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水悬浮造粒法溶剂回收系统工艺优化
邹高兴∗ꎬ王　 勇ꎬ罗志龙ꎬ李　 萌ꎬ徐其鹏

(西安近代化学研究所ꎬ陕西 西安 ７１００６５)
摘要:现有水悬浮造粒溶剂回收系统通过自来水对有机溶剂蒸气进行冷凝ꎬ有机溶剂回收率较低ꎮ 采用水冷和冷冻液冷却

相结合并在有机溶剂接收罐出口设置二级冷凝器的工艺方式对水悬浮造粒过程产生的有机蒸气进行冷凝回收ꎬ可将溶剂回收

率从 ６０％提高至 ９０％ꎮ 采用循环冷却水吸收抽真空过程产生的热量ꎬ实现了自来水在水环式真空泵和水箱间的循环流动ꎮ 工

艺优化后废水处理站入口 ＣＯＤ 平均值从 １ ９８９ ｍｇ / Ｌ 降至 ５３４ ｍｇ / Ｌꎬ经处理后排水满足污水综合排放标准ꎮ
关键词:水悬浮造粒ꎻ溶剂回收ꎻ工艺优化ꎻ回收率
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　 　 炸药造型粉水悬浮造粒是在一定真空条件下驱

除单质炸药－水－黏结剂溶液悬浮体系中有机溶剂

而实现单质炸药包覆造粒的工艺过程ꎬ具有操作简

便、生产周期较短、易于工业化生产等优势[１－５]ꎮ 制

造过程中水既是分散介质又是传热介质ꎬ可有效保

障生产安全ꎮ 目前ꎬ军用和民用造型粉压装炸药大

多采用此方法进行制造ꎮ

１　 溶剂回收系统缺陷分析

原有水悬浮造粒溶剂回收系统如图 １ 所示ꎬ在
原工艺中通过自来水对有机溶剂蒸气进行冷凝ꎮ 自

来水和有机溶剂蒸气间温差较小ꎬ而乙酸乙酯、石油

醚等有机蒸气具有沸点低、易挥发的特点ꎬ有机溶剂

回收效率为 ６０％左右ꎬ无法实现自来水换热下有机

溶剂蒸气的充分冷凝ꎮ
在水悬浮造粒抽真空过程通过自来水在水环式

真空泵内旋转所产生的负压抽除有机溶剂ꎬ未冷凝

的有机溶剂蒸气溶解至水中进而排入废水管道ꎮ 随

　 　 　 　 　 　 　

１—造粒釜ꎻ２—冷凝器ꎻ３—溶剂接收罐ꎻ４—水环式真空泵

图 １　 溶剂回收系统优化前工艺流程

着污水综合排放标准的提高和科研试制任务的增

加ꎬ造粒过程排放的有机溶剂对废水处理站产生了

一定的环保压力ꎮ 并且ꎬ溶剂冷凝和抽真空过程使

用的自来水均直接排放ꎬ工艺废水排放量为 ２３ ｍ３ / ｄꎬ
自来水使用效率较低ꎮ

２　 溶剂回收系统工艺优化及实施效果

２􀆰 １　 优化后工艺流程及技术原理

针对水悬浮造粒法溶剂回收系统存在的问题ꎬ
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项目团队采用源头治理的技术思路ꎬ着手降低试制

生产过程的有机溶剂排放量[６－９]ꎮ 优化后的工艺流

程如图 ２ 所示ꎬ主要设备参数为:造粒釜(２００ Ｌꎬ利
旧)ꎬ一级冷凝器(螺旋缠绕管式冷凝器ꎬ换热面积

２ ｍ２ꎬ利旧)ꎬ二级冷凝器(螺旋板式冷凝器ꎬ换热面

积 ２ ｍ２)ꎬ水箱(公称容积 １ ｍ３ꎬ水箱内盘管换热面

积 １ ｍ２)ꎬ制冷机组(风冷冷却型式ꎬ０℃时制冷功率

８ ｋＷ)ꎬ循环冷却水机组(冷却水量 ６ ｍ３ / ｈꎬ风机风

量 ４ ８００ ｍ３ / ｈ)ꎮ 图 ２ 中虚线表示有机溶剂蒸气的

流动方向ꎬ有机溶剂蒸气在水环式真空泵产生负压

的驱动下依次流经一级冷凝器、溶剂接收罐和二级

冷凝器ꎬ通过循环冷却水和冷冻液对有机溶剂蒸气

进行冷凝ꎬ冷凝后的液体流入溶剂接收罐ꎮ

１—造粒釜ꎻ２—一级冷凝器ꎻ３—溶剂接收罐ꎻ４—二级冷凝器ꎻ
５—水环式真空泵ꎻ６—水箱ꎻ７—制冷机组ꎻ８—循环冷却水机组

图 ２　 溶剂回收系统优化后工艺流程

工艺优化原理:①通过水冷和冷冻液冷却相结

合的方式进行有机溶剂蒸气的冷凝回收ꎬ可实现能

量的梯级利用ꎬ能耗较小[１０－１１]ꎮ ②乙酸乙酯、石油

醚等有机溶剂在抽真空条件下沸点降低ꎬ挥发性增

强ꎬ设置于有机溶剂接收罐出口的二级冷凝器起到

对通过一级冷凝器后未凝气体进行进一步冷凝的同

时ꎬ也起到对溶剂接收罐中挥发出的有机溶剂蒸气

进行冷凝的作用ꎬ从而大幅降低排入真空泵内的有

机溶剂量ꎮ ③设置抽真空水箱ꎬ并在水箱内布置降

温盘管ꎬ通过循环冷却水吸收水环式真空泵转动部

件与自来水间摩擦而产生的热量ꎬ实现抽真空用水

的循环使用ꎬ从而较大程度降低了抽真空过程的自

来水消耗量ꎮ
２􀆰 ２　 工艺优化后实施效果

二级冷凝器的冷冻液进口温度是影响有机溶剂

回收率的关键工艺参数ꎬ随着冷冻液温度的降低ꎬ有
机溶剂蒸气的冷凝效率将逐渐增高ꎮ 由于水悬浮造

粒过程需将单质炸药－水悬浮体系加热至一定温度

后再缓慢加入黏结剂溶液ꎬ抽真空操作开始时悬浮

液体系有机物浓度较低ꎬ冷凝过程需避免水蒸汽在

换热器内的结冰现象ꎮ 通过工艺实验ꎬ二级冷凝器

冷冻液进口温度的优选范围为 １~５℃ꎮ
综上所述ꎬ通过优化有机溶剂蒸气冷凝方式ꎬ提

高有机蒸气和换热介质间温差ꎬ增大换热面积ꎬ增强

气流湍动程度等手段将有机溶剂回收率从 ６０％提

升至 ９０％ꎬ回收率提高 ５０％ꎮ 图 ３ 为水悬浮造粒法

溶剂回收系统工艺优化前后(其他科研试制工房废

水组分及排放量无明显变化)废水处理站入口 ＣＯＤ
的变化情况ꎮ 由图 ３ 可知ꎬ溶剂回收系统投入运行

之后ꎬ废水处理站入口 ＣＯＤ 平均值从 １ ９８９ ｍｇ / Ｌ
降至 ５３４ ｍｇ / Ｌꎬ有效缓解了废水处理站的降解

压力ꎮ

１—工艺优化前ꎻ２—工艺优化后

图 ３　 工艺优化前后废水处理站入口 ＣＯＤ
变化情况

循环冷却水通过换热盘管吸收真空泵工作过程

及少量未冷凝有机气体溶解时产生的热量ꎬ实现了

自来水在水环式真空泵和水箱间的循环流动ꎮ 通过

水箱水温检测和循环冷却水进口阀门间的自动连锁

控制ꎬ将抽真空水温控制在 ２０~３５℃ꎬ既避免了因水

温过高而造成的真空度下降情况ꎬ又避免了因水温

过低而产生的能量损失ꎮ 经工艺优化后ꎬ废水排放

量由 ２３ ｍ３ / ｄ 降至 １ ｍ３ / ｄꎬ较大程度降低了抽真空

过程的自来水消耗ꎮ
工艺优化后ꎬ由减少自来水消耗所产生的经济

效益为 ２２ ｍ３ / ｄ×４􀆰 ５ 元 / ｍ３×３００ ｄ / ａ ＝ ２􀆰 ９７ 万元 / ａꎮ
并且ꎬ有机溶剂排放量大幅降低ꎬ有利于废水处理站

的平稳运行ꎬ节约厌氧池菌种培育成本约 ５ 万元 / ａꎮ
经冷凝回收的有机溶剂可在民用炸药水悬浮造粒过

程进行回用ꎬ从而大幅降低民爆炸药试制生产过程

的原料消耗ꎮ 经测算ꎬ因有机溶剂回用而产生的经

济效益为 １５ 万元 / ａꎮ 综上所述ꎬ本项目产生的直接

经济效益约为 ２３ 万元 / ａꎮ 并且ꎬ大幅降低了排入

废水中的有机溶剂量ꎬ经废水处理站生化法降解

后出水满足«黄河流域(陕西段)污水综合排放标

准»ꎬ实现了试制生产线的高效环保运行ꎬ坚定

　 　 　 　 (下转第 １６１ 页)
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罗兰酮沸点较 α－紫罗兰酮高 ２ ~ ３℃ꎮ 原料为棕黄

色透明液体ꎬ其中 β－紫罗兰酮质量分数为 ７８％ ~
８６％ꎬα－紫罗兰酮质量分数为 １０％ ~１５％ꎬ杂质质量

分数为 ５％ ~ ６％ꎬ由浙江医药工业有限公司新昌制

药厂提供ꎮ
２􀆰 １􀆰 ２　 仪器

电加热填料精馏塔:塔径 ２４ ｍｍꎬθ 环不锈钢多

层矩状丝网填料ꎬ填料高度 ２ ０００ ｍｍ(相当于 ８０ ~
９０ 块理论塔板数)ꎻＡｇｉｌｅｎｔ－７８９０ 气相色谱仪ꎻ２Ｘ－８
型旋片真空泵ꎮ
２􀆰 ２　 分析方法

采用 Ａｇｉｌｅｎｔ－７８９０ 气相色谱仪ꎬ色谱柱类型为

ＳＥ－３０(０􀆰 ２５ ｍｍ×３０ ｍ×０􀆰 ２５ μｍ)ꎬ程序升温:柱初

始温度 １９０℃ꎬ保持 ６ ｍｉｎꎬ升温速率 １５℃ / ｍｉｎꎬ升温

至 ２６８℃ꎬ升温速率改为 ２０℃ / ｍｉｎꎬ升温至 ３００℃ꎬ保
持 ２０ ｍｉｎꎬ载气为氮气ꎬ分流比 １ ∶ １００ꎬ进样量

０􀆰 １ μＬꎬ气化室温度 ３００℃ (ＦＩＤ)ꎬ定量数据计算方

法采用面积归一化法ꎮ
２􀆰 ３　 真空间歇精馏

２􀆰 ３􀆰 １　 实验装置

由于 α、β 紫罗兰酮在常压下的沸点十分接近ꎬ
不利于精馏操作ꎬ分离过程所需要的理论板数很大

(由 Ａｓｐｅｎ 模拟得需要 ８０ 块)ꎬ普通的板式塔难以

达到分离要求ꎬ故本文中采用了填料塔ꎮ
α、β－紫罗兰酮 ２ 组分相对挥发度较低ꎬ采用普

通的常压精馏难以将轻重组分完全分离ꎮ 对于理想

物系ꎬ精馏操作压强越小ꎬ物系相对挥发度越大ꎬ越
有利精馏ꎮ 因此须选择真空精馏分离 α、β－紫罗兰

酮ꎬ使 ２ 物质形成较大的沸点差和相对挥发度ꎬ实验

装置如图 １ 所示ꎮ

１—恒温水浴槽ꎻ２—电加热装置ꎻ３—釜液测温热电偶ꎻ４—填料

塔ꎻ５—塔顶蒸汽测温热电偶ꎻ６—回流比控制器(具摇摆漏斗)ꎻ
７—冷凝器ꎻ８—精馏头ꎻ９—塔釜ꎻ１０—真空取样接输器ꎻ１１—真

空总阀ꎻ１２—数显真空压力表ꎻ１３—放空阀ꎻ１４—气液分离器ꎻ
　 　 １５—废液接收槽ꎻ１６—缓冲阀门ꎻ１７—缓冲瓶ꎻ１８—真空泵

图 １　 间歇精馏装置示意图

２􀆰 ３􀆰 ２　 精馏操作步骤

量取一定体积的紫罗兰酮混合物加入塔釜中ꎬ
将塔釜与塔节固定连接ꎬ关闭小容量真空双联接料

系统处所有阀门ꎬ启动真空泵ꎮ 待真空度计显示读

数小于 ２００ Ｐａꎬ打开真空总阀使系统抽真空ꎮ 塔釜

加热升温ꎬ调节塔段保温温度ꎬ同时调节回流比控制

器使精馏塔处于全回流状态ꎮ 全回流 ２ ｈ 后ꎬ调节

回流比至 ３~５ꎬ按一定时间间隔或一定体积批次取

􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜
　 　 (上接第 １５９ 页)
履行了承担的社会责任ꎬ产生了良好的经济效益

和社会效益ꎮ

３　 结论

(１)水冷和冷冻液冷却相结合并在有机溶剂接

收罐出口设置二级冷凝器的工艺方式可实现对水悬

浮造粒过程产生有机溶剂的有效回收ꎬ溶剂回收率

从 ６０％提高至 ９０％ꎮ
(２)通过循环冷却水吸收抽真空过程产生的热

量ꎬ实现了自来水在水环式真空泵和水箱间的循环

流动ꎮ 经工艺优化后废水排放量由 ２３ ｍ３ / ｄ 降至

１ ｍ３ / ｄꎮ
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