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摘要:利用 Ａｓｐｅｎ Ｐｌｕｓ 对以 ＤＭＳＯ 为萃取剂的丙酮－环己烷共沸物系的萃取精馏进行了模拟研究ꎮ 通过灵敏度分析工具ꎬ
得到了丙酮－环己烷共沸物系的连续萃取精馏最优工艺条件:萃取精馏塔的理论板数 ３６ꎬ质量回流比 ０􀆰 ３２ꎬ原料进料位置 ２５ꎬ
萃取剂进料位置 ７ꎬ萃取剂用量 １ ７５０ ｋｇ / ｈꎬ溶剂回收塔的理论板数 ８ꎬ质量回流比 ０􀆰 ２１ꎬ进料位置 ５ 时ꎬ在最优工艺条件下ꎬ分
离得到的环己烷质量分数可到 ９９􀆰 ５％ꎬ丙酮质量分数可到 ９９􀆰 ５３％ꎮ 同时通过间歇萃取精馏ꎬ对 ＤＭＳＯ 作为萃取剂的丙酮－环
己烷萃取精馏进行试验验证ꎬ通过试验可以得到质量分数为 ９５􀆰 ３５％的环己烷和质量分数为 ９２􀆰 ２４％的丙酮ꎬ且二者回收率均可

达 ６５％以上ꎬ说明以 ＤＭＳＯ 为萃取剂ꎬ通过萃取精馏可以实现丙酮－环己烷共沸物系的有效分离ꎮ
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ｓｉｎａ.ｃｏｍꎮ

　 　 丙酮作为一种常用有机溶剂ꎬ在化工行业有着

广泛的应用ꎬ同时作为原料ꎬ可用于双酚 Ａ 等重要

的化工产品[１] 的生产ꎻ环己烷同样不仅可作为溶

剂ꎬ也可作为合成原料ꎮ 丙酮和环己烷的二元混合

物系可作混合溶剂[２－３]、合成原料[４] 或超临界流体

溶解时的夹带剂[５]ꎬ在化工生产和科研中作用重

大ꎮ 为了降低成本ꎬ希望能够将丙酮－环己烷混合

物分离循环利用ꎬ但二者形成共沸物系ꎬ不能用常规

精馏分离ꎮ 目前对于共沸物系的分离ꎬ主要方法有

吸附、共沸精馏、萃取精馏、反应精馏、加盐精馏、膜
分离、变压精馏等[６]ꎮ 对于丙酮－环己烷共沸物系

的分离ꎬ迄今为止还没有工业应用的技术ꎬＴａｎｉｈａｒａ
等[７]应用渗透蒸发膜技术进行了分离ꎬ效果良好ꎬ
但渗透通量最大也仅为 ２􀆰 ７ ｋｇ / (ｍ２􀅰ｈ)ꎬ所以膜分

离技术虽然分离度高、能耗低ꎬ但处理量有限且成本

高昂ꎬ因而工业化应用受到限制[８]ꎮ 与膜分离技术

􀅰８１２􀅰
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相比ꎬ萃取精馏有着处理量大的优点ꎬ同时也可得到

高纯度的产品ꎮ 萃取精馏通过加入萃取剂来打破共

沸ꎬ增大原料组分间的相对挥发度ꎬ而实现共沸物系

的高程度分离[９]ꎮ 萃取精馏的主要难题是萃取剂

的选择及其用量的确定ꎮ 萃取剂要求选择性高、挥
发度小、与原料互溶、来源充足、价格便宜ꎬ且不能与

组分物质形成新的共沸物系[１０]ꎮ 本文中以二甲基

亚砜(ＤＭＳＯ)为萃取剂ꎬ对萃取精馏分离丙酮－环己

烷二元共沸物系的模拟优化和实验操作进行了探

究ꎬ用 Ａｓｐｅｎ 优化了工艺条件ꎬ并通过实验室小试试

验进行实际分离验证ꎮ

１　 Ａｓｐｅｎ 模拟

１􀆰 １　 确定萃取剂

选择合适的萃取剂是萃取精馏的基础ꎬ对萃取

剂的要求是能打破原体系的共沸ꎬ且沸点比组分物

质高ꎬ同时稳定、低毒、易回收ꎮ 本文中选择 ＤＭＳＯ
作为萃取剂ꎮ 由图 １[１１] 可得ꎬＤＭＳＯ 可破坏原料的

共沸体系ꎬ同时 ＤＭＳＯ 热稳定性好、沸点高ꎬ且毒性

小ꎬ所以选择 ＤＭＳＯ 作为萃取剂[１２]ꎬ环己烷作为轻

组分采出[１３]ꎮ

１—未加萃取剂ꎻ２—加萃取剂

萃取剂与原料摩尔之比为 １ ∶１

图 １　 丙酮－环己烷体系 ｙ－ｘ 曲线

１􀆰 ２　 建立模型

原料中丙酮与环己烷的组成为 ６０％和 ４０％(质
量分数ꎬ下同)ꎬ二者形成的共沸物组成为 ６７􀆰 ５％和

３２􀆰 ５％ꎬ共沸点约为 ５３℃ [１４]ꎬ原料组成接近共沸组

成ꎮ 萃取精馏中需要考虑萃取剂的循环利用ꎬ因此

工艺中会设计循环物流ꎮ 产品采出时会带走少量萃

取剂ꎬ使其总量减少ꎬ因此需要适量补充ꎮ 工艺流程

如图 ２ꎬ萃取剂和原料分别从顶部和中部进入萃取

精馏塔ꎬ环己烷从塔顶采出ꎬ丙酮与 ＤＭＳＯ 的混合

物进入溶剂回收塔ꎬ丙酮从溶剂回收塔顶采出ꎬ塔底

产物经换热后作为循环物流与补偿物流混合ꎬ进入

萃取精馏塔循环利用ꎮ

ＭＩＸＥＲ—混合器ꎻＢ１—萃取精馏塔ꎻＢ２—溶剂回收塔ꎻ
ＨＥＡＴＥＲ—热交换器ꎻＭＡＫＥＵＰ—萃取剂补偿物流ꎻＳ—萃取剂ꎻ

ＦＥＥＤ—原料ꎻＤ１—萃取精馏塔塔顶采出物流ꎻ
Ｗ１—萃取精馏塔塔底物流ꎻＤ２—溶剂回收塔塔顶采出物流ꎻ
Ｗ２—溶剂回收塔塔底物流ꎻＲＥＣＹ－ＳＯＬ—萃取剂循环物流

图 ２　 ＤＭＳＯ 作为萃取剂萃取精馏分离

丙酮－环己烷流程

１􀆰 ３　 模拟

１􀆰 ３􀆰 １　 物性方法选择及初始模拟

物性方法是进行模拟计算、分析决策的基础ꎮ
丙酮－环己烷物系属于极性体系ꎬＡｓｐｅｎ 中的 ＮＲＴＬ
方程适用于二元或多元完全互溶体系ꎬ能够准确地

模拟非理想溶液的气液相平衡ꎮ 因此本文中选择

ＮＲＴＬ 方程ꎮ
先对两塔进行单独模拟ꎬ进料条件均为 ２５℃和

０􀆰 １ ＭＰａꎬ原料进料量 １ ０００ ｋｇ / ｈꎬ丙酮－环己烷组成

为 ６０％和 ４０％ꎬ萃取剂进料量 １ ５００ ｋｇ / ｈꎬ两塔的初

始设置及初始模拟结果如表 １ 所示ꎮ 模拟结果显示

　 　 　 　 　 　 　表 １　 萃取精馏塔初始设置及初始模拟结果

塔器初始设置 参数 数值

萃取精馏塔 理论板数 ４０

　 塔顶采出量 / (ｋｇ􀅰ｈ－１) ４０２

　 质量回流比 ０􀆰 ４

　 原料进料位置 ２０

　 萃取剂进料位置 ５

溶剂回收塔 理论板数 １５

　 进料位置 ７

　 塔顶采出量 / (ｋｇ􀅰ｈ－１) ５５０

　 质量回流比 ２

　 塔顶压力 / ＭＰａ ０􀆰 １

初始模拟结果

质量分数 / ％ 丙酮 环己烷 ＤＭＳＯ

Ｄ１ ０􀆰 ９０３６ ９８􀆰 ７５００ ０􀆰 ３４６４

Ｗ１ ２８􀆰 ４２５６ ０􀆰 １４４１ ７１􀆰 ４３０３

Ｄ２ ９９􀆰 ４５０２ ０􀆰 ５４９８ 痕量

Ｗ２ ３􀆰 １９０７ 痕量 ９６􀆰 ８０９３
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环己烷和丙酮的纯度分别可达 ９８􀆰 ７５％和 ９９􀆰 ４５％ꎬ
ＤＭＳＯ 为 ９６􀆰 ８１％ꎮ 所以ꎬＤＭＳＯ 可作为该萃取精馏

的萃取剂ꎮ
１􀆰 ３􀆰 ２　 模拟优化

灵敏度分析是寻找最优参数的重要手段ꎬ通过

灵敏度分析ꎬ对理论板数(包括塔顶冷凝器和塔釜

再沸器)、质量回流比、进料位置、萃取剂进料量进

行优化ꎬ寻找能满足分离要求的最优条件ꎮ 此次分

离模拟的目标是两塔的塔顶产品纯度均达到

９９􀆰 ５％(质量分数ꎬ下同)以上ꎬ即分析纯[１４]ꎮ
(１)理论板数的优化

理论板数决定着塔的投资成本和运行成本ꎬ理
论板数越大ꎬ塔的制造成本和运营成本也增大ꎻ另一

方面ꎬ理论板数也决定着塔的分离能力ꎬ理论板数越

大ꎬ气液接触越充分ꎬ分离效率越高ꎮ 为了降低成

本ꎬ在满足分离要求的基础上ꎬ应该使理论板数尽可

能小ꎮ 由图 ３ 可知ꎬ对于萃取精馏塔ꎬ当理论板数为

３６ 时ꎬ塔顶环己烷纯度可达到 ９９􀆰 ５％以上ꎬ塔底环

己烷纯度可降到 ２􀆰 ７３×１０－６以下ꎬ所以选定萃取精

馏塔的理论板数为 ３６ꎻ对于溶剂回收塔ꎬ当理论板

数达到 ８ 时ꎬ塔顶丙酮的纯度可到 ９９􀆰 ５４％以上ꎬ塔
底丙酮的纯度可降到 ３０􀆰 ８×１０－６以下ꎬ所以选定溶

剂回收塔的理论板数为 ８ꎮ

１—Ｄ１(环己烷)ꎻ２—Ｗ１(环己烷)
(ａ)萃取精馏塔

１—Ｄ２(丙酮)ꎻ２—Ｗ２(丙酮)
(ｂ)溶剂回收塔

图 ３　 理论板数的影响

(２)质量回流比的优化

普通精馏中增大回流比可提高塔顶产品的纯

度ꎮ 但对于萃取精馏ꎬ需保持塔中萃取剂的浓度ꎬ回

流比过大ꎬ会稀释塔内的萃取剂ꎬ不利于分离ꎬ所以

应找到最佳回流比ꎮ 由图 ４ 可知ꎬ对于萃取精馏塔ꎬ
随着回流比增大ꎬ塔顶环己烷的纯度先增后减ꎬ而塔

底环己烷的纯度先减后增ꎬ原因如下:当回流比较小

时ꎬ萃取剂降低了塔顶馏出物流中产品的浓度ꎬ而当

回流比增大后ꎬ塔顶回流会稀释进入塔内的萃取剂ꎬ
使其作用减弱而不利于分离ꎮ 溶剂回收塔为普通精

馏塔ꎬ增大回流比可使分离更彻底ꎬ所以随着质量回

流比的增大ꎬ塔顶丙酮浓度增大ꎬ塔底丙酮浓度下

降ꎮ 两塔的质量回流比分别为 ０􀆰 ３２ 和 ０􀆰 ２１ 时ꎬ可
满足要求ꎮ

１—Ｄ１(环己烷)ꎻ２—Ｗ１(环己烷)
(ａ)萃取精馏塔

１—Ｄ２(丙酮)ꎻ２—Ｗ２(丙酮)
(ｂ)溶剂回收塔

图 ４　 质量回流比的影响

(３)进料位置的优化

在满足分离要求的前提下ꎬ进料位置不同ꎬ设备

的热负荷也不同ꎬ另外不同进料位置得到的产品纯

度也不同ꎮ 如图 ５ 所示ꎬ对于萃取精馏塔ꎬ当原料和

萃取剂的进料位置下移时ꎬ塔顶产品的纯度都是先

增后减ꎬ而塔底相应产品的纯度则是先减后增ꎬ所以

存在最佳原料进料位置和最佳萃取剂进料位置ꎮ 根

据图 ５ 的数据ꎬ当原料进料位置为第 ２５ 块理论板

时ꎬ萃取精馏塔塔顶产品的质量分数最高ꎬ为 ９９􀆰 ５％ꎬ
塔底的环己烷质量分数最低ꎬ为 ２􀆰 ２７×１０－６ꎻ而萃取

剂进料位置为第 ７ 块理论板时ꎬ萃取精馏塔塔顶的

环己烷质量分数最高ꎬ为 ９９􀆰 ５％以上ꎬ而塔底的环

己烷质量分数最低ꎬ为 １􀆰 １×１０－６ꎬ所以对于萃取精

馏塔ꎬ原料和萃取剂的最佳进料位置分别为第 ２５ 和

第 ７ 块理论板ꎮ 对于溶剂回收塔ꎬ第 ５ 块理论板进

􀅰０２２􀅰



２０１８ 年 ３ 月 张波等:萃取精馏分离丙酮－环己烷共沸体系的模拟与实验

料时ꎬ塔顶产物丙酮的质量分数为 ９９􀆰 ５３％ꎬ塔底产

物丙酮的质量分数为 ８７􀆰 ８×１０－６ꎬ所以溶剂回收塔

的最佳进料位置为第 ５ 块理论板ꎮ

１—Ｄ１(环己烷)ꎻ２—Ｗ１(环己烷)
(ａ)Ｂ１ 塔原料进料位置的影响

１—Ｄ１(环己烷)ꎻ２—Ｗ１(环己烷)
(ｂ)Ｂ１ 塔萃取剂进料位置的影响

１—Ｄ２(丙酮)ꎻ２—Ｗ２(丙酮)
(ｃ)Ｂ２ 塔原料进料位置的影响

图 ５　 进料位置对两塔的影响

(４)萃取剂进料量的优化

萃取精馏中萃取剂的量至关重要ꎬ如果量过少ꎬ
原料组分间相对挥发度的增大程度不显著ꎬ不利于

分离ꎻ量过大ꎬ回收萃取剂的负荷大增ꎬ能耗大增ꎬ因
此在保证分离要求的前提下ꎬ应找到最小的萃取剂

用量ꎮ 如图 ６ꎬ随着萃取剂用量的增大ꎬ环己烷越来

　 　 　 　 　 　 　

１—Ｄ１(环己烷)ꎻ２—Ｗ１(环己烷)

图 ６　 萃取剂进料量对于 Ｂ１ 塔的影响

越富集在萃取精馏塔塔顶ꎬ当萃取剂进料量达

１ ７５０ ｋｇ / ｈ 时ꎬ塔顶环己烷质量分数为 ９９􀆰 ５％以上ꎬ
塔底环己烷质量分数低至 １􀆰 ３４ × １０－６ꎬ满足分离

要求ꎮ
１􀆰 ４　 优化结果

通过 Ａｓｐｅｎ Ｐｌｕｓ 的灵敏度分析工具ꎬ对两塔的

理论板数、质量回流比、进料位置、萃取剂进料量进

行优化ꎬ优化后的参数如表 ２ꎬ优化之后的模拟结果

如表 ３ꎮ 此时分离得到的丙酮－环己烷都可达分析

纯ꎬ且回收的萃取剂纯度可到 ９９􀆰 ９９％ꎬ考虑到萃取

剂在两塔塔顶都有损失ꎬ使用 Ａｓｐｅｎ 中计算器

(Ｃａｌｃｕｌａｔｏｒ)功能ꎬ计算需要补充的萃取剂量ꎮ 结果

显示ꎬＭＡＫＥＵＰ 物流只需设置为 ４ ｋｇ / ｈ 即可使整个

循环工艺平衡ꎮ
表 ２　 优化后的两塔参数设置

萃取精馏塔 溶剂回收塔

理论

板数

质量

回流比

原料进

料位置

萃取剂

进料位置

萃取剂

进料量

理论

板数

质量

回流比

进料

位置

３６ ０􀆰 ３２ ２５ ７ １７５０ ８ ０􀆰 ２１ ５

表 ３　 优化后的模拟结果

质量分数 / ％ Ｄ１ Ｗ１ Ｄ２ Ｗ２

丙酮 ０􀆰 ２０６８ ２５􀆰 ５２３１ ９９􀆰 ５２９７ ８７􀆰 ８３×１０－６

环己烷 ９９􀆰 ５０１８ １􀆰 １０×１０－６ ４􀆰 ２９×１０－６ 痕量

ＤＭＳＯ ０􀆰 ２９１４ ７４􀆰 ４７６８ ０􀆰 ４６９９ ９９􀆰 ９９１２

２　 实验

为了验证模拟结果ꎬ进行了间歇萃取精馏实验
操作[１５]ꎮ 所用精馏塔为填料塔ꎬ塔高 ２􀆰 ０ ｍꎬ塔径

０􀆰 １ ｍꎮ
２􀆰 １　 试剂及装置

１—釜温热电偶ꎻ２—测柱温热电偶ꎻ３—顶温热电偶ꎻ
４—磁力搅拌恒温油浴锅ꎻ５—精馏釜ꎻ６—加料口ꎻ

７—电热保温精馏柱ꎻ８—出料口ꎻ９—电磁铁ꎻ１０—分相管ꎻ
１１—共沸精馏头ꎻ１２—排空

图 ７　 萃取精馏实验装置图
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实验中使用的丙酮、环己烷、二甲基亚砜均为分

析纯ꎬ购于天津元立化工有限公司ꎮ 实验装置如

图 ７ꎮ
２􀆰 ２　 实验过程

丙酮－环己烷按质量比 ６ ∶４配成原料ꎬ取 ３００ ｍＬ
加入塔釜ꎬ全回流操作 １０ ｍｉｎꎬ待塔顶温度稳定在

５２℃左右后ꎬ将 ＤＭＳＯ 从距塔顶 ０􀆰 ２ ｍ 左右的位置

通入塔内ꎬ控制流量约为 １０ ｍＬ / ｍｉｎꎬ继续全回流操

作 １０ ｍｉｎ 后从塔顶取样ꎬ用 ＧＣ９５７０ 气相色谱仪测

定组分含量ꎬ之后将回流比调至 １ꎬ每隔 １０ ｍｉｎ 从塔

顶取样分析ꎮ 待环己烷质量分数超过 ９０％后ꎬ收集

塔顶馏出物ꎬ同时继续采样分析ꎬ当环己烷质量分数

降至 １０％以下后ꎬ停止加入萃取剂ꎬ另换瓶收集塔

顶馏出物ꎬ仍每隔 １０ ｍｉｎ 取样分析ꎬ待 ＤＭＳＯ 的含

量超过 １０％后ꎬ停止实验ꎮ
２􀆰 ３　 结果分析

实验操作过程中ꎬ加入萃取剂时ꎬ塔顶的主要产

品为环己烷ꎬ而停止加入萃取剂后塔顶的主要产品

为丙酮ꎬ停止精馏操作之后ꎬ塔釜内主要成分为

ＤＭＳＯꎮ 实验过程中取样分析的结果显示ꎬ萃取精

馏时得到的环己烷质量分数最高可到 ９５􀆰 ３５％ꎬ而
回收溶剂时产品中丙酮的质量分数最高可到

９２􀆰 ２４％ꎬ二者回收率均可到 ６５％ 以上ꎬ 说明以

ＤＭＳＯ 为萃取剂ꎬ可以实现丙酮－环己烷共沸物系的

萃取精馏分离ꎬ该方法具有可行性ꎮ

３　 结论

通过 Ａｓｐｅｎꎬ以 ＤＭＳＯ 为萃取剂ꎬ对丙酮－环己

烷物系进行萃取精馏的模拟ꎬ并探究出了最优参数

设置ꎮ 在最优条件下模拟可得到质量分数为

９９􀆰 ５％的环己烷ꎬ９９􀆰 ５３％的丙酮ꎮ 通过间歇萃取精

馏的实验ꎬ可以得到质量分数为 ９５􀆰 ３５％的环己烷

和 ９２􀆰 ２４％的丙酮ꎬ且二者回收率均可到 ６５％以上ꎬ
说明以 ＤＭＳＯ 为萃取剂可以实现丙酮－环己烷共沸

物系的有效分离ꎬ但该过程的实验需要进一步优化ꎬ

以达到工业应用的目的ꎮ
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浙江力普 ３ 个粉碎设备项目列入新产品试制计划

　 　 ２０１８ 年春节前ꎬ浙江省科技厅发布了第三批 ２０１７
年新产品试制计划项目ꎬ国家高新技术企业、中国粉碎

技术领航者———浙江力普粉碎设备有限公司申报的 ３ 个

产品“电池正极材料专用粉碎系统”、“ＫＭＪ 齿辊式开棉

机”、“ＡＣＭ 系列高耐磨无污染微粉磨”榜上有名ꎮ

浙江力普是国内知名的专业生产各类超细粉碎、精
细分级成套粉体设备的浙江省优秀创新型企业ꎬ以粉

碎设备特色技术构建专利产品链ꎬ“力普高科”牌粉碎

设备已获绍兴名牌产品ꎬ成为我国粉碎设备行业的名

牌产品之一ꎮ (丁文)
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