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摘要!运用>7E-& ]467模拟软件对正丁醇@异丁醇萃取精馏塔进行过程模拟"考察了蒸馏流率#理论塔板数#原料和溶剂的

进料位置#回流比#溶剂比对正丁醇异@丁醇混合物分离效果的影响% 通过正交化设计优化和验证实验"得到最佳萃取精馏塔

的操作条件"即蒸馏流率6U#S MCT0"理论塔板数 #U"A"原料进料位置 #

P

U(A"溶剂进料位置 #

B

UO"回流比 NU:"溶剂比

!eFU##e#% 研究结果表明"在最佳操作条件下"塔顶异丁醇质量分数可以提高到 AAQO)R"得率为 OAQ!OR"塔底正丁醇质量分

数可达到 ASQ?!R"得率为 AAQA:R"验证实验结果与模拟结果相对误差W#R%
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==正丁醇和异丁醇是重要的精细化工原料"在塑

料工业#有机合成#农药#医药及涂料等方面有广泛

的应用-#.

"随着下游市场的不断拓展"市场对异丁

醇的需求量越来越大-(.

% 工业上"异丁醇是羰基合

成法生产正丁醇的联产物-!.

"企业通常采用精馏法

提取正丁醇"且不注重异丁醇的回收"造成能源#资

源浪费和环境污染% 本文中采用萃取精馏法对正丁

醇生产过程产生的异丁醇富集物进行处理"并对蒸

馏流率#理论塔板数#原料和溶剂的进料位置#回流

比#溶剂比等影响因素进行研究"确定萃取精馏法分

离正丁醇@异丁醇的最佳操作条件"既可以得到高

质量分数正丁醇"也有利于异丁醇的回收%

67原料预处理及萃取溶剂筛选

以南京化学工业园内一家正丁醇生产厂提供的

正丁醇@异丁醇混合液为原料"先采用连续侧线出

料精馏法对原料进行预处理"除去轻组分和重尾馏

分"切取正丁醇@异丁醇富集液"使得正丁醇#异丁

醇总质量分数达到 AAR以上% 采用山东鲁南化工

仪器厂 B]@:O)) 气相色谱仪分析产品-".

"原料预处

理后"正丁醇和异丁醇的质量比为 O#e#A%

按萃取剂筛选规则"选出环丁砜##@甲基吡咯

烷酮#邻苯二甲酸二丁酯#甘油#二甲基亚砜等常用

萃取溶剂"采用色谱法-?.在气液平衡釜上探索正丁

醇@异丁醇在各溶剂中的分配效果"通过筛选得出

甘油为本体系最合适的萃取溶剂%

873,B"*Q02,软件模拟与结果讨论

采用>7E-& ]467软件模拟萃取精馏实验"观察

蒸馏流率#理论板数#原料和溶剂进料位置#回流比

和溶剂比等因素对质量分数及得率的影响-: @A.

"优

化得到萃取精馏塔的最佳操作参数%
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8967溶剂比的影响

在理论塔板数 #U(("原料进料位置 #

P

U#""

溶剂进料位置 #

B

US"原料进料速度 FU#)) MCT0"

蒸馏流率6U#? MCT0"回流比NU? 保持不变时"溶

剂比 !eF分别设为)Q?###(#!#"#?#:#S#O#A##)####

#(##!##"##?##:##S##O% 溶剂比 !eF对分离效果的

影响如图#所示% 随着溶剂比增大"塔底正丁醇以及

塔顶异丁醇的质量分数#得率也显著增加% 当溶剂

比 !eFn#) 之后"质量分数#得率的变化趋势变小%

故选择溶剂比 !eFU#)e#为最佳回流比%

&%'塔顶异丁醇 &I'塔底正丁醇

#+质量分数$(+得率

图 #=正丁醇和异丁醇质量分数和得率

随溶剂比变化曲线

8987理论塔板数的影响

在原料进料速度 FU#)) MCT0"蒸馏流率 6U

#? MCT0"溶剂比 !eFU#)e#"回流比 NU? 时"理论

塔板数#分别设为 ()#((#(?#!)#!?#")#"?#?)#??%

理论塔板数 #对分离效果的影响如图 ( 所示% 随

着理论板数#增大"塔底正丁醇以及塔顶异丁醇的

质量分数#得率也显著增加% 当理论板数 #U"O

时"塔顶异丁醇的质量分数已达到 #))R"得率达到

SOQA"R"塔底正丁醇的质量分数达到 A?Q(AR"得

率达到 #))R% 此时再增大理论板数 #"塔顶异丁

醇#塔底正丁醇质量分数#得率增加趋势很小% 故选

择理论板数#U"O 为最佳理论板数%

&%'塔顶异丁醇 &I'塔底正丁醇

#+质量分数$(+得率

图 (=正丁醇与异丁醇含量和得率

随理论板数变化曲线

89:7蒸馏流率的影响

在理论塔板数 #U"O"原料进料位置 #

P

U!("

溶剂进料位置 #

B

US"溶剂比 !eFU#)e#"回流比

NU?"原料进料速度FU#)) MCT0保持不变时"蒸馏

流率6分别设为 #?##:##S##O##A#() MCT0% 蒸馏流

率对分离效果的影响如图 ! 所示% 由图 ! 可见"当

蒸馏流率6从 #? MCT0增加到 #O MCT0时"塔顶异丁

醇质量分数变化较小而得率显著增加"塔底正丁醇

质量分数显著增加而得率变化较小"当蒸馏流率 6

继续增加时"塔顶异丁醇质量分数显著降低而得率

变化较小"塔底正丁醇质量分数变化较小而得率显

著降低% 故选择蒸馏流率 6U#O MCT0 为最佳蒸馏

流率%

&%'塔顶异丁醇 &I'塔底正丁醇

#+质量分数$(+得率

图 !=正丁醇与异丁醇含量和得率

随蒸馏流率变化曲线

89;7原料进料位置的影响

在理论塔板数#U"O"溶剂进料位置 #

B

US"原

料进料速度FU#)) MCT0"蒸馏流率6U#O MCT0"溶

剂比 !eFU#)e#"回流比 NU? 保持不变时"原料进

料位置#

P

分别设为 ("#(:#(O#!)#!(#!"#!:% 原料

进料位置 #

P

对分离效果的影响如图 " 所示% 由

图 " 可见"当#

P

U!) 时"塔底正丁醇以及塔顶异丁

醇的质量分数#得率达到最高% 故选择原料进料位

置#

P

U!) 为最佳原料进料位置%

&%'塔顶异丁醇 &I'塔底正丁醇

#+质量分数$(+得率

图 "=正丁醇与异丁醇含量和得率

随原料进料位置变化曲线
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89>7溶剂进料位置的影响

在理论塔板数 #U"O"原料进料位置 #

P

U!)"

原料进料速度FU#)) MCT0"蒸馏流率6U#O MCT0"

溶剂比 !eFU#)e#"回流比 NU? 保持不变时"溶剂

进料位置#

B

分别设为 !#?#S#A#####!##?% 溶剂进

料位置 #

B

对分离效果的影响如图 ? 所示% 由图 ?

可见"当#

B

从 ! 增加到 A 时"塔顶异丁醇#塔底正丁

醇质量分数和得率保持不变"当 #

B

继续增加时"塔

顶异丁醇#塔底正丁醇质量分数和得率不断降低%

故选择溶剂进料位置#

B

UA 为最佳溶剂进料位置%

&%'塔顶异丁醇 &I'塔底正丁醇

#+质量分数$(+得率

图 ?=正丁醇与异丁醇含量和得率

随溶剂进料位置变化曲线

89?7回流比的影响

在理论塔板数 #U"O"原料进料位置 #

P

U!)"

溶剂进料位置#

B

UA"溶剂比 !eFU#)e#"原料进料

速度FU#)) MCT0"蒸馏流率 6U#O MCT0 保持不变

时"回流比 N分别设为 ##!#?#S#A#####!% 回流比

N对分离效果的影响如图 : 所示% 由图 : 可见"随

着回流比N从 # 增大到 ? 时"塔底正丁醇以及塔顶

异丁醇的质量分数#得率也显著增加% 之后"随着回

流比N的增大"塔底正丁醇以及塔顶异丁醇的质量

分数#得率增加趋势变小% 故选择回流比 NU? 为

最佳回流比%

&%'塔顶异丁醇 &I'塔底正丁醇

#+质量分数$(+得率

图 :=正丁醇与异丁醇含量和得率

随回流比变化曲线

:7正交实验优化操作条件

选择 : 因素 ! 水平实验-#).

"按 ^

(S

&!

:

'正交表

安排实验% 其中.#J#?#6#:#F因素分别代表蒸馏

流率6"理论塔板数#"原料进料位置 #

P

"溶剂进料

位置#

B

"回流比 N"溶剂比 !eF"得到的正交实验操

作条件及结果见表 #% 进一步对各因素进行计算分

析"以顶部质量分数为衡量标准"正交实验结果分析

结果见表 (% 由表 ( 可知"极差 .nJnFn?n6n

:"说明蒸馏流率对实验值影响最大"其他因素次

之% 通过对试验指标加和 R

#

及平均值 \

#

的比较"

可得优水平为.

#

J

!

?

#

6

#

:

!

F

!

"萃取精馏塔的最佳

操作条件见表 !"即蒸馏流率6U#S MCT0"理论塔板

数#U"A"原料进料位置 #

P

U(A"溶剂进料位置

#

B

UO"回流比NU:"溶剂比 !eFU##e#"此时塔顶

异丁醇的质量分数达到 AAQO)R" 得 率 达 到

OAQ!OR"塔底正丁醇的质量分数已达到 ASQ?!R"

得率达到 AAQA:R%

表 67W

8S

):

?

*正交实验条件及结果

实验号 . J ? 6 : F 顶部质量分数TR 底部质量分数TR 顶部得率TR 底部得率TR

# #&#S' #&"S' #&(A' #&O' #&"' #&Ae#' AAQ"# ASQ"? OOQO? AAQOO

( #&#S' #&"S' #&(A' #&O' (&?' (&#)e#' AAQO) ASQ?! OAQ() AAQA:

! #&#S' #&"S' #&(A' #&O' !&:' !&##e#' AAQO) ASQ?S OAQ!O AAQA:

" #&#S' (&"O' (&!)' (&A' #&"' #&Ae#' AAQ"# ASQ"A OAQ)! AAQOO

? #&#S' (&"O' (&!)' (&A' (&?' (&#)e#' AAQO) ASQ?! OAQ() AAQA:

: #&#S' (&"O' (&!)' (&A' !&:' !&##e#' AAQO) ASQ?S OAQ!O AAQA:

S #&#S' !&"A' !&!#' !&#)' #&"' #&Ae#' AAQ:) ASQ"A OAQ)! AAQA(

O #&#S' !&"A' !&!#' !&#)' (&?' (&#)e#' AAQO) ASQ?! OAQ!O AAQA:

A #&#S' !&"A' !&!#' !&#)' !&:' !&##e#' AAQO) ASQ?S OAQ!O #))Q))=

#) (&#O' #&"S' (&!)' !&#)' #&"' (&#)e#' AOQ?# AOQ"" A!Q"? AAQ:S

## (&#O' #&"S' (&!)' !&#)' (&?' !&##e#' AAQ"" AOQ:? A"Q#: AAQOO

#( (&#O' #&"S' (&!)' !&#)' !&:' #&Ae#' AAQ)S AOQ?: A!QO# AAQSA

#! (&#O' (&"O' !&!#' #&O' #&"' (&#)e#' AOQOO AOQ?( A!Q:! AAQS?

#" (&#O' (&"O' !&!#' #&O' (&?' !&##e#' AAQ:! AOQ:A A"Q!" AAQA(

/S"#/
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续表

实验号 . J ? 6 : F 顶部质量分数TR 底部质量分数TR 顶部得率TR 底部得率TR

#? (&#O' (&"O' !&!#' #&O' !&:' #&Ae#' AAQ(? AOQ:# A!QAO AAQO!

#: (&#O' !&"A' #&(A' (&A' #&"' (&#)e#' AAQ)S AOQ:# A!QAO AAQO!

#S (&#O' !&"A' #&(A' (&A' (&?' !&##e#' AAQ:! AOQ:A A"Q!" AAQA(

#O (&#O' !&"A' #&(A' (&A' !&:' #&Ae#' AAQ"" AOQ:? A"Q#: AAQOO

#A !&#A' #&"S' !&!#' (&A' #&"' !&##e#' A?Q") AOQA( A?Q") AOQA(

() !&#A' #&"S' !&!#' (&A' (&?' #&Ae#' A"Q#S AOQ:! A"Q!" AOQ:S

(# !&#A' #&"S' !&!#' (&A' !&:' (&#)e#' A?QS? AAQ)) A?QS? AAQ))

(( !&#A' (&"O' #&(A' !&#)' #&"' !&##e#' A:Q"S AAQ#S A:Q:" AAQ(#

(! !&#A' (&"O' #&(A' !&#)' (&?' #&Ae#' A?Q?O AOQA: A?Q?O AOQA:

(" !&#A' (&"O' #&(A' !&#)' !&:' (&#)e#' ASQ)) AAQ(A A:QAA AAQ(A

(? !&#A' !&"A' (&!)' #&O' #&"' !&##e#' A:QO# AAQ(? A:QO# AAQ(?

(: !&#A' !&"A' (&!)' #&O' (&?' #&Ae#' A?QS? AAQ)) A?QS? AAQ))

(S !&#A' !&"A' (&!)' #&O' !&:' (&#)e#' ASQ)) AAQ(A ASQ#S AAQ(A

表 87正交实验结果分析

项目 . J ? 6 : F

R

#

OQAS(( OQO#!? OQO:() OQO:!! OQO!?: OQO#:O

R

(

OQA(A( OQO?(O OQO??A OQO("S OQO!:) OQO?:#

R

!

OQ:!A! OQO:A) OQO((O OQO?(S OQO:A# OQO:SO

\

#

)QAA:A )QASA! )QAO"S )QAO"O )QAO#S )QASA:

\

(

)QAA(# )QAO"( )QAO") )QAO)? )QAO#O )QAO")

\

!

)QA?AA )QAO?" )QAO)! )QAO!: )QAO?? )QAO?!

极差 )Q)!S) )Q)):# )Q))"" )Q))"! )Q))!O )Q))?S

优水平 .

#

J

!

?

#

6

#

:

!

F

!

表 :7萃取精馏塔的操作条件

理论塔

板数#

原料进料

位置#

P

溶剂进料

位置#

B

蒸馏流率

6T&MC/0

@#

'

回流

比N

溶剂比

!eF

"A (A O #S : ##e#

;7验证实验

按照优化后的操作条件进行验证实验% 实验在

常压下进行"采用实验室自制萃取精馏装置"其中精

馏柱内径 (( 11"内装
%

! c!

)

型不锈钢填料"并已

通过标准状态下的校正% 采用自制缓冲器-##.收集

塔顶馏出物% 实验结果如表 " 所示"实验值和模拟

值的相对误差均W#R"表明优选工艺.

#

J

!

?

#

6

#

:

!

F

!

具有较好的可操作性"此操作条件合理可靠%

表 ;7萃取精馏验证实验结果
R

实验值 模拟值 相对误差

顶部异丁醇质量分数 AAQ:O AAQO) )Q#(

底部正丁醇质量分数 ASQ"( ASQ?! )Q##

>7结论

选用南京化学工业园内一家正丁醇生产厂提供

的正丁醇@异丁醇混合液为原料"采用连续侧线出

料精馏法得到正丁醇@异丁醇富集液"并采用色谱

法筛选出甘油为萃取溶剂% 运用>7E-& ]467进行萃

取精馏过程模拟"考察了蒸馏流率#理论塔板数#原

料和溶剂的进料位置#回流比#溶剂比对正丁醇@异

丁醇分离效果的影响% 经过正交化设计优化"得到

萃取精馏塔的最佳操作条件"并通过萃取精馏实验

验证了模拟数据的真实性"为进一步的实验研究提

供基础参数%

参考文献

-#. 董晓玲"袁自强'正丁醇市场动态及生产工艺探讨-$.'甘肃科

技"())A"(?&()'!"( @""'

-(. 程佳"蒋春波'异丁醇生产技术现状及市场分析-$.'化学工

业"())S"(?&#)'!(O @!#'

-!. 原宇航"张春雷"罗鸽"等'一种甲基丙烯醛加氢生产异丁醇的

分离提纯方法!/Y"#)#(:))(?>-].'())O @)A @#)'

-". 陈琦"顾正桂'连续侧线出料精馏分离混合氯化苯-$.'计算机

与应用化学"()##"(O&!'!!O# @!O"'

-?. 黄杰军"程莹莹"顾正桂"等'萃取抽提 /#) 重芳烃中均四甲苯

的萃取剂筛选-$.'石油化工"()#)"!A&"'!")# @")?'

-:. 顾正桂'萃取精馏技术在资源综合利用过程中的应用-$.'现

代化工"())O"(O&A'!#( @#A'

-S. 管小伟"顾正桂'从中部连续加料间歇反应萃取精馏的装置!

/Y"()):())S"(SA'A-].'())S @#) @)!'

-O. 顾正桂"姚虎卿"林军'加盐复合萃取精馏分离二乙氧基甲烷@

乙醇@水混合液的方法!/Y"#))")(!!'?-].'())? @)? @()'

-A. 顾正桂"林军'复合萃取精馏浓缩二乙氧基甲烷并回收乙醇的

模拟及实验研究-$.'过程工程学报"()):":&!'!!A( @!A?'

-#). 冯亮"聂凤莲'火焰原子吸收法测银最佳仪器条件探索-$.'黄

金科学技术"())O"#:&#'!#( @#?'

-##. 陈琦"顾正桂'共沸蒸馏液液分层器和回流罐结合的分离回流

装置!/Y"()##)#A))-].'())O @)O @()'

"

/O"#/


