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摘要:采用萃取精馏的方法分离乙酸乙酯和丁酮共沸物系ꎮ 选取乙二醇作为萃取剂ꎬ利用流程模拟软件 Ａｓｐｅｎ Ｐｌｕｓ 对流程

进行模拟ꎬ分析不同萃取剂进料量、塔板数、回流比、进料位置等参数对产品质量分数及热负荷的影响ꎮ 通过模拟发现ꎬ当乙二

醇进料量为 ５００ ｋｇ / ｈ、萃取精馏塔塔板数为 ３０、质量回流比为 ０􀆰 ４５、原料进料位置为 １７ 块板、萃取剂进料位置为 ５ 块板ꎬ溶剂回

收塔塔板数为 １０、质量回流比为 ０􀆰 ５、进料位置为第 ４ 块板时ꎬ可得到质量分数为 ９９􀆰 ９１％的乙酸乙酯及质量分数为 ９９􀆰 ６０％的

丁酮ꎮ 通过间歇萃取精馏实验对萃取精馏过程进行验证ꎬ发现萃取精馏塔塔顶可得到高达质量分数为 ９８％的乙酸乙酯ꎬ证明

了模拟结果的可靠性ꎮ
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　 　 乙酸乙酯(ｅｔｈｙｌ ａｃｅｔａｔｅꎬＥＡ)是工业上常见的溶

剂和有机原料ꎬ具有溶解性和快干性ꎬ广泛用于医药

生产、香料、农用化学品和其他工程应用ꎬ是重要的

工业溶剂、提取剂[１]ꎮ 丁酮(ｂｕｔａｎｏｎｅ)作为常用的

有机溶剂广泛用于染料、涂料、洗涤剂等制造行业ꎬ
也用作硫化促进剂和反应中间体等ꎬ是重要的化工

与制药原料ꎮ
乙酸乙酯与丁酮由于良好的溶解性和普遍的适

用性ꎬ常作为溶剂使用ꎮ 但二者混合后因为沸点十

分接近且发生共沸而难以分离ꎮ 常压下乙酸乙酯沸

点 ７７℃ꎬ２－丁酮 ７９℃ꎬ共沸温度 ７６􀆰 ７℃ꎬ共沸质量

组成为乙酸乙酯 ７８％ꎬ丁酮 ２２％[１]ꎮ
实验研究以及工业生产中丁酮和乙酸乙酯混合

溶剂回收再利用成为一个问题ꎬ关于二者分离的研

究较少ꎬ黄旭等[２]研究了采用变压精馏的方法分离

乙醇、乙酸乙酯和丁酮三元混合物系ꎬ取得了较好的

效果ꎮ 工业上分离带共沸物混合物的方法众多ꎬ如
萃取精馏、共沸精馏以及变压精馏等[３－６]ꎮ 萃取精

馏具有技术成熟、环保绿色、设备通用等优点ꎬ同时

处理量大ꎬ如果可以找到合适的萃取剂ꎬ是一种经济

有效分离共沸物系的方法ꎬ具有很强的工业应用价

值ꎬ而且萃取精馏技术也已相当成熟ꎬ曾有多人研究

了采用萃取精馏技术分离不同共沸物的过程[７－９]ꎬ
同时对于萃取精馏中萃取剂的选择也进行了深入

研究[１０－１２]ꎬ
选择萃取剂的基本原则有:①萃取剂自身挥发

度要低ꎻ②萃取剂能明显改变各组分间的相对挥发

度ꎻ③无毒性、无腐蚀性、性质稳定、来源方便ꎮ 本文

中通过极性、溶解性、氢键间相互作用以及 ＵＮＩＦＡＣ
基团贡献法ꎬ初步筛选萃取剂ꎬ筛选出乙二醇、丙二
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醇、乙腈、ＤＭＦ、ＤＭＳＯ、ＮＭＰꎬ并利用 Ａｓｐｅｎ Ｐｌｕｓ 软

件得到乙二醇作为萃取剂效果最好ꎬ探究了萃取精

馏分离乙酸乙酯和丁酮的最佳分离条件ꎬ最后通过

间歇精馏萃取实验进行了进一步验证ꎮ

１　 Ａｓｐｅｎ 模拟

１􀆰 １　 萃取剂的筛选

萃取剂的选择是萃取精馏的重要一步ꎬ好的萃

取剂能有效打破共沸ꎮ 气液平衡相图能很好地反映

平衡时气液两相组成ꎬ且能发现溶液是否容易分离ꎮ
图 １ 是未加萃取剂时的乙酸乙酯和丁酮的气液平衡

相图ꎬｘ 轴和 ｙ 轴分别代表液相和气相中乙酸乙酯的

质量分数ꎬ由图可以看出二者存在共沸ꎬ极难分离ꎮ

图 １　 乙酸乙酯和丁酮的气液平衡相图

图 ２ 是加入各种萃取剂后溶剂比同为 １ 时的乙

酸乙酯和丁酮的气液平衡相图ꎬ可以看出乙二醇能

有效打破二者共沸ꎬ平衡线偏离对角线最远ꎬ萃取效

果最好ꎮ 且乙二醇沸点高达 １９７℃ꎬ与丁酮沸点差

大ꎬ容易进行后续的回收工作ꎬ因此选定乙二醇作为

最终的萃取剂ꎮ

１—无萃取剂ꎻ２—乙二醇ꎻ３—１ꎬ２－丙二醇ꎻ４—１ꎬ３－丙二醇ꎻ

５—乙腈ꎻ６—ＤＭＦꎻ７—ＤＭＳＯꎻ８—ＮＭＰ

图 ２　 加入不同萃取剂后的乙酸乙酯和

丁酮气液平衡相图

选定乙二醇作为萃取剂ꎬ用 ａｓｐｅｎ 模拟得到的

剩余曲线图如图 ３ꎬ可以看到该三元物系的剩余曲

线都始于丁酮和乙酸乙酯的共沸物ꎬ剩余曲线图很

好地指导了精馏过程ꎮ

图 ３　 常压下乙酸乙酯－丁酮－乙二醇剩余曲线

１􀆰 ２　 萃取精馏流程的建立

丁酮和乙酸乙酯萃取精馏流程如图 ４ 所示ꎬ丁
酮和乙酸乙酯属于液相高度非理想体系ꎬ所以选用

活度系数模型 ＮＲＴＬ 方程ꎮ

􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜

　 　 (上接第 ２１８ 页)
方便某些特殊情形ꎬ可以向实验记录人发出申请查

看没有权限查看的实验记录ꎬ而实验记录人可以自

行控制同意或拒绝他人查看ꎻ为方便审计追踪ꎬ管理

员可以查看系统的操作记录ꎮ
此外ꎬ为了拓展移动应用ꎬ打破办公室、实验室

界限ꎬ借助 ｗｉｎｄｏｗｓ 移动平板ꎬ实现了多个功能在移

动端的应用ꎬ比如 ＬＩＭＳ 实现了流程审批、手动接收

样品、查看项目进度、查看试验概要信息等多个功能

的应用ꎬ之后还将继续不断地研究推广移动应用ꎮ

５　 结语

截至目前ꎬ研究院 ＬＩＭＳ－ＥＬＮ 系统已正式上线

运行数月ꎬ系统的应用有效提高了炼化研究院科研

工作的效率和准确性ꎬ沉淀了科研数据和知识ꎮ 同

时ꎬ也规范科研工作的开展ꎬ推进了科研管理制度的

落地ꎬ还为管理层提供了科研决策支持ꎮ ＬＩＭＳ －
ＥＬＮ 系统不再仅仅是科研的工具或平台ꎬ更重要的

是带来了工作模式的转变ꎬ让科研插上“数字化”的
“翅膀”ꎬ推动了炼化科研领域的数字化转型ꎮ
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ＭＡＫＥＵＰ—补充萃取剂ꎻＭＩＸＥＲ—混合器ꎻＴ—粗蒸塔ꎻＴ１—萃取

精馏塔ꎻＴ２—溶剂回收塔ꎻＨＥＡＴＥＲ—换热器ꎻＦ—原料ꎻＳＳ—萃

取剂ꎻＤ—粗蒸塔塔顶物流ꎻＷ—粗蒸塔塔釜物流ꎻＤ１—萃取精

馏塔塔顶产品ꎻＷ１—萃取精馏塔塔釜物流ꎻＤ２—溶剂回收塔塔

　 　 　 顶产品ꎻＷ２—溶剂回收塔塔釜物流

图 ４　 丁酮和乙酸乙酯萃取精馏模拟流程

首先原料经过粗蒸塔 Ｔ 粗蒸ꎬ塔顶得到与共沸

组成比较接近的丁酮和乙酸乙酯ꎬ进入萃取塔 Ｔ１ 经

过萃取精馏塔顶得到纯度达到要求的乙酸乙酯 Ｄ１ꎬ
塔釜得到丁酮和萃取剂 Ｗ１ꎬ塔釜产品 Ｗ１ 进入溶

剂回收塔 Ｔ２ꎬ塔顶得到纯度较高的丁酮 Ｄ２ꎬ塔釜

得到乙二醇萃取剂循环利用ꎬ因为 Ｄ１ 和 Ｄ２ 会带

走一小部分萃取剂ꎬ因此需要加上 ＭＡＫＥＵＰ 补充

萃取剂ꎮ
１􀆰 ３　 初始模拟

初始模拟采取的策略为:由于粗蒸塔条件比较

简单不再进行模拟ꎬ对 Ｔ１ 和 Ｔ２ 进行单独模拟ꎬ然后

将二者连起来并加上循环物流ꎮ Ｔ１、Ｔ２ 初始参数设

置如表 １ꎮ 粗蒸后塔顶产品 Ｄ 质量组成为丁酮

２０％ꎬ乙酸乙酯 ８０％ꎬ 进料量 １ ０００ ｋｇ / ｈꎬ ２０℃ꎬ
０􀆰 １ ＭＰａ 进料ꎮ

表 １　 Ｔ１、Ｔ２ 初始参数设置

参数 数值 参数 数值

萃取精馏塔 　

　 萃取剂进料量 / (ｋｇ􀅰ｈ－１) ５００

　 塔板数 ３０

　 馏出比 ０􀆰 ８

　 质量回流比 ０􀆰 ５

　 原料进料板数 ２０

　 萃取剂进料板数 １０

溶剂回收塔 　

　 塔板数 １０

　 进料板数 ５

　 质量回流比 ０􀆰 ５

在初始参数下ꎬ得到质量分数分别高达 ９９􀆰 ７％
和 ９９􀆰 ５７％的乙酸乙酯和丁酮ꎬ而且经溶剂回收塔

后萃取剂乙二醇的质量分数高达 ９９􀆰 ９８％ꎬ说明乙

二醇作为萃取剂来萃取精馏乙酸乙酯和丁酮的办法

可行ꎮ
１􀆰 ４　 过程优化

运用 Ａｓｐｅｎ Ｐｌｕｓ 软件对整个工艺流程进行模拟

优化ꎬ通过单因素变量分析来得到最佳工艺参数ꎬ使
在节省能耗的情况下得到符合纯度要求的产品ꎮ
１􀆰 ４􀆰 １　 萃取剂乙二醇进料量的优化

萃取精馏中溶剂比是影响产品纯度的最大因

素ꎬ较高的溶剂比一般可得到高的产品纯度ꎬ即乙二

醇进料量多有利于得到高纯度的乙酸乙酯ꎬ但同时

乙二醇进料量大也会增加再沸器的热负荷ꎬ不利于

生产ꎮ
图 ５ 为萃取精馏塔塔顶产品中乙酸乙酯的质量

分数及塔釜再沸器热负荷随乙二醇进料量的变化曲

线ꎬ可以看出ꎬ随着乙二醇加入量的增加ꎬ乙酸乙

酯的质量分数不断增加ꎬ在乙二醇加入量较少时

增加较快ꎬ当乙二醇加入量为 ５００ ｋｇ / ｈ 时ꎬ乙酸乙

酯的质量分数达到 ９９􀆰 ７％ꎬ且之后变化非常缓慢ꎻ
而塔釜再沸器的热负荷在乙二醇加入量较少时增

加较慢ꎬ在乙二醇加入量大于 ２５０ ｋｇ / ｈ 时ꎬ塔釜再

沸器的热负荷急剧增加ꎬ所以综合考虑乙酸乙酯

的质量分数与热负荷ꎬ初步确定乙二醇加入量为

５００ ｋｇ / ｈꎮ

１—乙酸乙酯质量分数随乙二醇进料量的变化曲线ꎻ

２—再沸器热负荷随乙二醇进料量的变化曲线

图 ５　 乙二醇进料量对产品纯度及再沸器

热负荷影响

１􀆰 ４􀆰 ２　 萃取精馏塔塔板数的优化

图 ６ 为萃取精馏塔产品乙酸乙酯质量分数随塔

板数的变化ꎬ可以看出ꎬ乙酸乙酯的质量分数随塔板

数的增加而增加ꎬ在 ２０~３０ 块塔板数时增加尤其快

速ꎬ之后趋于平稳ꎬ在塔板数为 ３０ 时ꎬ乙酸乙酯的质

量分数为 ９９􀆰 ７１％ꎬ达到纯度要求ꎬ考虑到增加塔板

数造价也会增加ꎬ而且生产时各种消耗也会相应增

􀅰１２２􀅰
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加ꎬ所以最终选定塔板数为 ３０ 块ꎮ

图 ６　 萃取精馏塔理论板数对产品纯度影响

１􀆰 ４􀆰 ３　 萃取精馏塔回流比的优化

回流比的大小影响着塔顶产品的纯度ꎬ同时回

流比是影响精馏设备操作费用和投资费用的重要因

素ꎬ因此选择一个适宜的回流比至关重要ꎮ 图 ７ 为

萃取精馏塔产品乙酸乙酯的质量分数及塔釜再沸器

热负荷随回流比的变化曲线ꎬ可以看出ꎬ随着回流比

的增加乙酸乙酯的质量分数增加ꎬ但是再沸器热负

荷也近似线性增加ꎮ 回流比在大于 ０􀆰 ４ 后乙酸乙酯

的质量分数增加变缓ꎬ回流比在 ０􀆰 ４５ 时乙酸乙酯质

量分数达到 ９９􀆰 ７％ꎬ综合考虑纯度及热负荷选择回

流比为 ０􀆰 ４５ꎮ

１—乙酸乙酯质量分数随回流比变化曲线ꎻ

２—再沸器热负荷随回流比变化曲线

图 ７　 萃取精馏塔回流比对产品纯度及再沸器

热负荷影响

１􀆰 ４􀆰 ４　 萃取精馏塔原料进料位置及萃取剂进料位

置的优化

在确定乙二醇进料量为 ５００ ｋｇ / ｈꎬ原料进料量

为 １ ０００ ｋｇ / ｈꎬ塔板数为 ３０ꎬ回流比为 ０􀆰 ４５ 后ꎬ分别

考察原料及萃取剂最佳进料位置ꎮ
图 ８ 和图 ９ 分别为乙酸乙酯的质量分数随原料

进料位置及萃取剂进料位置的变化曲线ꎬ由图 ８ 和

图 ９ 可以看出ꎬ乙酸乙酯的质量分数随原料进料板

数和萃取剂进料板数增加都是先增大后减小ꎬ分别

在塔板数为 １７ 和 ５ 时达到最大ꎬ因此确定原料进料

板数和萃取剂进料板数分别为 １７ 和 ５ꎬ此时ꎬ塔顶

乙酸乙酯质量分数高达 ９９􀆰 ９１％ꎮ

图 ８　 原料进料塔板数对产品纯度影响

图 ９　 萃取剂进料塔板数对产品纯度影响

１􀆰 ４􀆰 ５　 溶剂回收塔的优化

溶剂回收塔需将丁酮和乙二醇分离ꎬ因为二者

沸点差极大ꎬ所以极易分离ꎬ在初始模拟条件下即塔

板数为 １０ꎬ进料板数为 ５ꎬ回流比为 ０􀆰 ５ 时得到的丁

酮质量分数便高达 ９９􀆰 ５７％ꎬ因此塔板数和回流比

分别确定为 １０ 和 ０􀆰 ５ꎬ不再优化ꎬ而对进料板数进

行优化ꎮ 图 １０ 为塔顶丁酮质量分数随进料板数变

化趋势图ꎬ可以看到ꎬ丁酮质量分数随进料板数增加

先增大后减小ꎬ在进料板数为 ４ 时最大ꎬ为 ９９􀆰 ６０％ꎬ
因此最终确定进料板数为 ４ꎮ

图 １０　 溶剂回收塔进料位置对丁酮纯度影响

１􀆰 ５　 优化结果

将整个流程连起来ꎬ加上换热器与冷凝器ꎬ同时

运用 Ａｓｐｅｎ Ｐｌｕｓ 的计算器模块计算萃取剂的补充量

ＭＡＫＥＵＰꎮ 通过对萃取剂进料量、塔板数、进料位

置、回流比的分析与讨论ꎬ得到最终的操作条件及此

条件下的操作结果ꎬ分别如表 ２、表 ３ 所示ꎮ

２　 间歇萃取精馏实验

通过 Ａｓｐｅｎ Ｐｌｕｓ 模拟得到了最优萃取剂及参
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　 　 　 　 　 　 　 表 ２　 优化后操作参数

参数 数值 参数 数值

萃取剂补充量 / (ｋｇ􀅰ｈ－１) ０􀆰 １７９

萃取精馏塔 　

　 萃取剂进料量 / (ｋｇ􀅰ｈ－１) ５００

　 塔板数 ３０

　 馏出比 ０􀆰 ８

　 质量回流比 ０􀆰 ４５

　 原料进料板数 １７

　 萃取剂进料板数 ５

溶剂回收塔 　

　 塔板数 １０

　 进料板数 ４

　 质量回流比 ０􀆰 ５

表 ３　 优化后的结果(质量分数) ％

　 Ｄ１ Ｄ２ Ｗ１ Ｗ２

乙酸乙酯 ９９􀆰 ９１ ０􀆰 ３７ ０􀆰 １０ ３􀆰 ５３×１０－１１

丁酮　 　 ０􀆰 ０７ ９９􀆰 ６２ ２８􀆰 ５０ ０􀆰 ０１

乙二醇　 ０􀆰 ０２ ８􀆰 ６０×１０－３ ７１􀆰 ４０ ９９􀆰 ９９

数ꎬ为了验证模拟的可行性ꎬ进行间歇萃取精馏

实验ꎮ
２􀆰 １　 实验装置与步骤

实验装置如图 １１ 所示ꎬ为填料精馏塔ꎬ塔高

２􀆰 ５ ｍꎬ塔径 ０􀆰 ０５ ｍꎮ 按质量比 ｍ (乙酸乙酯) ∶
ｍ(丁酮)＝ ４ ∶１将乙酸乙酯(分析纯)和丁酮(分析

纯)配制成混合液ꎬ取 ５００ ｍＬ 加入塔釜ꎬ进行全回

流操作ꎬ用气相色谱仪分析塔顶组成ꎬ待塔顶组成稳

定 ０􀆰 ５ ｈ 后ꎬ从距塔顶 ０􀆰 ５ ｍ 左右位置加入乙二醇ꎬ
流速为 １５ ｍＬ / ｍｉｎꎬ继续全回流操作 ２０ ｍｉｎ 后以回

流比 ５ ∶１采出ꎬ实时监测塔顶组成ꎬ当塔顶组成中乙

酸乙酯的质量分数低于 ９５％时ꎬ停止加入萃取剂ꎬ
更换收集罐ꎬ继续进行普通精馏ꎬ塔顶得到过渡馏分

和丁酮ꎬ塔釜得到乙二醇萃取剂回收利用ꎮ

１—萃取剂加入罐ꎻ２—流量控制器ꎻ３—温度计ꎻ４—精馏塔头ꎻ

５—产品收集罐ꎻ６—温度计ꎻ７—塔釜ꎻ８—加热套ꎻ９—填料塔

图 １１　 萃取精馏实验装置

２􀆰 ２　 实验结果与讨论

萃取精馏实验塔顶得到的乙酸乙酯初始质量分

数高达 ９８％ꎬ实验证实了以乙二醇作为萃取剂来萃

取精馏分离乙酸乙酯和丁酮可以得到高纯度的乙酸

乙酯ꎬ并且回收率高ꎬ方法具有可行性ꎮ

３　 结论

通过 Ａｓｐｅｎ Ｐｌｕｓ 模拟筛选出了分离乙酸乙酯和

丁酮物系的萃取剂ꎬ并模拟了乙二醇作为萃取剂的

整个流程ꎬ通过对各个操作参数的分析得到了最优

操作参数ꎬ在此操作参数下分别得到质量分数高达

９９􀆰 ６１％和 ９９􀆰 ６０％的乙酸乙酯和丁酮ꎮ 最后ꎬ通过

间歇萃取精馏实验进一步验证了模拟的可靠性ꎬ可
得质量分数为 ９８％的乙酸乙酯ꎬ为工业应用提供了
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