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医药含碘母液处理与高效资源化回收技术规范
[bookmark: _Toc26718930][bookmark: _Toc141196166][bookmark: _Toc26648465][bookmark: _Toc17233325][bookmark: _Toc13018][bookmark: _Toc97192964][bookmark: _Toc180143226][bookmark: _Toc17233333][bookmark: _Toc24884211][bookmark: _Toc26986530][bookmark: _Toc9839][bookmark: _Toc24884218][bookmark: _Toc181973870][bookmark: _Toc26986771][bookmark: _Toc183442806]范围
[bookmark: _Toc17233326][bookmark: _Toc24884212][bookmark: _Toc17233334][bookmark: _Toc26648466][bookmark: _Toc24884219]本文件规定了医药含碘母液（包括化学合成类、提取类、生物药品制品制造等医药生产过程中产生的含碘工艺废液，以下简称“母液”）的收集、预处理、碘资源化回收、二次污染防控等内容。
本文件适用于医药工业企业及专门处理医药废水的集中处理设施对含碘母液的处理与碘资源回收活动。
[bookmark: _Toc26986772][bookmark: _Toc97192965][bookmark: _Toc181973871][bookmark: _Toc26986531][bookmark: _Toc183442807][bookmark: _Toc180143227][bookmark: _Toc9551][bookmark: _Toc30302][bookmark: _Toc141196167][bookmark: _Toc26718931]规范性引用文件
下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，仅该日期对应的版本适用于本文件；不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。
GB 8978  污水综合排放标准
GB 16297  大气污染物综合排放标准
GB 18597  危险废物贮存污染控制标准
GB 18598  危险废物填埋污染控制标准
GB/T 39308  难降解有机废水深度处理技术规范
[bookmark: _Toc7349][bookmark: _Toc21432]术语和定义
下列术语和定义适用于本文件。

医药含碘母液 iodine-containing mother liquor in the pharmaceutical industry
医药生产过程中产生的，含有碘元素的液态排放物，包括含无机碘（碘离子、碘酸根等）和有机碘化合物的废液。

资源化回收 resource recovery
将医药含碘母液中的碘元素通过物理、化学或生物方法提取回收，实现资源循环利用的过程。
[bookmark: _Toc23531][bookmark: _Toc4137]总体要求
[bookmark: _Toc23232]收集与贮存
母液应采用耐腐蚀、防泄漏的专用容器收集，容器标识应符合GB 18597的要求，标注“危险废物”及主要成分、碘含量范围。
贮存设施应设置防渗、防漏、防雨、防晒及通风设施，防渗层设计符合GB 18598中危险废物贮存场所防渗要求，贮存周期不应超过三个月。
[bookmark: _Toc28516]处理原则
应遵循“资源化优先”“达标排放”原则，宜采用最佳可行技术，最大限度地提高碘回收率，碘回收率不应低于85%（按母液初始碘总量计）；对于碘离子浓度≤50mg/L的母液，碘回收率不宜低于70%。
处理过程产生的固体废物（如废吸附剂、沉渣等）应按危险废物管理，符合GB 18597中的贮存要求。
[bookmark: _Toc14271]资源化回收工艺
[bookmark: _Toc24264]预处理
工艺选择
根据母液水质特性（悬浮物浓度、浊度、含油量、乳化状态等）选择适宜的预处理工艺：
悬浮物浓度≥100mg/L、浊度≥50NTU时，采用混凝-絮凝沉淀+过滤”组合工艺；
悬浮物浓度50mg/L～100mg/L、浊度20NTU～50NTU时，直接采用过滤工艺；
含油量≥10mg/L或呈乳化态时，先采用破乳工艺，再进行混凝-絮凝沉淀及过滤。
破乳预处理（如需）
母液输送：通过耐腐蚀离心泵将贮存罐内母液输送至破乳反应池，流量控制在5～10m3/h，设流量计实时监测。
水质调节：投加5%～10%硫酸溶液调节母液pH值至2.0～3.0，搅拌速率150～200r/min，搅拌时间10min。
破乳剂投加：按母液质量的0.05%～0.2%投加破乳剂，持续搅拌20～30min，静置分层30～60min。
浮油分离：采用刮油机去除上层浮油，收集至废油专用贮存容器，按危险废物管理。
混凝-絮凝沉淀
进水调节：将破乳后母液或原母液引入混凝反应池，控制水温15～35℃，通过在线pH计调节pH值至6.0～8.0。
混凝剂投加：采用计量泵投加适量的混凝剂，采用300r/min～400r/min快速搅拌1～2min，确保药剂与母液充分混合。
絮凝剂投加：后续投加适量的絮凝剂，采用60r/min～100r/min慢速搅拌15～20min，形成密实絮体。
沉淀分离：将混凝-絮凝反应后的混合液引入斜管沉淀池，表面负荷控制在1.0～1.5m3/（m2·h），沉淀时间≥30min，上清液通过溢流槽进入中间水池，沉渣沉积于池底。
过滤
经混凝-絮凝沉淀后母液或原母液进入主工艺前，应去除母液中的悬浮物。可采用袋式过滤器、芯式过滤器，过滤精度根据后续工艺要求确定，一般不低于10μm。
[bookmark: _Toc28819]回收工艺
沉淀法
方法提要
该工艺适用于碘离子含量≥1 g/L的母液。向母液中投加沉淀剂，使碘离子生成难溶性的碘化物沉淀，从而实现碘的分离富集。沉淀物经过滤、洗涤后，再通过化学处理将碘从沉淀物中回收。
工艺流程
预处理后的母液进入沉淀反应釜，在搅拌下缓慢加入沉淀剂溶液，控制反应pH值使碘离子充分反应生成沉淀。反应完成后，料液进入固液分离设备，得到的碘化物沉淀用清水进行洗涤以去除杂质。洗涤后的沉淀可根据所选沉淀剂的性质进行后续处理，最终通过精制步骤得到碘产品。工艺流程图见图1。
[image: C:/Users/19747/AppData/Local/Temp/wps.yRGHsswps]
沉淀法工艺流程图
工艺控制
工艺控制条件如下：
反应pH：根据所选沉淀剂确定最佳pH范围；
沉淀剂用量：略高于化学计量比，确保沉淀完全；
搅拌时间：≥30min，确保反应充分。
主要设备
沉淀反应釜、沉淀剂配制系统和计量泵、固液分离设备、沉淀洗涤槽、还原或分解反应釜、过滤设备、精制设备。
离子交换法
方法提要
该工艺适用于碘离子含量10mg/L～500mg/L的母液。利用离子交换树脂或特异性吸附剂的选择性，使母液中的碘离子（I-）或碘酸根离子（IO3-）等被固定相富集，实现碘与母液的分离。吸附饱和后，通过解吸剂将碘从固相洗脱，获得高浓度碘溶液，再经精制得产品。
工艺流程
预处理后的母液首先经泵送入调节池，投加酸或碱将pH值调节至3.0～7.0的适宜范围。随后，母液由泵输送至离子交换柱或吸附柱进行动态吸附，吸附后的残液进入深度处理单元。当吸附剂穿透后，切换至备用柱进行吸附，并对饱和柱进行解吸操作：首先用清水反冲洗松动床层，然后泵入解吸剂（如氯化钠-氢氧化钠混合溶液），在40℃～60℃条件下进行解吸，收集得到高浓度的碘解吸液。解吸后的树脂/吸附剂经酸、碱再生及水洗后恢复性能，循环使用。收集的高浓度碘解吸液可进一步通过氧化沉淀、结晶、干燥等步骤精制为碘产品。工艺流程图见图2。
[image: C:/Users/19747/AppData/Local/Temp/wps.seiIJTwps]
离子交换法工艺流程图
工艺控制条件
工艺控制条件如下：
1. 吸附温度：15℃～35℃；
1. 空床接触时间：≥20min；
1. 吸附终点控制：吸附后流出液碘离子浓度≥10mg/L时，视为穿透，应切换或再生；
1. 解吸温度：40℃～60℃；
1. 解吸液流速：0.5BV/h～1.5BV/h；
1. 再生效果：再生后树脂/吸附剂的交换容量或吸附容量恢复率应≥90%。
主要设备
pH调节罐、中间储罐、耐腐蚀进料泵（如氟塑料泵）、离子交换/吸附柱（材质为316L不锈钢或FRP）、解吸剂储罐、热交换器、解吸液收集罐、精密过滤器、以及用于精制的反应釜、结晶罐和干燥设备。
氧化还原法
方法提要
该工艺适用于全浓度范围的含碘母液。利用氧化剂（如氯气、次氯酸钠）将母液中的碘离子（I⁻）氧化成单质碘（I2），再利用碘在有机溶剂和水相中分配比的差异，通过萃取将其转移至有机相实现富集分离。含碘有机相经反萃取或还原反应得到碘化物溶液，再精制为产品。
工艺流程
预处理后的母液首先进入氧化反应釜，投加酸将pH调节至2.0～3.5的强酸性环境，然后在搅拌下缓慢加入氧化剂溶液，将碘离子完全氧化为单质碘。氧化后的料液进入萃取设备，与连续流入的有机萃取剂进行逆流萃取，负载碘的有机相从上部流出，萃余液从底部排出进入深度处理单元。富含碘的有机相随后进入反萃取设备，与还原剂溶液接触，碘被还原为碘离子并转移回水相，得到高浓度的碘化物溶液。再生后的有机相返回萃取工序循环使用。得到的高浓度碘化物溶液可通入氯气或加入双氧水等氧化剂，使碘再次沉淀，粗碘经过滤、洗涤、干燥或升华后得到精碘产品。工艺流程图见图3。
[image: C:/Users/19747/AppData/Local/Temp/wps.bBlokiwps]
氧化还原法工艺流程图
工艺控制条件
工艺控制条件如下：
1. 氧化反应pH：2.0～4.0；
1. 氧化剂用量：为理论值的1.05～1.10倍，避免过量；
1. 萃取相比（O/A）：根据分配比确定，通常为1：3～1：１；
1. 反萃取剂浓度：如亚硫酸钠溶液浓度5%～10%；
1. 有机萃取剂：宜选用煤油、磷酸三丁酯等对环境相对友好且对碘有良好萃取效率的溶剂。
主要设备
氧化反应釜、氧化剂储罐和计量系统、萃取设备（如萃取塔、混合澄清槽）、萃取剂储罐、反萃取设备、溶剂回收装置、沉淀反应釜、板框压滤机、洗涤槽、干燥箱或升华装置。
[bookmark: _Toc20714]深度处理
资源化回收工艺产生的残液（如吸附后液、萃取后水相、沉淀后上清液等）必须进行深度处理，以去除残存的碘及其他污染物，确保最终出水达标排放。深度处理工艺的选择应基于回收后残液的特性和排放要求。
深度处理可采用高级氧化技术（如臭氧氧化、芬顿（Fenton）氧化法等）进一步降解残留有机物，工艺控制应符合GB/T 39308的规定。
[bookmark: _Toc12141]污染控制与监测
[bookmark: _Toc4926]废水控制
按照本文件中5.3的规定进行深度处理后的废水，其最终排放应符合GB 8978或相关行业水污染物排放标准的规定，排放口应设置规范标识。
[bookmark: _Toc12265]固体废物控制​
处理过程中产生的废树脂、废吸附剂、废过滤介质、预处理沉渣、精制过程残渣、废有机溶剂等，应依据《国家危险废物名录》进行危险特性鉴别。
经鉴别属于危险废物的，应按照GB 18597的规定进行贮存，并交由有资质的单位进行处理处置。
[bookmark: _Toc28420]废气控制​
对于使用挥发性溶剂或产生刺激性气体的工艺环节，应对设备或区域进行密闭和废气收集。
收集的废气应经净化处理，其排放应符合GB 16297或相关行业大气污染物排放标准的规定。
[bookmark: _Toc27155]运行管理与安全防护​
[bookmark: _Toc10416]操作规程
运营单位应制定详细的岗位操作规程，内容包括：开车、停车、正常操作、异常情况处理、设备维护保养等。
操作人员应经过培训，熟悉工艺流程、设备操作和应急预案，考核合格后方可上岗。
[bookmark: _Toc4775]安全防护
应对碘蒸气、氯气、酸、碱、有机溶剂等危险化学品建立严格的管理制度，其储存和使用场所应设置警示标识和应急设施（如喷淋洗眼器、防毒面具）。
操作人员应配备必要的个人防护装备（PPE），如防酸碱手套、护目镜、防护服、防毒口罩等。
应制定针对化学品泄漏、火灾、爆炸等突发环境事件的应急预案，并定期演练。
[bookmark: _Toc971]记录与档案​
应建立完整的运行记录，包括母液入库台账、设备运行参数、药品消耗、产品产量、二次污染物产生与处置、监测数据等。
所有记录应真实、完整，保存期限不得少于三年。
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