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(57)摘要

本发明提供了一种含醋酸钠、二甲基乙酰胺

废液的高效分离及回收方法。包括步骤：（1）将含

醋酸钠和二甲基乙酰胺（DMAC）的废液投入精馏

釜中进行精馏，除去废液中的水和部分DMAC，得

到浓缩废液；（2）利用卧螺过滤离心机对浓缩废

液进行过滤，过滤后所得醋酸钠滤饼投入过滤溶

解釜中，加去离子水溶解过滤，得到滤液；（3）将

滤液通入活性炭柱进行脱色，脱色后结晶、分离，

得到三水醋酸钠。本发明能够实现含醋酸钠、

DMAC废液中醋酸钠和DMAC的高效分离及回收，

DMAC回收率高达96%以上，所得醋酸钠纯度达98%

以上。不仅减少废液、废渣排放，回收的DMAC可应

用于氨纶纺丝系统，进一步实现了资源高值化利

用。
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1.一种含醋酸钠、二甲基乙酰胺废液的高效分离及回收方法，其特征在于步骤如下：

（1）将含醋酸钠和二甲基乙酰胺的废液投入精馏釜中进行精馏，除去废液中的水和部

分二甲基乙酰胺，得到浓缩废液，精馏所得二甲基乙酰胺水溶液排入精馏系统精馏回收；

（2）利用卧螺过滤离心机对浓缩废液进行过滤，浓缩废液过滤后所得二甲基乙酰胺滤

液排入精馏系统精馏回收，浓缩废液过滤后所得醋酸钠滤饼投入过滤溶解釜中，加去离子

水溶解过滤，得到滤液；

（3）将滤液通入活性炭柱进行脱色，脱色后结晶、分离，得到三水醋酸钠；

所述步骤（1）的废液中二甲基乙酰胺含量为75  wt%~85  wt%，醋酸钠含量为5  wt%~10 

wt%；

所述步骤（1）中精馏釜精馏温度为100~120℃，真空度为0.090~0.095  Mpa；

所述步骤（3）中的活性炭柱采用回收的二甲基乙酰胺进行再生，活性炭柱再生后循环

使用，再生活性炭柱后的二甲基乙酰胺排入精馏系统回收再利用。

2.根据权利要求1所述的含醋酸钠、二甲基乙酰胺废液的高效分离及回收方法，其特征

在于：所述步骤（1）中浓缩废液中的固体含量为25wt%~75wt%。

3.根据权利要求1所述的含醋酸钠、二甲基乙酰胺废液的高效分离及回收方法，其特征

在于：所述步骤（2）中醋酸钠滤饼和去离子水的质量比为1:（1.0~1.3），醋酸钠滤饼溶解温

度为50~70  ℃。

4.根据权利要求1所述的含醋酸钠、二甲基乙酰胺废液的高效分离及回收方法，其特征

在于：所述步骤（3）中结晶后的母液统一收集后返回过滤溶解釜溶解醋酸钠滤饼，使得溶解

后溶液密度为1.2~1.3  g/cm
3。

5.根据权利要求1所述的含醋酸钠、二甲基乙酰胺废液的高效分离及回收方法，其特征

在于：所述步骤（3）中滤液停留时间为0 .5  h~1  h，活性炭柱中活性炭的填充密度为80%~
90%，活性炭柱的夹套水浴温度为50~70  ℃。
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一种含醋酸钠、二甲基乙酰胺废液的高效分离及回收方法

技术领域

[0001] 本发明涉及工业废液、废渣处理领域，具体涉及一种含醋酸钠、二甲基乙酰胺废液

的高效分离及回收方法。

背景技术

[0002] 在氨纶生产中，二甲基乙酰胺（DMAC）作为聚合物溶剂以及纺丝部件清洗剂被大量

使用。在高温溶解过程中DMAC分解产生大量含醋酸的DMAC废液，废液加入碱液中和后产生

大量含醋酸钠的DMAC废液。废液中含有纺丝原液分解物，此类分解物多为结构复杂的有机

物且种类繁多，难以分离。除此之外回收大部分DMAC之后残留的醋酸钠残渣通常被当作危

废品通过焚烧处理，不仅污染环境，而且造成资源浪费。

[0003] 专利CN108358807B中提到了一种酸性DMF及废渣醋酸钠的回收处理方法，在酸性

DMF与碱液中和反应后，先降温结晶，再用压滤机分离滤液和滤饼，滤饼经脱色后进行结晶、

离心，最终得到醋酸钠。虽然该方法能够实现醋酸钠与DMAC的分离，但是该方法存在以下问

题需要解决：（1）碱液中的水以及中和反应后产生的副产物水会溶解部分醋酸钠，经过压滤

后，滤液中含有少量醋酸钠，增加了后期DMF回收的难度及成本，降低了体系中醋酸钠回收

率；（2）压滤机工作时滤饼暴露在空气中，易造成环境污染；（3）溶解脱色方法易造成VOC排

放，且会增加固废的排放，污染环境。

[0004] 专利CN110423192A公开了一种氨纶DMAC/醋酸有机废液的回收方法，该方法所采

用的电渗析技术脱盐效果不彻底，纳滤技术成本相对较高。

发明内容

[0005] 针对以上现有技术存在的缺点和不足之处，本发明提供了一种含醋酸钠、二甲基

乙酰胺废液的高效分离及回收方法，能够高效分离回收醋酸钠和DMAC，且能更大程度地减

少VOC和固废的排放，降低回收成本。

[0006] 实现本发明的技术方案是：一种含醋酸钠、二甲基乙酰胺废液的高效分离及回收

方法，其步骤如下：

[0007] （1）将含醋酸钠和DMAC的废液投入精馏釜中进行精馏，除去废液中的水和部分

DMAC，得到浓缩废液，精馏所得DMAC水溶液排入精馏系统精馏回收；

[0008] （2）利用卧螺过滤离心机对浓缩废液进行过滤，浓缩废液过滤后所得DMAC滤液排

入精馏系统精馏回收，浓缩废液过滤后所得醋酸钠滤饼投入过滤溶解釜中，加去离子水溶

解过滤，得到滤液；

[0009] （3）将滤液通入活性炭柱进行脱色，脱色后结晶、分离，得到三水醋酸钠。

[0010] 进一步，所述步骤（1）的废液中DMAC含量为75wt%~85wt%，醋酸钠含量为5  wt%~10 

wt%。

[0011] 进一步，所述步骤（1）中精馏釜精馏温度为100~120℃，真空度为0 .090~0 .095 

MPa。
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[0012] 进一步，所述步骤（1）中浓缩废液中的固体含量为25wt%~75wt%。

[0013] 进一步，所述步骤（2）中醋酸钠滤饼和去离子水的质量比为1:（1.0~1.3），醋酸钠

滤饼溶解温度为50~70  ℃。

[0014] 进一步，所述步骤（3）中滤液停留时间为0.5  h~1  h，活性炭柱中活性炭的填充密

度为80%~90%，活性炭柱的夹套水浴温度为50~70℃。

[0015] 进一步，所述步骤（3）中的活性炭柱采用回收的DMAC进行再生，活性炭柱再生后循

环使用，再生活性炭柱后的DMAC排入精馏系统回收再利用。

[0016] 进一步，所述步骤（3）中结晶后的母液统一收集后返回过滤溶解釜溶解醋酸钠滤

饼，使得溶解后溶液密度为1.2~1.3  g/cm
3。

[0017] 本发明的有益效果是：（1）本发明通过精馏优先除去废液中的水和部分DMAC，避免

直接过滤分离醋酸钠和DMAC，造成部分醋酸钠溶于DMAC滤液的水中，以致于在回收DMAC后，

产生大量醋酸钠残渣，所述方法提高了废液中醋酸钠的回收率，更大程度地减少固废排放，

降低回收成本。

[0018] （2）本发明采用活性炭柱对醋酸钠滤液进行脱色，减少VOC排放，炭柱再生后可循

环利用，更大程度减少固废（活性炭粉末）排放，降低环境污染。

[0019] （3）本发明采用卧螺过滤离心机代替传统的压滤机分离废液中的DMAC和醋酸钠，

能够避免醋酸钠滤饼暴露在空气中，污染环境。

[0020] （4）本发明采用过滤溶解釜对醋酸钠滤饼进行溶解、过滤，采用离心结晶釜进行结

晶、分离，减少了物料转移，降低生产成本。

[0021] （5）本发明回收的DMAC可循环再利用，醋酸钠的回收减少了资源浪费，实现资源高

值化利用。

附图说明

[0022] 图1为本发明DMAC、醋酸钠分离工艺图；

[0023] 图2为本发明  DMAC回收工艺图。

[0024] 其中，1‑精馏釜；2‑卧螺过滤离心机；3‑缓冲罐Ⅰ；4‑过滤溶解釜；5‑缓冲罐Ⅱ；6‑活

性炭柱；7‑离心结晶釜；8‑冷凝器Ⅰ；9‑脱水塔；10‑DMAC精制塔；11‑冷凝器Ⅱ；12‑冷凝器Ⅲ。

具体实施方式

[0025] 下面结合具体实施例，对本发明做进一步说明。应理解，以下实施例仅用于说明本

发明而非用于限制本发明的范围，该领域的技术熟练人员可以根据上述发明的内容作出一

些非本质的改进和调整。

[0026] 实施例1

[0027] 本实施例的一种含醋酸钠、二甲基乙酰胺废液的高效分离及回收方法，废液中

DMAC含量约为75  wt%，醋酸钠含量约为8wt%，步骤如下：

[0028] （1）将含醋酸钠和DMAC的废液投入精馏釜中，开启加热，加热温度为115  ℃，真空

度为0.093  MPa，直至浓缩废液中固体含量为35wt%，停止精馏，DMAC水溶液去精馏系统分离

回收，分离得到的水去过滤溶解釜溶解醋酸钠滤饼；

[0029] （2）将步骤（1）所得固含量为35wt%的浓缩废液输送到卧螺过滤离心机进行过滤，
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滤饼排入缓冲罐Ⅰ中，DMAC滤液排入精馏系统精馏回收；缓冲罐Ⅰ中的滤饼投入过滤溶解釜

中，加入与滤饼等质量的去离子水，开启加热和搅拌，溶解温度为50℃，待滤饼溶解完全后，

停止加热和搅拌，在过滤溶解釜中进行过滤，滤液排入缓冲罐Ⅱ中；步骤（1）和步骤（2）中

DMAC回收率为96%，回收的DMAC用作活性炭柱再生溶剂及氨纶纺丝清洗剂；

[0030] （3）将缓冲罐Ⅱ中的滤液泵入活性炭柱中进行脱色，活性炭柱填充密度为80%，缓

冲罐Ⅱ温度与活性炭柱夹套水浴温度一致，设为50℃，滤液在活性炭柱中的停留时间为0.5 

h，滤液颜色接近水的颜色时停止脱色，脱色后的液体排入离心结晶釜进行结晶、分离，得到

三水醋酸钠，醋酸钠纯度为98.2%。结晶后的母液集中返回到过滤溶解釜溶解醋酸钠滤饼，

溶解后溶液密度为1.25  g/cm3。

[0031] 实施例2

[0032] 本实施例的一种含醋酸钠、二甲基乙酰胺废液的高效分离及回收方法，废液中

DMAC含量约为80  wt%，醋酸钠含量约为10  wt%，步骤如下：

[0033] （1）将含醋酸钠、DMAC废液投入精馏釜中，开启加热，加热温度为110  ℃，真空度为

0.095  MPa，直至浓缩废液中固体含量为55wt%，停止精馏，  DMAC水溶液去精馏系统分离回

收，分离得到的水去过滤溶解釜溶解醋酸钠滤饼；

[0034] （2）将步骤（1）所得固含量为55wt%的浓缩废液输送到卧螺过滤离心机进行过滤，

滤饼排入缓冲罐Ⅰ中，DMAC滤液排入精馏系统精馏回收；缓冲罐Ⅰ中的滤饼投入过滤溶解釜

中，加入去离子水，去离子水质量为滤饼的1.2倍，开启加热和搅拌，溶解温度为60  ℃，待滤

饼溶解完全后，停止加热和搅拌，在过滤溶解釜中进行过滤，滤液排入缓冲罐Ⅱ中；步骤（1）

和步骤（2）中DMAC回收率为98%，回收的DMAC用作活性炭柱再生溶剂及氨纶纺丝清洗剂；

[0035] （3）将缓冲罐Ⅱ中的滤液泵入活性炭柱中进行脱色，活性炭柱填充密度为90%，缓

冲罐Ⅱ温度与活性炭柱夹套水浴温度一致，设为60℃，滤液在活性炭柱中的停留时间为1 

h，滤液颜色接近水的颜色时停止脱色，脱色后的液体排入离心结晶釜中进行结晶、分离，得

到三水醋酸钠，醋酸钠纯度为98.7%。结晶后的母液集中返回到过滤溶解釜溶解醋酸钠滤

饼，溶解后溶液密度为1.27  g/cm3。

[0036] 实施例3

[0037] 本实施例的一种含醋酸钠、二甲基乙酰胺废液的高效分离及回收方法，废液中

DMAC含量约为85  wt%，醋酸钠含量约为5  wt%，步骤如下：

[0038] （1）将含醋酸钠、DMAC废液投入精馏釜中，开启加热，加热温度为120  ℃，真空度为

0.090  MPa，直至浓缩废液中固体含量为65wt%，停止精馏，DMAC水溶液去精馏系统分离回

收，分离得到的水去过滤溶解釜溶解醋酸钠滤饼；

[0039] （2）将步骤（1）所得固含量为65wt%的浓缩废液输送到卧螺过滤离心机进行过滤，

滤饼排入缓冲罐Ⅰ中，DMAC滤液排入精馏系统精馏回收；缓冲罐Ⅰ中的滤饼投入过滤溶解釜

中，加入去离子水，去离子水质量为滤饼的1.3倍，开启加热和搅拌，溶解温度为70℃，待滤

饼溶解完全后，停止加热和搅拌，在过滤溶解釜中进行过滤，滤液排入缓冲罐Ⅱ中；步骤（1）

和步骤（2）中DMAC回收率为97%，回收的DMAC用作活性炭柱再生溶剂及氨纶纺丝清洗剂；

[0040] （3）将缓冲罐Ⅱ中的滤液泵入活性炭柱中进行脱色，活性炭柱填充密度为85%，缓

冲罐Ⅱ温度与活性炭柱夹套水浴温度一致，设为70℃，滤液在活性炭柱中的停留时间为0.8 

h，滤液颜色接近水的颜色时停止脱色，脱色后的液体排入离心结晶釜进行结晶、分离，得到
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三水醋酸钠，醋酸钠纯度为99.2%。结晶后的母液集中返回到过滤溶解釜溶解醋酸钠滤饼，

溶解后溶液密度为1.23  g/cm3。

[0041] 以上显示和描述了本发明的基本原理和主要特征以及本发明的优点。本行业的技

术人员应该了解，本发明不受上述实施例的限制，上述实施例和说明书中描述的只是说明

本发明的原理，在不脱离本发明精神和范围的前提下，本发明还会有各种变化和改进，这些

变化和改进都落入要求保护的本发明范围内。本发明要求保护范围由所附的权利要求书及

其等效物界定。
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图1

图2
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