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隔离壁萃取精馏塔分离甲乙酮/水
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(江苏工业学院 江苏省精细石油化工重点实验室 , 江苏 常州 213016)

摘要 : 利用隔离壁萃取精馏塔分离甲乙酮/水的共沸物。考察了溶剂比、回流比和进料速度对分离过程的影响。当溶剂比为 3、

回流比为 31 5、进料速度为 11 6 mL/ min时 , 塔顶甲乙酮的质量分数达到 981 8 % , 塔釜乙二醇质量分数达到 961 3 %。利用 Asp2

en Plus对该新工艺进行了模拟。结果表明 , 模拟值与实验值相一致。此新工艺比常规萃取精馏工艺节能 516 %。
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Study of Separation of 2 - Butanone/ Water with Divided Wall
Extractive Distillation Column
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(Jiangsu Key Laboratory of Fine Pet rochemical Technology , J iangsu Polytechnic U niversity , Changzhou
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Abstract : A divided wall ext ractive distillation column was used to separate azeot rope of 2 - butanone and

water . The influence of ratio of solvent and feed , reflux ratio , flow rate on process was investigated.

The mass f raction of 2 - butanone reached 9818 % in top st ream and mass f raction of et hylene glycol in bot2
tom st ream reached 9613 % under t he condition t hat feed rate was 116 mL/ min , ratio of solvent and feed

was 3 , reflux ratio was 3. 5. This novel p rocess was simulated by Aspen Plus sof t . The result s showed

t hat t he value of simulation was accordant with t he value of experiment . This novel p rocess , compared

with conventional ext ractive distillation process , could save energy consumption up to 516 %.
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　　甲乙酮是一种优良的溶剂。在涂料、粘结剂、

油墨等领域用途也非常广泛。由于在甲乙酮的生产

过程中 , 与水形成共沸物 , 给两者的分离带来困

难。目前 , 其分离方法有共沸精馏法[1 ]和加盐萃取

精馏法[2 ]。共沸精馏法由于回流量很大 , 能耗很

高。而加盐萃取精馏法中 , 盐水容易使设备腐蚀。

隔离 壁 塔 ( Divided Wall Column , 简 称

DWC) 是一种新型的节能塔[3 - 9 ]。DWC是完全热

耦合塔的一种特殊结构 , 比热耦合塔少一个塔及相

应的管路 , 投资及占地面积也相应减少。研究表

明 , 此塔可节约能耗 30 %左右 , 对于某些特殊的

体系节能甚至可达 60 % , 亦可节约 30 %左右的设

备投资。

目前对于隔离壁在萃取精馏方面的应用研究不
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多 , 国内只有 3篇专利报道了此方面的研究[10 - 13 ]。

用隔离壁萃取精馏塔分离甲乙酮/水还未见报道。

本研究为隔离壁萃取精馏塔的工业化提供了理论依

据和设计参考 , 以推动隔离壁萃取精馏塔在石化行

业中的应用。

1　实验部分

11 1　仪器与药品

仪器 : 自制 <40 mm ×3 000 mm不锈钢 DWC

小试装置 ; 保定兰格恒流泵有限公司生产的

B T100 - 100M型蠕动泵 ; 自制 TC - 1回流比控制

器 ; 宁波市海曙天恒仪器厂的 DC - 2006恒温槽。

药品 : 甲乙酮 , 分析纯 , 上海国药集团化学试

剂有限公司生产 ; 乙二醇 (质量分数 ≥9915 %) ,

扬子石化公司提供。

11 2　实验装置

在直径 40 mm高 3 m的不锈钢塔中装一垂直

隔离壁 , 见图 1。隔离壁将塔分成 3个部分 : 区域

1、区域 2和区域 3。其中区域 1 主要进行萃取精

馏 ; 区域 2主要进行溶剂回收 ; 区域 3为区域 1和

区域 2的公共提馏区。区域 1 和区域 3 称为主塔 ,

区域 2称为副塔。

1 - feed tank; 2 - feed pump; 3 - flask; 4 - solvent pump; 5 - fun2
nel ; 6 - condenser ; 7 - heater ; 8 - constant temperature water tank;

9 - TC - 1controller ; 10 - U - pipe

图 1　实验装置图

Fig1 1　Schematic diagram of experiment

　　为防止塔左侧的甲乙酮蒸汽进入右侧 , 将右侧

塔顶密封。萃取剂乙二醇经加热后从塔的左侧上部

进料 , 原料甲乙酮/水溶液加热至泡点后从塔的左

侧中部进料。萃取剂和原料的进料速度分别由两台

蠕动泵控制。回流比由 TC - 1控制[13 ]。

113　分析方法

用鲁南化工仪器厂 SP - 501N气相色谱分析出

料含量 , 色谱柱 GDX - 103 , 柱温 180 ℃, 气化室

温度 200 ℃, TCD 检测器 , 检测室温度 200 ℃,

载气 H2 , 流量 40 mL/ min。

2　结果与讨论

211　溶剂比的影响

在甲乙酮/水溶液进料速度为 116 mL/ min ,

回流比为 3时 , 考察溶剂比对分离过程的影响 , 实

验结果见图 2。

图 2　溶剂比的影响

Fig12　Influence of ratio of solvent and feed

　　从图 2可以看出 , 随着溶剂比的增加 , 塔顶甲

乙酮质量分数和塔釜乙二醇质量分数也随之增加。

这是由于随着塔板上的溶剂浓度增加 , 萃取效果增

强。当溶剂比达到 3时 , 塔顶甲乙酮含量和塔釜乙

二醇含量达到最高。当塔板上的溶剂浓度达到相当

值后 , 其再增加的效果变得相当缓慢。溶剂比越

大 , 使用的溶剂量就越多 , 投资费也就越高。另

外 , 溶剂比增加 , 塔内气液相流量也会增加 , 塔的

热负荷也在增加。所以合适的溶剂比为 3。

212　回流比的影响

在甲乙酮/水溶液进料速度为 116 mL/ min ,

溶剂比为 3时 , 考察回流比对分离过程的影响 , 实

验结果见图 3。

　　从图 3可以看出 : 随着回流比的增加 , 塔顶甲

乙酮和塔釜乙二醇的质量百分数随之增加。当回流
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比大于 315时 , 塔顶甲乙酮含量和塔釜乙二醇含量

下降。这是因为在萃取精馏中 , 回流比对分离能力

的影响与普通精馏不同。在隔离壁萃取精馏塔内 ,

由于所用溶剂的挥发度低且用量较大 , 在塔内基本

上维持一固定的浓度值 , 称为溶剂的恒定浓度。如

果回流比太大 , 则溶剂的恒定浓度下降 , 降低分离

效果。另外 , 回流比增加 , 塔的热负荷也会增加。

所以合适的回流比为 315。

图 3　回流比的影响

Fig13　Influence of reflux ratio

21 3　进料速度的影响

在溶剂比为 3 , 回流比为 315时 , 考察进料速

度对分离过程的影响 , 实验结果见图 4。

图 4　进料速度的影响

Fig14　Influence of flow rate of feed

　　从图 4可以看出 : 当甲乙酮/水溶液的进料速

度增加时 , 塔顶甲乙酮的质量分数和塔釜乙二醇的

质量分数也随之增加 , 但当进料速度大于 116 mL/

min时 , 塔顶甲乙酮的质量分数及塔釜乙二醇的质

量分数会随着进料速度的增加而下降。因为如果进

料速度太慢 , 原料和萃取剂传质不充分 , 降低分离

效果 ; 而进料速度过快 , 则甲乙酮还未汽化即被下

降的乙二醇带到塔釜 , 也会降低分离效果。所以最

佳的进料速度为 116 mL/ min。

3　流程模拟

311　实验过程的模拟

采用 Aspen Plus软件对隔离壁萃取精馏塔分

离工艺进行模拟计算。物性方法选择 UN IQUAC

模型。模拟结果与实验结果的比较见表 1。
表 1　模拟结果与实验结果的对比

Table 1　Comparison of simulation results and experiment results

Simulation Experiment

Top temperature/ ℃ 7910 781 0

Bottom temperature/ ℃ 1811 8 18210

Flow rate of feed/ (mL/ min) 116 11 6

Ratio of solvent and feed 3 3

Reflux ratio 315 31 5

Fraction of 2 - butanone in top/ % 9918 981 8

Fraction of ethylene glycol in bottom/ % 9818 961 3

　　从表 1可以看出 , 模拟计算结果与实验结果吻

合的很好 , 模拟结果具有很高的可信度。

312　与常规萃取精馏工艺的比较

利用 Aspen Plus对常规萃取精馏工艺进行模

拟 , 流程见图 5。输入实验得出的最佳工艺条件 ,

物性方法选用 UN IQUAC模型。并与新工艺的模

拟结果比较 , 结果见表 2。

图 5　常规萃取精馏工艺

Fig1 5　Conventional extractive distillation process

　　从表 2可以看出 , 由于新工艺将萃取精馏和溶

剂回收集中在一个塔内进行 , 减少了常规工艺中萃

取精馏塔的塔釜液的返混 , 所以在达到相同的分离

要求时 , 新工艺节能 516 %。并且隔离壁萃取精馏

塔结构紧凑 , 减少了设备的占地面积 , 缩短了管

线。
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表 2　新工艺与常规萃取精馏的比较

Table 2　Comparison of novel process and conventional extractive dis2

tillation

Conventional Novel

Number of t heoretical t rays 30 30

Reflux ratio 31 5 315

Ratio of solvent and feed 3 3

Fraction of 2 - butanone in top/ % 9918 991 8

Fraction of ethylene glycol in bottom/ % 9819 981 8

Heat duty/ (J / s) 1511 2 14218

4　结　论
隔离壁萃取精馏塔分离甲乙酮/水的最佳操作

条件为 : 溶剂比 3 , 回流比 315 , 甲乙酮/水溶液进

料速度 116 mL/ min。此时塔顶甲乙酮的质量分数

达到 9818 % ; 塔釜乙二醇的质量分数达到 9613 % ,

可作萃取剂循环利用。采用 Aspen Plus对隔离壁

萃取精馏塔分离甲乙酮/水工艺实验的最优操作条

件进行了模拟计算。结果表明 , 模拟结果与实验结

果基本一致。采用隔离壁萃取精馏塔可以将萃取精

馏和溶剂回收集中在一个塔中进行。比常规萃取精

馏工艺减少了一个塔和一个再沸器 , 节能 516 %。

并且该塔结构紧凑 , 减少了设备占地面积。
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