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摘要:采用间歇萃取精馏分离叔丁醇水混合物,选用乙二醇为萃取剂.研究了回流比、溶剂进料流速、溶剂进料温度等对分离

叔丁醇水混合物的影响.最佳操作条件为:回流比为２、溶剂进料温度为９０℃、溶剂进料流速为５􀆰１g/min,在此条件下,叔丁

醇质量分数可达９８􀆰４１％.同时用 AspenPlus软件对间歇萃取精馏过程进行模拟,结果表明实验结果与模拟结果基本一致.
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Abstract:Batchextractivedistillationprocesswaschosentoseparatetert－butylalcohol－watermixture
andtheethyleneglycolassolvent．Theeffectofrefluxratio,solventfeedingspeedandsolventfeeding
temperaturewasanalyzed．Thebestoperatingconditionswerethattherefluxratiowas２,solventfeeding
speedwas５􀆰１g/min,thesolventfeedingtemperaturewas９０℃．Underthoseconditions,themassfraction
oftert－butylalcoholcouldreach９８􀆰４１％．ThebatchextractivedistillationcolumnwassimulatedbyAspＧ
enplussoftware,andanagreementwasfoundbetweenthepredictedandtheexperimentaldata．
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　　间歇萃取精馏作为一种特殊的精馏方法,适用

于共沸物系和沸点接近的物系的分离,是近年来发

展起来的具有间歇精馏和萃取精馏特点的新型分离

过程[１－４].间歇萃取精馏是通过向精馏塔上部加入

溶剂 (或称萃取剂)来增大共沸物之间的相对挥发

度,使分离得以实现的一种特殊间歇精馏技术.间

歇萃取精馏设备简单、投资较小;可单塔分离多组

分混合物[５－８];设备通用性强,可用同一塔处理种

类和组成不同的物系;对于近沸物和共沸物的分

离,与共沸精馏相比操作过程简单,有较好的经济

性.由于间歇萃取精馏的这些优点,它适用于精细

化工、制药、溶剂回收、天然产物提取等产量小、
品种多的生产,并且具有广泛的应用前景[９－１５].

叔丁醇在化工、医药等领域应用广泛,通常由
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水合法或水解法制得.故在产品中均含有一定的水

分,且叔丁醇－ 水构成共沸体系.其共沸组成为

m (叔丁醇)/m (水)＝８８􀆰２/１１􀆰８.分离叔丁醇

水溶液的方法有:盐析分离、渗透蒸发膜分离法、
共沸精馏法及萃取精馏法[１６].本文采用间歇萃取

精馏的方法分离叔丁醇水体系,由 Aspenplus模拟

软件对实验结果进行指使拟合得到最佳工艺条件.

１　实验部分

１􀆰１　实验方法

间歇萃取精馏装置如图１所示.塔釜、塔柱及

冷凝器均为玻璃材质,塔釜容积１０００mL,塔内径

为３０mm,填料为玻璃弹簧,萃取精馏塔中填料层

高度为１７００mm,测定理论板数为７块.首先在

塔釜加入叔丁醇为８２％的叔丁醇－水溶液,塔釜

加热并进行全回流操作一段时间后,以一定流速加

入经过加热的乙二醇,继续全回流一段时间后,以

一定回流比采出叔丁醇,当塔顶温度开始下降后,
停止收集产品.每隔５min记录一次塔釜、塔顶、
上段和 下 段 的 温 度.塔 顶 接 收 器 收 集 馏 出 液,

３０min取１次样,用气相色谱仪测定其组成.

图１　实验装置简图

Fig􀆰１　Diagramoftheexperimentalequipment

１􀆰２　分析方法

采用上海海欣色谱有限公司生产的 GC－９５０
型气相色谱仪分析.色谱条件为 TCD检测器,柱

温１８０℃,汽化温度２００℃,检测室温度１８０℃,
载气为 H２.进样量为０􀆰１μL.用面积归一法计算

含量.

２　工艺过程的模拟

采用 AspenPlus软件对该分离过程进行模拟,
物性 方 法 选 用 UNIFAC 活 度 系 数 模 型.Aspen
Plus中的Batchfrac的单元操作模块能够模拟间歇

萃取精馏装置的物料和热量平衡.

３　结果与讨论

３􀆰１　回流比的影响

在溶剂进料位置为第二块板、溶剂进料温度为

９０℃,溶剂进料速率为５􀆰１g/min的条件下,改变

回流比进行实验.同时,在相同的条件下对过程进

行了模拟.实验与模拟结果如图２所示.

图２　回流比对分离效果的影响

Fig􀆰２　Influenceofrefluxratioontheproduct

　　由图２可知,当回流比小于２时,塔顶叔丁醇

质量分数随着回流比的增大而增大,此时实验值和

模拟值相差不大,在实验中当回流比大于２时,塔

顶叔丁醇质量分数随着回流比的增大而减小.模拟

结果中当回流比在２－４时,塔顶叔丁醇的质量分

数基本保持不变,当回流比大于４后,塔顶叔丁醇

质量分数随着回流比的增大而减小.这是因为,随

着回流比的增大,塔顶叔丁醇的质量分数增大,但

回流比过大,会使塔内的乙二醇稀释,从而塔顶叔

丁醇浓度降低.故综合考虑,选取回流比为２.
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３􀆰２　溶剂进料速率的影响

在回流比为２、溶剂进料位置为第２块板、溶

剂进料温度为９０℃,改变溶剂进料速率分别进行

实验.同时,在相同的条件下对分离过程进行模

拟.实验与模拟结果如图３所示.

图３　溶剂进料速率对分离效果的影响

Fig􀆰３　Influenceofsolventfeedingspeedontheproduct

　　由图３可知,实验结果与模拟结果相差不大,
并且变化趋势基本一致.在间歇萃取精馏过程中,
总的操作时间基本不变,故改变溶剂的进料速率实

际是改变了操作过程的溶剂比,溶剂的进料速率

快,溶剂比就较大.随着溶剂比的增大,塔顶叔丁

醇质量分数平缓上升.这是因为溶剂比越大,同一

时间内进入塔内的溶剂越多,萃取能力就越强,叔

丁醇水就容易分离,塔顶叔丁醇质量分数就越大.
但是,溶剂比越大,对塔的负荷也就越大,由于本

装置为间歇精馏,溶剂比过大,进入塔内的溶剂则

过多,增加塔釜的操作负荷,故综合考虑,在实验

过程的所选的溶剂的进料速率为５􀆰１g/min,此时

的溶剂比为３.

３􀆰３　溶剂进料温度的影响

在溶剂进料速率为 ５􀆰１g/min、回流比为 ２、
溶剂进料位置为第２块板的条件下,改变溶剂进料

温度进行实验.同时,在相同的条件下对分离过程

进行了模拟.实验与模拟结果如图４所示.

　　由图４可知,当溶剂的进料温度为２５℃时,
实验结果与模拟结果相差较大,进料温度为２５℃
时,塔顶叔丁醇质量分数为８８􀆰２％,是叔丁醇和

水的共沸组成,即此萃取精馏没有达到任何分离效

果,溶剂的进料温度升高后,才有分离效果.但在

模拟过程中,溶剂的进料温度对叔丁醇的质量分数

影响很小,这主要是因为模拟过程中计算是在完全

的热量平衡及物料平衡的条件下进行计算的,但在

实验操作过程中,常温下的溶剂进料使塔内蒸汽被

冷凝下来,破环了汽液平衡,会影响进料位置上下

的温度及物料平衡,导致分离效果很差.当溶剂的

温度升高后,实验与模拟结果趋势一致.故将进料

温度控制在９０℃左右.

图４　溶剂进料温度对分离效果的影响

Fig􀆰４　Influenceofsolventfeedingtemperatureonproduct

３􀆰４　塔顶馏分质量分数的变化

在回流比为 ２,溶剂进料速率为 ５􀆰１g/min,
溶剂进料位置为第２块板,进料温度９０℃,塔顶

馏分的质量分数随时间的变化曲线的实验与模拟结

果如图５所示.

图５　精馏时间与塔顶产品组成关系图

Fig􀆰５　Diagramofcompositionondifferenttime

　　由图５可知,实验结果与模拟结果相差不大,
并且变化趋势基本一致.在无溶剂加入时的全回流

１０min内,塔顶叔丁醇质量分数保持８８􀆰２％ (共
沸组成)不变.当开始加入乙二醇时,塔顶叔丁醇

质量分数迅速升高.随着乙二醇持续加入,塔顶叔

丁醇质量分数达到最大值且变化趋于平缓,到

１２０min左右时,塔顶叔丁醇质量分数开始急剧下
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降,而水的质量分数上升.这是因为随着乙二醇的

加入,叔丁醇水共沸物被破坏,使得叔丁醇和水容

易分离,从而使得塔顶叔丁醇浓度增大.随着实验

的继续,当叔丁醇全部蒸出时,塔顶叔丁醇质量分

数降为０.

４　结　论

本文采用间歇萃取精馏塔分离叔丁醇水混合

物,并用 Aspenplus软件对过程进行了模拟,模

拟数据与实验结果基本吻合.研究了回流比、溶剂

进料流速、溶剂进料温度对塔顶叔丁分离效果的影

响.得到了间歇萃取精馏塔分离叔丁醇水混合物适

宜的操作条件为:回流比为２、溶剂进料温度为

９０℃、溶剂进料速率为５􀆰１g/min,在此条件下,
叔丁醇质量分数可达９８􀆰４１％.
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