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摘要:分析回收物系特性和实际生产任务要求ꎬ建立回收乙酸异丙酯的预精馏－萃取精馏－闪蒸工艺流程ꎬ采用 Ａｓｐｅｎ Ｐｌｕｓ

流程模拟软件对所建立流程进行过程模拟ꎮ 以理论板数、回流比、原料进料位置、溶剂比、溶剂进料位置为操纵变量ꎬ以乙酸异
丙酯和甲醇质量分数、回收率及萃取精馏塔再沸器热负荷为采集变量ꎬ采用 Ｄｅｓｉｇｎ Ｓｐｅｃｓ 和 Ｓｅｎｓｉｔｉｖｉｔｙ 工具ꎬ对预精馏塔、萃取精
馏塔和闪蒸设备进行灵敏度分析ꎮ 在满足生产工艺要求的优化工艺条件下ꎬ产品乙酸异丙酯质量分数为 ９９􀆰 ６％ꎬ回收率为
９９􀆰 ７％ꎬ甲醇质量分数为 ９５􀆰 ６％ꎬ回收率为 ９５􀆰 ５％ꎬ实现了资源再利用ꎬ降低了生产成本ꎮ
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　 　 传统有机溶剂在石油化工、精细化工和医药工

业等生产中一直享有广泛的应用ꎬ与一些新型溶剂

相比ꎬ传统有机溶剂在价格和对环境的影响方面ꎬ具
有不可替代的优势[１]ꎮ 乙酸异丙酯和甲醇是常用

的有机化工原料和溶剂ꎬ特别是在医药工业ꎬ如双氯

芬酸类原料药的生产中ꎬ乙酸异丙酯和甲醇常作为

复合溶剂被用于合成或中间产品后处理等过程中ꎬ
因而会产生大量乙酸异丙酯和甲醇的混合废液ꎮ 由

于乙酸异丙酯与甲醇属于共沸体系[２]ꎬ采用传统分

离技术达到有效地分离存在一定难度ꎮ 目前ꎬ对于共

沸体系的分离主要有萃取精馏[３－４]、共沸精馏[５－６]、变
压精馏[７－８]和膜分离[９－１０] 等ꎮ 其中ꎬ萃取精馏是处理

共沸体系或近沸点等难分离物系有效的工业化方

法[１１]ꎮ 本文中结合某制药企业实际生产废液的特点

和生产任务要求ꎬ建立回收乙酸异丙酯的预精馏－萃
取精馏－闪蒸工艺流程ꎬ采用 Ａｓｐｅｎ Ｐｌｕｓ 软件对所建

立的工艺流程进行过程模拟ꎬ考察过程操作的可行

性ꎬ并确定适宜的工艺操作参数ꎬ为乙酸异丙酯回收

过程的工艺设计和工业化生产操作提供理论依据ꎮ

１　 工艺流程建立

预处理物料来自某制药企业ꎬ经有效成分回收

后ꎬ主要为质量分数 ７０％ ~ ８０％的乙酸异丙酯的甲

醇混合物ꎬ温度 ８０~９０℃ꎬ年排放量为 ６ ０００~９ ０００ ｔ
(年生产时间 ７ ０００ ｈ)ꎮ 生产工艺要求ꎬ回收的乙酸

异丙酯质量分数在 ９９􀆰 ０％以上ꎬ甲醇质量分数在

９５􀆰 ０％以上ꎬ方可在原生产工艺中循环套用ꎮ
分析预处理物料特性和实际生产任务要求ꎬ建

立图 １ 所示回收乙酸异丙酯的预精馏－萃取精馏－
闪蒸工艺流程ꎮ 由于预处理物料中乙酸异丙酯组成

范围与常压下乙酸异丙酯－甲醇共沸组成的偏差较

大[２]ꎬ为减轻后续萃取精馏和溶剂回收的生产负

荷ꎬ降低运行能耗ꎬ在传统双塔萃取精馏工艺的萃取

精馏塔(Ｔ０１０２)前设置预精馏塔(Ｔ０１０１)ꎬ在常压下
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完成非共沸组成物料(ＦＥＥＤ)ꎬ即预处理物料的预

分离ꎬ塔釜回收高纯度的乙酸异丙酯(ＺＨＩ－１)ꎬ塔顶

为乙酸异丙酯－甲醇的共沸物(Ｄ１)ꎬ此共沸物在

Ｔ０１０２ 中经萃取精馏ꎬ塔顶回收高纯度的乙酸异丙

酯(ＺＨＩ－２)ꎬ塔釜为萃取剂和甲醇(ＳＳ－ＣＨ４Ｏ)的混

合物ꎮ 由于所选用萃取剂沸点与甲醇沸点相差很

大ꎬ且生产工艺对循环甲醇质量分数要求不是很高ꎬ
所以设置闪蒸罐(Ｖ０１０１)代替传统双塔萃取精馏工

艺的溶剂回收塔ꎬ完成萃取剂与甲醇的回收ꎬ回收高

纯度萃取剂 (ＲＥ －ＳＳ) 循环至 Ｔ０１０２ꎬ回收的甲醇

(ＣＨ４Ｏ)返回实际生产工艺循环套用ꎮ

Ｔ０１０１—预精馏塔ꎻＴ０１０２—萃取精馏塔ꎻＶ０１０１—闪蒸罐ꎻ
Ｖ０１０２—溶剂混合罐

图 １　 乙酸异丙酯回收工艺流程

２　 模拟过程

采用 Ａｓｐｅｎ Ｐｌｕｓ 软件的 ＤＳＴＷＵ、ＲａｄＦｒａｃ 模型

和 Ｄｅｓｉｇｎ Ｓｐｅｃｓ、Ｓｅｎｓｉｔｉｖｉｔｙ 工具ꎬ选用 ＵＮＩＱＵＡＣ 热

力学方程ꎬ根据生产分离要求ꎬ首先ꎬ完成普通精馏

塔 Ｔ０１０１ 达到预分离要求的工艺参数的模拟优化ꎮ
然后ꎬ在优化条件下的计算结果基础上ꎬ以乙酸异丙

酯的质量分数和回收率为约束变量ꎬ以再沸器热负

荷最低为目标函数ꎬ完成 Ｔ０１０２ 工艺参数的详细优

化与分析ꎮ 最后ꎬ完成闪蒸过程的模拟优化计算ꎮ
在图 １ 所建立的乙酸异丙酯回收工艺中ꎬＴ０１０１

属于普通精馏过程ꎬ模拟优化计算较为简单ꎬ该塔的

优化工艺参数经计算为理论板数 ３８ 块ꎬ原料进料位

置第 ２０ 块板ꎬ回流比 １􀆰 ０８ꎮ 而 Ｔ０１０２ 属于复杂精

馏过程ꎬ且操作效果既影响产品乙酸异丙酯的质量

和回收率ꎬ又影响萃取剂和甲醇回收效果ꎬ是本工艺

中的关键塔ꎬ所以本文中重点对萃取精馏过程萃取

剂的选择和萃取精馏塔 Ｔ０１０２ 的工艺操作参数及闪

蒸压力进行详细模拟优化与分析ꎮ

３　 结果与讨论

３􀆰 １　 Ｔ０２０１ 萃取剂的选择

在萃取精馏中ꎬ选择良好的萃取剂是提高萃取

精馏塔生产能力和降低能耗的有效途径[１２]ꎮ 在沸
点、溶解性、热稳定性等理化性质满足萃取剂选择要

求的同时ꎬ所选萃取剂必须能有效改变被分离组分

间相对挥发度ꎬ且不与被分离组分形成新共沸物ꎬ方
可达到良好分离效果[１１]ꎮ 根据相似相溶原理ꎬ本研
究拟选用乙二醇、２ꎬ３－丁二醇、二甘醇和丙三醇 ４
种萃取剂ꎬ采用 Ａｓｐｅｎ Ｐｌｕｓ 软件ꎬ选用 ＵＮＩＱＵＡＣ 热

力学方程ꎬ在不同萃取剂摩尔分数条件下ꎬ考察 ４ 种

萃取剂对乙酸异丙酯－甲醇相对挥发度的影响ꎬ结
果见图 ２ꎮ

１—乙二醇ꎻ２—２ꎬ３－丁二醇ꎻ３—二甘醇ꎻ４—丙三醇

图 ２　 不同萃取剂对乙酸异丙酯－甲醇

相对挥发度影响

由图 ２ 可见ꎬ４ 种萃取剂的加入均不同程度地

改变了乙酸异丙酯－甲醇的相对挥发度ꎬ且共沸点

消失ꎮ 此外ꎬ随着萃取剂摩尔分数的增加ꎬ乙酸异丙

酯－甲醇体系的相对挥发度都有明显的增加趋势ꎬ
但在相同的萃取剂摩尔分数下ꎬ乙二醇、２ꎬ３－丁二

醇、二甘醇作用效果相当ꎬ而丙三醇的作用效果明显

大于其他 ３ 种萃取剂ꎮ 因此ꎬ本研究选用丙三醇作

为 Ｔ０１０２ 分离乙酸异丙酯－甲醇共沸体系的萃取剂ꎮ
３􀆰 ２　 Ｔ０１０２ 理论板数的确定

考察理论板数对回收乙酸异丙酯效果和再沸器

热负荷的影响ꎬ结果见图 ３ꎮ 由图 ３ 可见ꎬ随着理论

板数的增加ꎬ塔顶乙酸异丙酯质量分数、回收率及热

负荷均呈增大趋势ꎮ 当理论板数由 ３０ 增加至 ４０
时ꎬ再沸器热负荷几乎不受理论板数增加的影响ꎬ
　 　 　 　 　 　 　

１—乙酸异丙酯质量分数ꎻ２—乙酸异丙酯回收率ꎻ
３—再沸器热负荷

图 ３　 理论板数对回收效果的影响
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而乙酸异丙酯质量分数和回收率增加幅度很小ꎮ 综

合考虑ꎬ适宜理论板数选择在 ３２~３６ꎮ
３􀆰 ３　 Ｔ０１０２ 原料进料位置的确定

考察原料进料位置对回收乙酸异丙酯效果和再

沸器热负荷的影响ꎬ结果见图 ４ꎮ 由图 ４ 可见ꎬ原料

进料位置在距塔顶第 １１ 板内ꎬ对乙酸异丙酯－甲醇

的分离是不利的ꎬ主要是精馏段塔板数过少ꎬ导致萃

取剂不能充分发挥作用ꎮ 但随着进料位置的下移ꎬ
乙酸异丙酯－甲醇分离效果得到明显改善ꎬ且再沸

器热负荷变化不大ꎮ 当进料位置继续下移至第 ２０
块板以下时ꎬ产品乙酸异丙酯质量分数和回收率明

显下降ꎬ且未达到工艺要求ꎮ 综合考虑ꎬ适宜原料进

料位置选择在第 １４~２０ 板之间ꎮ

１—乙酸异丙酯质量分数ꎻ２—乙酸异丙酯回收率ꎻ３—再沸器热负荷

图 ４　 原料进料位置对回收效果的影响

３􀆰 ４　 Ｔ０２０１ 萃取剂进料位置的确定

考察萃取剂进料位置对回收乙酸异丙酯效果和

再沸器热负荷的影响ꎬ结果见图 ５ꎮ 由图 ５ 可见ꎬ随
萃取剂进料位置自塔顶向下移动过程中ꎬ塔顶乙酸

异丙酯质量分数和回收率呈先增大后减小趋势ꎮ 萃

取剂进料位置在第 ２ 板时ꎬ虽然产品乙酸异丙酯的

质量分数已达到工艺要求ꎬ但此时再沸器热负荷较

高ꎻ继续下移至第 ６ 板以下时ꎬ产品乙酸异丙酯质量

分数和回收率呈下降趋势ꎬ主要是由于精馏段塔板

数过少ꎬ导致萃取剂难于发挥改变组分间相对挥发

度的作用ꎮ 综合考虑ꎬ适宜萃取剂进料位置选择在

第 ３~５ 板之间ꎮ

１—乙酸异丙酯质量分数ꎻ２—乙酸异丙酯回收率ꎻ３—再沸器热负荷

图 ５　 萃取剂进料位置对回收效果的影响

３􀆰 ５　 Ｔ０２０１ 溶剂比的确定

考察溶剂比(萃取剂用量与原料量质量比)对

回收乙酸异丙酯效果和再沸器热负荷的影响ꎬ结果

见图 ６ꎮ 由图 ６ 可见ꎬ随溶剂比的增加塔顶乙酸异

丙酯质量分数、回收率及热负荷均呈逐渐增大趋势ꎬ
这主要是随溶剂比的增大ꎬ塔内各塔板上萃取剂的

浓度增大ꎬ加强了萃取剂与乙酸异丙酯－甲醇的相

互作用ꎬ有效地增大了乙酸异丙酯－甲醇的相对挥

发度ꎬ从而提高二者的分离效果ꎮ 虽然溶剂比在

２􀆰 ８~３􀆰 ６ 时产品乙酸异丙酯质量分数已达到工艺要

求ꎬ但回收率较低ꎮ 综合考虑ꎬ适宜溶剂比选择在

３􀆰 ７~４􀆰 １ꎮ

１—乙酸异丙酯质量分数ꎻ２—乙酸异丙酯回收率ꎻ３—再沸器热负荷

图 ６　 溶剂比对回收效果的影响

３􀆰 ６　 Ｔ０２０１ 回流比的确定

考察回流比对回收乙酸异丙酯效果和再沸器热

负荷的影响ꎬ结果见图 ７ꎮ 由图 ７ 可见ꎬ随着回流比

的增加ꎬ塔顶乙酸异丙酯质量分数、回收率及热负荷

呈增大趋势ꎮ 在回流比为 １􀆰 ９ ~ ３􀆰 ２ꎬ产品乙酸异丙

酯质量分数均已达到工艺要求ꎬ但在较大回流比时ꎬ
塔底再沸器热负荷较大ꎮ 综合考虑ꎬ适宜回流比选

择在 ２􀆰 ０~２􀆰 ５ꎮ

１—乙酸异丙酯质量分数ꎻ２—乙酸异丙酯回收率ꎻ３—再沸器热负荷

图 ７　 回流比对回收效果的影响

３􀆰 ７　 Ｖ０１０１ 操作压力的确定

在 Ｔ０１０２ 适宜的操作参数范围内ꎬ取工艺模拟

计算条件ꎬ即理论板数 ３４、萃取剂进料位置第 ４ 块

板、原进料位置第 １６ 块板、溶剂比 ３􀆰 ８、回流比 ２􀆰 ２ꎮ
在此工艺条件下ꎬ考察 Ｖ０１０１ 闪蒸压力对甲醇和萃

􀅰７１２􀅰
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取剂回收效果的影响ꎬ结果见图 ８ꎮ 由图 ８ 可见ꎬ随
闪蒸压力增加甲醇的质量分数呈逐渐增大趋势ꎬ但
萃取剂的质量分数和甲醇的回收率呈现减小的趋

势ꎬ这是符合绝热闪蒸过程规律的ꎮ 工艺要求回收

甲醇质量分数 ９５％以上ꎬ萃取剂质量分数 ９９％以

上ꎬ甲醇回收率 ９０％以上ꎬ分析图 ８ 可见ꎬ闪蒸压力

在 １４~ １８ ｋＰａ 时ꎬ回收甲醇质量分数为 ９５􀆰 １１％ ~
９５􀆰 ９４％ꎬ萃取剂质量分数为 ９９􀆰 ０６％~９９􀆰 １７％ꎬ甲醇

回收率为 ９３􀆰 １４％ ~９１􀆰 ３６％ꎬ可见ꎬ在此压力范围内

各指标是完全满足工艺要求的ꎮ 综合考虑ꎬ适宜闪

蒸压力选择在 １４~１８ ｋＰａꎮ

１—甲醇质量分数ꎻ２—萃取剂质量分数ꎻ３—甲醇回收率

图 ８　 闪蒸罐压力对回收效果的影响

３􀆰 ８　 全流程优化结果

在 Ｔ０１０１ 的优化工艺条件下及 Ｔ０１０２ 和 Ｖ０１０１
的工艺参数优化分析结果中取适宜的优化条件进行

全流程的模拟优化计算ꎬ计算结果见表 １ꎮ
表 １　 全流程优化计算结果

项目 Ｔ０１０１ Ｔ０１０２ Ｖ０１０１

总理论板数 ３８ ３４ —

原料进料位置 ２０ １６ —

萃取剂进料位置 — ４ —

回流比 １􀆰 ０８ ２􀆰 ２ —

溶剂比 — ３􀆰 ９ —

原料进料温度 / ℃ ８５􀆰 ０ ６４􀆰 ５ １５０􀆰 ０

冷凝器热负荷 / (ＧＪ􀅰ｈ－１) －０􀆰 ６０８ －０􀆰 ２０５ －０􀆰 ３３１

再沸器热负荷 / (ＧＪ􀅰ｈ－１) ０􀆰 ６３９ ０􀆰 ２５１ —

操作压力 / ｋＰａ １０１􀆰 ３ １０１􀆰 ３ １６

冷凝器温度 / ℃ ６４􀆰 ５ ７４􀆰 ５ —

再沸器温度 / ℃ ８９􀆰 ８ １０９􀆰 ４ —

闪蒸温度 / ℃ — — １３５􀆰 ８

主要物流组成参数

主要组分

　 质量分

　 数 / ％

　 塔顶(Ｄ１):近似常

压下乙酸异丙酯－甲
醇共沸组成

　 塔顶(ＺＨＩ－２):
９９􀆰 ６％的乙酸异

丙酯

　 罐顶(ＣＨ４Ｏ):

９５􀆰 ６％甲醇

　
　 塔底(ＺＨＩ－１):
９９􀆰 ９９％乙酸异

丙酯

　 塔底(ＳＳ－ＣＨ４Ｏ):

８６􀆰 ７％萃取剂和

１３􀆰 ３％甲醇

　 罐底(ＲＥ－ＳＳ):
９９􀆰 ２％萃取剂

　 　 由表 １ 可见ꎬ在全流程优化的工艺操作条件下ꎬ
回收乙酸异丙酯质量分数为 ９９􀆰 ６％ꎬ甲醇质量分数

９５􀆰 ６％ꎬ萃取剂质量分数 ９９􀆰 ２％ꎬ且乙酸异丙酯回收

率为 ９９􀆰 ７％ꎬ甲醇回收率为 ９５􀆰 ５％ꎬ均达到生产工

艺规定要求ꎮ

４　 结论

(１)根据实际生产任务和预处理物料特性ꎬ建
立了回收乙酸异丙酯的预精馏－萃取精馏－闪蒸工

艺流程ꎮ 设置预精馏过程完成非共沸组成物料的初

步分离ꎬ降低后续分离负荷ꎻ选择丙三醇为萃取剂ꎬ
采用萃取精馏实现共沸组成下乙酸异丙酯－甲醇混

合的有效分离ꎻ通过闪蒸操作实现了萃取剂的有效

回收ꎮ
(２)对所建立乙酸异丙酯回收工艺流程进行模

拟ꎬ结果表明ꎬ该工艺过程是可行的ꎮ 采用流程模拟

软件 Ａｓｐｅｎ Ｐｌｕｓ 中的 Ｄｅｓｉｇｎ Ｓｐｅｃｓ 和 Ｓｅｎｓｉｔｉｖｉｔｙ 工

具对全流程进行工艺参数的模拟与优化分析ꎬ在优

化工艺条件下ꎬ回收的乙酸异丙酯和甲醇均可在生

产工艺内循环套用ꎬ实现了资源的再利用ꎬ降低了生

产成本ꎮ
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