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液晶面板制造稀释废液回收再利用方法

１　范围

本标准规定了液晶面板制造稀释废液的组成、回收再利用方法及环境保护要求。

本标准适用于薄膜晶体管液晶显示器（ＴＦＴＬＣＤ）面板生产线稀释废液的回收再利用。

２　规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本文

件。凡是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。

ＧＢ８９７８　污水综合排放标准

ＧＢ１６２９７　大气污染物综合排放标准

３　组成

液晶面板制造稀释废液主要含有有机溶剂以及光阻、颗粒、金属元素、水分等杂质，有机溶剂一般含

有丙二醇甲醚、丙二醇甲醚乙酸酯、乙酸丁酯等。

４　回收再利用方法

４．１　方法提要

利用液晶面板制造稀释废液中各有机物沸点的差异性，采用减压蒸馏、真空精馏工艺对稀释废液进

行处理，再经除杂纯化工艺后，按照液晶面板制造不同生产线工艺要求进行复配，得到符合液晶面板制

造条件的稀释液。

４．２　工艺流程

４．２．１　工艺流程图

液晶面板制造稀释废液回收再利用工艺流程见图１。
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图１　稀释废液回收再利用工艺流程

４．２．２　预处理

根据液晶面板制造稀释废液的实际特性进行脱水和初级过滤预处理。先经过脱水装置除水（可选

用脱水剂或无机渗透汽化膜分离技术），再经过滤除去废液中机械杂质，得到预处理后溶液。

４．２．３　减压蒸馏

经预处理后溶液进入蒸馏釜，控制蒸馏的温度、绝对压力、回流比等工艺参数，进行减压蒸馏，除去

预处理后残留水分等低沸点杂质。

４．２．４　真空精馏

经蒸馏后的溶液进入精馏单元的蒸馏釜，加料至４０％～５０％液位时，打开蒸汽调节阀进行缓慢升

温，进入精馏塔，打开回流，全回流１ｈ～２ｈ后，开启给料泵，进行连续给料，控制合适的回流比，保持进

料与采出平衡，精馏过程严格控制精馏的温度、绝对压力、回流比等工艺参数，进行真空精馏，最终得到

有效馏分，除去光阻等高沸点杂质。

４．２．５　树脂交换

精馏后的馏分进入离子树脂塔进行树脂交换除杂，除去金属离子后，再通过过滤装置除去颗粒等

杂质。

４．２．６　复配及灌装

根据不同液晶面板制造生产线需求，经树脂交换除杂后，再加入其他原料，在复配反应釜中进行复

配调制，再经过滤除杂、灌装，得到液晶面板制造稀释液产品。

４．３　主要设备

储罐、蒸馏釜、精馏塔、树脂塔、过滤设备、复配反应釜、灌装设备等。

４．４　控制条件

液晶面板制造稀释废液回收再利用工艺参数如下：
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———预处理工序：脱水剂加入量不超过稀释废液质量的１０％；

———蒸馏工序：蒸馏温度４０℃～６０℃，绝对压力０．００５ＭＰａ～０．０２ＭＰａ，回流比（１～３）∶１；

———精馏工序：精馏温度６０℃～１２０℃，绝对压力０．００５ＭＰａ～０．０２ＭＰａ，回流比（２～５）∶１；

———树脂交换工序：常温、常压。

４．５　处理结果

液晶面板制造稀释废液经回收再利用得到的稀释液产品应符合液晶面板生产使用要求，具体性能

要求见表１，分析方法参见附录Ａ。

表１　性能要求

项目 指标

有效组分狑／％ ≥ ９９．５

色度／Ｈａｚｅｎ ≤ １０

水分狑／％ ≤ ０．０５

锂（Ｌｉ）／（μｇ／ｋｇ） ≤ ５

钠（Ｎａ）／（μｇ／ｋｇ） ≤ １０

镁（Ｍｇ）／（μｇ／ｋｇ） ≤ ５

铝（Ａｌ）／（μｇ／ｋｇ） ≤ ５

钾（Ｋ）／（μｇ／ｋｇ） ≤ ５

钙（Ｃａ）／（μｇ／ｋｇ） ≤ ５

铬（Ｃｒ）／（μｇ／ｋｇ） ≤ ５

锰（Ｍｎ）／（μｇ／ｋｇ） ≤ ５

铁（Ｆｅ）／（μｇ／ｋｇ） ≤ １０

钴（Ｃｏ）／（μｇ／ｋｇ） ≤ ５

镍（Ｎｉ）／（μｇ／ｋｇ） ≤ ５

铜（Ｃｕ）／（μｇ／ｋｇ） ≤ ５

锌（Ｚｎ）／（μｇ／ｋｇ） ≤ ５

钼（Ｍｏ）／（μｇ／ｋｇ） ≤ ５

银（Ａｇ）／（μｇ／ｋｇ） ≤ ５

镉（Ｃｄ）／（μｇ／ｋｇ） ≤ ５

铅（Ｐｂ）／（μｇ／ｋｇ） ≤ ５

颗粒（≥０．５μｍ）／（个／ｍＬ） ≤ １００

５　环境保护要求

５．１　废水

在液晶面板制造稀释废液回收再利用的过程中产生的废水，经综合处理后，能循环使用的送至生产

工艺，不能循环使用的废水，经过处理后排放，排放应符合ＧＢ８９７８的要求。
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５．２　废气

在液晶面板制造稀释废液回收再利用的过程中产生的废气，应采用专业的废气处理设施进行处理，

排放应符合ＧＢ１６２９７的要求。

５．３　废渣

在液晶面板制造稀释废液回收再利用的过程中产生的废渣，按照国家危险废物名录规定属于危险

废物，应按危险废物处理。
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附　录　犃

（资料性附录）

分 析 方 法

犃．１　有效组分含量的测定

犃．１．１　原理

试样通过微量注射器注入，被载气带入色谱柱，使各组分得到分离。用火焰离子化检测器进行检

测。采用外标法计算丙二醇甲醚、丙二醇甲醚乙酸酯、乙酸丁酯的含量，各组分之和即为有效组分的

含量。

犃．１．２　试剂或材料

犃．１．２．１　氮气：纯度不小于９９．９９％。

犃．１．２．２　氢气：纯度不小于９９．９９％。

犃．１．２．３　空气：经硅胶或５Ａ分子筛干燥和净化。

犃．１．２．４　标准试剂：标准试剂供配制校准混合物用，包括：丙二醇甲醚、丙二醇甲醚乙酸酯、乙酸丁酯，

根据回收废液组分确定。试剂纯度不低于９９％（质量分数）。

犃．１．３　仪器设备

犃．１．３．１　气相色谱仪：配有火焰离子化检测器（ＦＩＤ），灵敏度和稳定性参见ＧＢ／Ｔ９７２２—２００６中有关

规定。

犃．１．３．２　色谱数据处理机或工作站。

犃．１．３．３　微量注射器：１μＬ或自动进样装置。

犃．１．４　色谱柱及典型操作条件

本标准推荐的色谱柱和色谱操作条件见表Ａ．１，色谱柱操作条件根据产品特性设置合适的色谱操

作条件，进行定性和定量分析。其他能达到同等分离程度的色谱柱及色谱操作条件也可使用。

表犃．１　色谱柱和色谱操作条件

色谱柱 对苯二甲酸改性的聚乙二醇交联柱ＦＦＡＰ毛细管柱

柱长×柱内径×液膜厚度 ６０ｍ×０．３２ｍｍ×０．２５μｍ

柱箱温度／℃ 初始温度１００℃，保持２ｍｉｎ，升温速率２０℃／ｍｉｎ，到２２０℃保持１０ｍｉｎ

气化室温度／℃ ２８０

检测器温度／℃ ３００

载气（氮气）流量／（ｍＬ／ｍｉｎ） １．６

分流比 ３９∶１

进样量／μＬ ０．５
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犃．１．５　试验步骤

犃．１．５．１　调整仪器

根据仪器说明书，调节仪器至表Ａ．１所示的操作条件，待仪器稳定后即可进行测定。

犃．１．５．２　标样配制

根据回收废液的有效组分，用称重法配制含有丙二醇甲醚或丙二醇甲醚乙酸酯或乙酸丁酯的校准

混合物，称准至０．００１ｇ，配制的丙二醇甲醚、丙二醇甲醚乙酸酯、乙酸丁酯含量应与待测试样相近。

标样中丙二醇甲醚或丙二醇甲醚乙酸酯或乙酸丁酯的含量以质量分数狑犻 计，按式（Ａ．１）计算：

狑犻＝
犿犻

犿
×１００％ …………………………（Ａ．１）

　　式中：

犿犻 ———标样中丙二醇甲醚或丙二醇甲醚乙酸酯或乙酸丁酯质量的数值，单位为克（ｇ）；

犿 ———标样质量的数值，单位为克（ｇ）。

犃．１．５．３　试验

犃．１．５．３．１　校正

每次试样分析前后，都要用标样（见Ａ．１．５．２）进行外标校正。

用微量注射器，在规定的色谱条件下，注入一定量所配制的标样，重复测定三次，以获得相应的峰面

积，作为定量计算的标准。

犃．１．５．３．２　试样测定

用微量注射器准确抽取与外标校正（见Ａ．１．５．３．１）体积相同的试样注入色谱柱，并将测定的各色谱

峰面积与相应的外标峰面积进行比较。

犃．１．５．４　试验数据处理

试样中丙二醇甲醚或丙二醇甲醚乙酸酯或乙酸丁酯含量的含量以质量分数狑′犻计，按式（Ａ．２）计算：

狑′犻＝
犃犻

犃犵
×狑犻 …………………………（Ａ．２）

　　式中：

犃犻 ———试样中丙二醇甲醚或丙二醇甲醚乙酸酯或乙酸丁酯的峰面积的数值；

犃犵———标样中丙二醇甲醚或丙二醇甲醚乙酸酯或乙酸丁酯的峰面积的数值；

狑犻———标样中丙二醇甲醚或丙二醇甲醚乙酸酯或乙酸丁酯的质量分数。

取平行测定结果的算术平均值为测定结果，两次平行测定结果的绝对差值不大于０．０３％。

犃．２　色度的测定

参见ＧＢ／Ｔ３１４３进行测定。

犃．３　水分含量的测定

参见ＧＢ／Ｔ６２８３—２００８中第８章进行测定。
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取平行测定结果的算术平均值为测定结果，两次平行测定结果的绝对差值不大于０．００５％。

犃．４　金属离子含量的测定

参见ＳＪ／Ｔ１１６３７进行测定。

犃．５　颗粒的测定

参见ＳＪ／Ｔ１１６３８进行测定。
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