1 为本发明的装置结构示意图。

具体实施方式

[0018] 一种固化剂生产废水处理装置包括合成釜1、冷凝器2、接受罐3、废水中转罐4、一

级萃取釜5、二级萃取釜6。接收罐的进口阀通过冷凝器与合成釜1相连，出口阀分别与合成

釜和废水中转罐相连。苯胺和水混合物在接收罐中静置后，苯胺在上次，水在下层。下层的

水排入废水中转罐，上层的苯胺积累一定量排入合成釜可作为反应原料使用。合成釜静置

后，下层为DDM成品油相，上层为废水，油相排入复配釜使用，含有少量油相的废水排入废水

中转罐4。

[0019] 废水中转罐4的底部和中部分别与转料泵P1的进口相连，P1的出口连接一级萃取

釜5。废水在中转罐4中进行静置，油相在下层，水层在上。积累一段时间后，只开启废水中转

罐底阀，将油相通过转料泵P1泵入合成釜进行脱水处理，回收油相。只开启废水中转罐腰

阀，则废水通过泵P1泵入一级萃取釜5。在一级萃取釜中，甲苯和废水按照特定比例进行混

合，搅拌萃取2h，静置2h分层，甲苯上次，水下层；将水层排入二次萃取釜6，同样的操作工

艺，萃取完成后的水COD量低于1000，此水通过泵P2泵入接受罐，作为反应甲醛溶液配水使

用，对反应不造成影响。多次萃取后的甲苯经过精馏后可以重新使用，精馏重组分作为含

DDM油相物质，可以回收作为固化剂原料。在整个过程中，实现了废水的零排放。

[0020] 一种采用所述装置对固化剂生产废水进行综合处理的方法，其特征是该方法包括

以下步骤：

[0021] A、在4,4’‑二氨基二苯甲烷生产阶段中，采取减压蒸馏的方式，蒸馏废水中的轻组

分；轻组分和少量的水经过冷凝器冷却后注入接收罐，接收罐上层为轻组分苯胺，下层为含

少量重组分的水；生产阶段完成，合成釜静置后，下层为4,4’‑二氨基二苯甲烷成品油相，上
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层为废水，油相排入复配釜使用，含有少重组分的废水直接排入废水中转罐；

[0022] B、含少量重组分的水泵入中转罐，中转罐温度控制在40℃以下，加入0 .03—

0.06‰十二烷基二甲基苄基氯化铵，油水混合物在中转罐中静置分层，下层油相收集后泵

入合成釜蒸馏除水，上层澄清废水泵入甲苯一级吸附釜；

[0023] C、甲苯一级萃取采用甲苯：废水=1:(10～20)比例进行萃取；将甲苯和废水进行混

合后，加入0.03—0.06‰乳化剂OP‑10，搅拌1‑2h，静置1‑2h分层，将下层水相排入二级萃取

釜中，上层甲苯可以继续萃取废水；

[0024] D、甲苯二级萃取采用甲苯：废水=  1:(10～20)比例进行萃取；将甲苯和废水进行

混合后，加入0.02—0.03‰丙二醇，一级萃取水经过二级萃取后的下层废水，COD可以降到

1000以下，二级萃取水泵入水高位槽，作为二氨基二苯甲烷合成用水使用，上层甲苯继续萃

取废水；

[0025] E、一级和二级萃取饱和的甲苯经过脱水后可以作为底涂固化剂的原料使用，萃取

完成后的水COD量低于1000，此水通过泵P2泵入接受罐，作为反应甲醛溶液配水使用，对反

应不造成影响。
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图1
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