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摘要：对高含水量的多钒酸铵干燥是其大部分工业应用的关键步骤。微波干燥由于独特的加热特性，可以作为传统干燥的替代品。在本实验中，通过微波干燥系统研究了不同微波功率、样品质量和初始含水率对微波干燥多钒酸铵性能的影响。研究发现，微波功率、样品质量及初始水分含量对微波干燥多钒酸铵有显著影响，都能促使物料吸收更多微波能加速水分的蒸发。且微波干燥过程中减少了粉尘的产生,是一种环保清洁、高效节能的技术。
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Abstract: Drying high moisture content of ammonium poly vanadate is a critical step in most of its industrial applications. Microwave drying can be used as a traditional drying substitute due to its unique heating characteristics. In the study, the effects of microwave power, sample mass and initial moisture content on microwave drying of ammonium poly vanadate were investigated by microwave drying system. Microwave power, sample mass and initial moisture content have a significant effect on microwave drying ammonium poly vanadate, which all can promote the absorption of more microwave energy to accelerate the evaporation of water. Microwave drying process can reduce the generation of dust, which is a clean and efficient energy efficient technology.
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1前言

多钒酸铵（APV）是一种微溶于冷水、不溶于热水的橘黄色粉末。在工业生产中，利用高浓度钒液制备多钒酸铵时会导致多钒酸铵本身含有较多水分，但在多钒酸铵制备五氧化二钒等产品的工艺生产过程中，又要求必须先对多钒酸铵中的水分进行干燥，否则会给生产过程带来诸多问题[1]。现今，热干燥越来越广泛应用在许多工业加工领域中。除了基于传导、对流或红外线辐射等普遍的常规热干燥方法外，采用微波能加热干燥在许多工业技术上已经成为一个十分具有吸引力的技术方案。
常规干燥的过程是湿的样品与热媒之间进行接触，如热空气、高温气体或过热蒸汽，然后由热媒提供的热能利用对流、传导和辐射等原理将热量从物料的表面流向物料的核心，使物料内部的温度逐步升高，从而使水分从核心转移到表面，以达到水分加速蒸发的目的[2-3]。但这样的干燥方式仍存在以下这些问题：（1）由于是采用外加热的方法，就必须利用风力输送，但这样会产生耗能、降低热效率等问题；（2）常规干燥过程中热量是由表及里的传递，导致物料中心温度逐步升高到所需温度的这个过程所消耗的时间过长，不利于物料较快较好的干燥[4]；（3）常规方式加热物料时温度分布不均，会导致物料中某些含水量较少的部位过热而损坏[5]；（4）干燥完成后的收尘工作也同样重要，但常规干燥的收尘装置易故障，故粉尘回收较为困难，并且可能会造成相当大的环境污染。因此，开发一种环保、高效、干燥效果显著的干燥方法是十分必要的。
微波干燥技术，因其清洁高效、工艺先进等优势在国际上越来越被重视，且广泛地被应用于轻工业、化学工业及农产品加工等各个方面[6]。微波的频率为300M～300GMHz，是一种具有穿透性的电磁波[7]。物质对微波的吸收能力，受其介质损耗因数的影响，主物料的介质损耗因数大对微波的吸收能力也就强，反之则吸收微波的能力较弱。由于各物质料的介质损耗因数具有差异性，所以在宏观上微波加热会表现出选择性加热的特点。在微波干燥过程中，水分子作为极性分子，其介电常数较大，介质损耗因数也相对较大，因此微波能量会优先被物料中的水分吸收，并把所吸收的大量电磁能量转化为热能，从而使物料中的水分迅速变成蒸汽逸出，达到快速完成干燥过程的目的。
微波干燥技术改变了常规干燥技术过程中一些水分、温度迁移势梯度的方向,由此形成了微波干燥的独特机理。微波干燥时的传热、传质模型与常规干燥时的传热、传质模型存在明显差异，在常规干燥过程中,由于干燥时物料温度是表面较高而内部较低，且物料中的水分总是以蒸气的形式从物料中心逐步扩散至物料表面，再克服气膜阻力扩散至热风，导致蒸气扩散方向与温度梯度是相反的，因此会产生扩散受阻，传热效率降低等问题。而在微波干燥过程中，由于入射的微波能量总是优先被物料内部的水分吸收，导致物料内部的温度往往高于外部的温度，所以物料内部的温度梯度与水分梯度相同，与传热以及蒸气压力迁移方向一致，因此所受到的扩散阻碍较小，从而极大的改善了干燥过程中水分的迁移条件，促进了传热效率并提高了干燥速率 [8]。

微波能量能通过电磁场中的分子相互作用直接传递到材料中，以其独特的加热方式凸显了其在干燥使用中的潜在优势。其潜在优势具体表现为：（1）干燥速率较快、产品质量提高；由于微波能量能直接穿透物料表面到达物料中心，使物料中心首先产生热量，从而物料内部和外部可以同时加热，温度分布更均匀，不仅比常规干燥时的加热速率更高，同时还有利于提高产品质量[9]。（2）节能高效；物料内部压力会增加微波的辐射强度，其内部水分的迁移运输，形成一种梯度压力，会产生一种“泵”效应，驱使水分向表面流动，加速了水分的蒸发，使干燥时间相较于常规干燥缩短了很多[5]。其次，可以在较低的温度下进行微波加热干燥的过程，以改善常规干燥方式中耗能高的问题。（3）选择性加热；水作为极性分子是极强的吸波物质，会优先吸收微波，并快速转变为蒸汽逸出，从而实现了物料的均匀加热及均匀干燥。（4）清洁环保；微波干燥可以减少扬尘的产生，避免潜在的安全和环境等问题。因此，微波加热技术被认为是一种绿色清洁、节能高效的高新技术。

由于微波加热技术在干燥过程中对水分的脱除具有其他传统技术无法比拟的优势，国内外诸多学者大量的研究了微波加热技术在各领域中的应用。武文华[10]等人在对微波干燥球团矿的研究过程中发现，将球团矿在微波下进行干燥焙烧，其温度能够快速上升，内部温度分布也比较均匀，且干燥过程中不会出现裂纹和爆裂现象。李新冬[11]等人通过采用微波加热技术对褐铁矿进行干燥脱水的研究中，发现微波干燥速率比常规干燥速率更快，褐铁矿中的游离水和结合水在微波加热技术下均能被脱除，充分体现了微波技术热能利用率高的优点。Tahmasebi [12]等人通过比较中国和印尼低阶煤的煤灰含量和煤类型的影响进行了研究，探究了煤粉粒度、微波功率、煤样粒度对干燥特性的影响以及在干燥过程中样品的重量损失和温度测定，实验结果表明在单位能耗方面微波加热技术具有非常明显的优势。Vidal [13]等人探讨了微波能量在污泥干燥中的应用，并比较了微波干燥与传统的热风干燥的区别，发现，使用微波技术进行干燥可以节省大量的时间和精力，表明了微波干燥技术比传统干燥技术具有高效节能的优势。Idris[14]等人在微波频率 2450MHz 的谐振腔体中，利用微波加热干燥湿二氧化硅污泥的特性进行了研究，在不同的功率条件下（400～1000 W）使用不同的污泥块（10～1000g）进行微波干燥，研究结果表明：最大量的材料和最低的功率输入，可以导致在较短的干燥时间和较高的干燥速率的值分别被确定为1000g和800 W，微波干燥降低了污泥的体积和质量，是降低其处理成本的一个重要方法。
综观微波干燥技术在各个工业领域中的应用趋势，微波干燥作为一项高新技术，将以其独特的干燥机理和选择性加热特点为实际工业生产中物料的干燥过程开辟一条新的途径。但国内外鲜少有学者对多钒酸铵的干燥进行研究，所以本文就微波加热技术在多钒酸铵干燥方面的显著优势从微波功率、物料质量、初始含水率等方面进行了研究和讨论。 
2实验内容
2.1实验原料

实验中所采用的原料为多钒酸铵。其主要化学组成如表1所示。其中含有64.55%的V，26.99%的O，8%的N，以及少量的Fe、S、Na、K、Si。分析元素含量的方法，是根据中华人民共和国国家标准推荐的方法（GB/T）。
表1 多钒酸铵的化学成分分析结果
Table 1 Chemical compositions of APV
	Composition
	V
	O
	N
	Fe
	S
	Na
	K
	Si

	Mass%
	64.55
	26.99
	8
	0.097
	0.092
	0.052
	0.046
	0.054


2.2实验设备
微波干燥试验设备系统示意图如图1所示。它主要由测量精度为0.01 g的重量测试系统、微波加热系统、样品槽、温度控制系统和电脑控制系统组成。频率为2.45 GHz，最大功率输出为230～700W[15]。
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图1 微波干燥多钒酸铵装置


Fig. 1 Microwave drying ammonium poly vanadate device 
2.3实验方法

将已准确称量试样放入微波发生器的样品槽内，采用单因子分析法探讨无干扰的可控变量对样品干燥的影响来进行研究。例如：研究当样品质量保持不变时，不同微波功率或不同初始含水率对干燥动力学的影响。根据干燥过程中APV的质量守恒，将物料的残余水分定义如下：
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                                                          (1)
其中，M0为初始含水量，Mt是为干燥过程中t时刻物料的含水量。干燥速率f(X)表示为单位时间(t)内的水分含量的变化如下：
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                                                                (2)
3实验结果与讨论
3.1微波功率水平对多钒酸铵干燥性能的影响
图2显示了室温下质量为30g、含水率为25%的APV样品在微波入射功率为230W、385W、540W和700W的APV样品的水分含量及干燥速率随时间曾加而变化的典型干燥曲线。

[image: image6.emf]-100 0 100 200 300 400 500 600 700

0

5

10

15

20

25

 

 

含水率（%）时间 (s)

 230W

 385W

 540W

 700W


[image: image7.emf]0 200 400 600

0.00000

0.00075

0.00150

0.00225

 

 

干燥速率 

(

s

-1

)

时间 (s)

 230W

 380W

 540W

 700W



(a)                                              (b)
图2相同质量的APV在不同功率的微波辐射下水分含量及干燥速率随时间的变化
Fig. 2 Variation of moisture content and drying rate with time at different power levels (a) variation of moisture content with time at different power levels (b) drying rate with time at different power levels.
如图2所示，在一个特定的时间内样品残留的水分含量随着微波功率的增加而降低，因为较高的功率密度会导致APV吸收更多的微波能量并转化为热能，从而促进物料内部的传质及传热，因此，在更高的功率水平可以获得更高的干燥速率。这样的趋势在质量为10g和20g的样品中是相似的。

从图2可以看出：在给定的条件下，不同微波加热功率下的APV物料的干燥特性表现出了明显的规律性。随着微波功率的增加，APV的含水量随时间的增加逐渐下降，也就是说，相同质量的物料，微波功率越高，达到相同含水量的时间越少。如图2（a）所示，当干燥时间为180s，微波功率为700W时，脱水率达97.33%，同样的时间，当微波功率为230W时，脱水率仅为18.8%，可以明显看出，微波功率越高，物料脱水越快。这是由于当微波辐射功率增加时，APV中的水分能吸收更多的微波能量并转化为热能，促进物料内部温度的升高，从而加速水分向物料表面蒸发。此外，因为微波由内向外的干燥特点，APV内部水分的快速蒸发，使APV内部产生的高压，与外界压力形成压力梯度，在这种压力梯度的作用下，驱使水分加速向表面流动并蒸发，缩短了干燥时间。图2（b）则表明，在较短的培养时间后，特定的干燥速率会迅速增加到最大值，然后随着时间的推移逐渐下降。在微波功率为700W和230W时的最大干燥速率为0.00216s-1和0.0005377s-1,所对应的时间分别为90s和360s，由此可以看出微波功率越高，干燥所需时间越少，这是由于微波选择性加热的特点，导致物料在微波功率越高的情况下，物料内部水分的吸波能力越强，干燥时温度越高，水分以蒸汽形式蒸发的速率越快。因此，利用微波加热技术对APV进行干燥是非常高效的。
3.2物料质量对多钒酸铵干燥性能的影响

    图3显示了室温下含水率为25%、功率为385W、质量分别为10g、20g和30g的APV样品的水分含量及干燥速率随时间曾加而变化的典型干燥曲线。
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(a)                                            (b)
       图3不同质量的APV在相同功率的微波辐射下水分含量（a）及干燥速率（b）随时间的变化
Fig. 3 Variation of moisture content and drying rate with time at different sample mass (a) variation of moisture content with time at different sample mass (b) drying rate with time at different sample mass.
由图3（a）和图3（b）两个图所对应的干燥曲线和干燥速率曲线可以看出30g物料比10g和20g的物料具有更好的干燥性能。此外，30g物料在干燥过程中所产生的最大干燥速率为0.00125s-1，而10g和20g物料的干燥速率分别仅为0.0011 s-1和0.0009223 s-1。显然，30g 的物料在三个样品中脱水效果最好，而平均干燥速率也具有同样的趋势。
以上微波加热的结果表明，微波干燥涉及一个与常规干燥完全不同的加热机制。微波在相同功率条件下对APV的干燥受APV的质量影响，对于常规的干燥技术，较小质量的样品往往更容易被干燥，但利用微波进行干燥时，质量越大的样品，干燥效果越显著。对于30g的物料，由于质量较大，与质量小的物料相比，所含水分也较多，因此，可以吸收较多微波能量并转化为热能，从而加快了物料内部水分向物料表明的扩散速度，所以，30g物料中的水份可以很容易被蒸发，整体干燥速率更快。相对于10g和20g的物料，30g的物料具有较小的热损失，10g和20g的物料由于所含水分相对较少，导致微波辐射强度较弱，水分蒸发速度较慢，干燥效果也相对较差。同样大质量的样品在常规干燥下未必能得到如此显著的干燥效果，因此微波在干燥质量较大的样品方面具有独特显著的优势。
3.3初始含水率对多钒酸铵干燥性能的影响
图4显示了室温下入射的微波功率为385W、质量为30g、初始含水率分别为20%，25%和30%的APV样品的水分含量及干燥速率随时间曾加而变化的典型干燥曲线。
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(a)                                            (b)
图4不同初始含水率的APV在相同功率的微波辐射下水分含量（a）及干燥速率（b）随时间的变化
Fig.4 Variation of moisture content and drying rate with time at different initial moisture content (a) variation of moisture content with time at different initial moisture content (b) drying rate with time at different initial moisture content.
由图4（a）可以看出水分含量随时间的的变化分三个阶段，初始阶段变化均较为平缓，中间阶段由于水分吸收较多微波能量，水分蒸发速度加快，因此下降趋势明显，但相较于初始含水率为20%和25%的样品，30%的样品在中间阶段的下降趋势更为显著。最后阶段所有样品中的水分基本蒸发完全，故曲线又趋于平缓。随着初始含水量的增加，根据图4（b）可以看出，最大干燥速率发生在初始含水率较高的样品中，初始含水率为30%的样品的最大干燥速率为0.00167s-1，而初始含水率为20%和25%的样品的最大干燥速率仅分别为0.00136 s-1和0.00129 s-1。这些结果表明，增加样品的初始水分量会导致样品中水分对微波的吸收增加，所以干燥速率会随着初始水分含量的增加而增加。 此外，在实际工业生产中，一般会先将物料进行机械压滤到25%～30%，而通过以上结论可以得出初始含水率30%时的物料干燥速率更快，因此在工业生产可直接将物料的含水量通过机械压滤到30%，从而减少一些耗能的问题。
4结论

通过利用微波加热技术对多钒酸铵干燥进行了试验研究，实验结果表明，微波干燥可分为三个阶段：预热阶段，快速减重阶段，干燥速率恒定阶段。发现质量大的样品干燥效果比质量较小的样品更为显著。因此，在实际工业生产中，相较于常规加热，微波辐射更适合干燥质量极大的多钒酸铵。此外，在其余条件确定的情况下，多钒酸铵总体干燥速率随着微波功率的增加而增加。初始含水率对干燥性能的影响同样重要，通过研究，发现初始含水率30%时的物料干燥速率最快，因此在工业生产可直接将物料的含水量通过机械压滤到30%，从而减少一些耗能的问题。本研究中新颖的实验结果分析可有助于更好地了解多钒酸铵的干燥机理，以及通过利用微波加热技术提高干燥速率使实际工业设计更加高效，能源消耗更低。
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