
第 !" 卷第 # 期 现代化工 $%&'()*"

()*" 年 # 月 +,-.&/ 01.234567/-89:&;

连续侧线精馏分离甲醇O二甲基苯胺O

三甲基苯胺O水的方案设计与优化研究
曹晓艳!顾正桂!

!冯<微!蔡其行

!南京师范大学江苏省萃取分离工程技术研究中心"江苏 南京 (*))B=#

摘要!建立精制#$#D二甲基苯胺和提取甲醇的方法$采用$9%./ a689模拟软件对连续侧线精馏精制 #$#D二甲基苯胺和

提取甲醇的工艺进行模拟计算$考察塔板数%原料进料位置%侧线出料位置%回流比及出料比等因素对分离效果的影响$并优化

分离过程条件$确定最佳操作参数' 在优化条件下$侧线出料中二甲基苯胺的质量分数达到 BWY=)Z$收率达到 B"YC"Z&侧线

精馏塔顶出料混合液经精馏提取甲醇$甲醇质量分数达到 BBYW)Z%收率达到 B*Y)WZ'
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<<#$#D二甲基苯胺(* D()是重要的化工原料和医

药中间体$在医药工业(!)中用于制造头孢菌素c%磺

胺DPD甲氧嘧啶%磺胺邻二甲氧嘧啶及氟孢嘧啶等$

在香料工业中用于制造香兰素等' #$#D二甲基苯

胺采用苯胺和甲醇(+"苯胺#W+"甲醇# l*E!)进行

合成$合成的条件为!通过往复式无脉冲计量泵按空

速 )YC 1

D*

%反应温度 (#) (̂C)h注入反应器中$生

成的产物含有大量的甲醇和水及少量的三甲基苯

胺' 本文中提出连续侧线精馏(#)和精馏(C D")结合的

方法精制二甲基苯胺和提取甲醇(=)

$采用 $9%./

a689模拟软件(W)对精制和提取过程进行模拟计算$

考察不同操作参数对分离效果的影响(B D**)

$为进一

步连续分离研究提供依据'

;<连续侧线精馏和连续精馏过程设计

以_>Nf方程为模型$采用 $9%./ a689模拟软

件对甲醇水溶液%#$#D二甲基苯胺及三甲基苯胺的

混合物进行静态模拟' 连续侧线精馏和精馏结合工

艺如图 * 所示'

N*)*+连续侧线精馏塔&N()*+连续精馏塔

图 *<连续侧线精馏和连续精馏工艺示意图

=<连续侧线精馏过程影响因素的模拟研究

采用 $9%./ a689流程模拟软件$选择其中的

>5-@&54严格精馏模块对连续侧线精馏塔精制

#$#D二甲基苯胺和提取甲醇过程进行模拟计算'

以N*)* 为例进行模拟计算$分别考察塔板数%原料

进料位置%侧线出料位置%回流比%侧线出料比对分

离效果的影响$优化出最适宜的精馏塔操作参数'

=>;<塔板数变化对分离效果的影响

在原料进料位置为第 # 块塔板$侧线出料位置

-="*-
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为第 *) 块塔板$回流比为 #YC$侧线出料比为 )Y*B

的条件下$塔板数变化对分离效果的影响见图 ('

*+质量分数&(+收率

图 (<理论板数"##变化对分离效果的影响

由图 ( 可以看出$随着理论板数的增加$侧线出

料中#$#D二甲基苯胺的质量分数和收率均增加'

当理论板数超过 () 块后$随着理论板数的继续增

加$侧线出料中 #$#D二甲基苯胺的质量分数和收

率几乎保持不变' 考虑到分离要求以及随着理论板

数增加对塔的投资费用和操作费用的影响$故选择

适宜的理论板数为 () 块'

=>=<进料位置对分离效果的影响

在理论板数为 () 块塔板$侧线出料位置为第

*) 块塔板$回流比为 #YC$侧线出料比为 )Y*B 的条

件下$进料位置变化对分离效果的影响见图 !'

*+质量分数&(+收率

图 !<原料进料位置"#

I

#变化对分离效果的影响

由图 ! 可以看出$随着进料位置的下移$侧线出

料中 #$#D二甲基苯胺的质量分数和收率逐渐增

高' 当进料位置位于 # Ŵ 块塔板时$侧线出料中

#$#D二甲基苯胺的质量分数和收率达到最高' 随

着进料位置的继续下移$侧线出料中 #$#D二甲基

苯胺的质量分数和收率均下降$故选择适宜的进料

位置在第 # 块塔板'

=>B<侧线出料位置变化对分离效果的影响

在理论板数为 () 块塔板$进料位置为第 # 块塔

板$回流比为 #YC$侧线出料比为 )Y*B 的条件下$塔

侧线出料位置变化对分离效果的影响见图 #'

由图 # 可以看出$随着侧线出料位置逐渐远离

进料口$侧线出料中 #$#D二甲基苯胺的质量分数

和收率逐渐增加$当侧线出料口位于 " *̂) 块塔板

时$侧线出料中 #$#D二甲基苯胺的质量分数和收

率增加到最高' 随着侧线出料位置继续下移$侧线

出料处中#$#D二甲基苯胺的质量分数和收率逐渐

降低$故选择适宜的侧线出料位置为第 *) 块塔板'

*+质量分数&(+收率

图 #<侧线出料位置"#

4

#变化对分离效果的影响

=>D<回流比变化对分离效果的影响

在理论板数为 () 块塔板$进料位置为第 # 块塔

板$侧线出料位置为第 *)块塔板$侧线出料比为 )Y*B

的条件下$回流比变化对分离效果的影响见图 C'

*+质量分数&(+收率

图 C<回流比"K#变化对分离效果的影响

由图 C 可以看出$当回流比从 * 增大到 #YC 时$

侧线出料中#$#D二甲基苯胺的质量分数和收率均

增加' 随着回流比的继续增大$侧线出料中 #$#D

二甲基苯胺的质量分数和收率几乎保持不变' 考虑

到随着回流比增大$塔顶冷凝器和塔釜再沸器的冷

热负荷随之增大$所以选择适宜的回流比为 #YC'

=>E<侧线出料比对分离效果的影响

在理论板数为 () 块塔板$进料位置为第 # 块塔

板$侧线出料位置为第 *) 块塔板$回流比为 #YC 的

条件下$侧线出料比变化对分离效果的影响见图 "'

*+质量分数&(+收率

图 "<侧线出料比"PWQ#的变化对分离效果的影响

-W"*-
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由图 " 可以看出$随着侧线出料比的增大$侧线

出料中#$#D二甲基苯胺的质量分数先几乎保持不

变$然后逐步降低&而随着侧线出料比的增大$侧线

出料中#$#D二甲基苯胺的收率先增大$然后随着侧

线出料比的继续增大$侧线出料中#$#D二甲基苯胺的

收率几乎保持不变' 当侧线出料比达到 )Y*B时$侧线

出料中#$#D二甲基苯胺的质量分数和收率都达到

最大$故选择适宜的侧线出料比为 )Y*B'

B<工艺条件优化设计

对侧线精馏塔的工艺条件进行模拟实验$选择

C 因素 # 水平实验$按 9

*"

"#

C

#正交实验表模拟实

验(*))

$可得到如表 * 所示的条件和结果'

表 ;<"

;S

"D

E

#正交实验条件和结果

序号
因素

$ [ 0 ? L

-

EZ

* *"*"# *"(# *"W# *"!YC# *")Y)B# B=Y)

( *"*"# ("!# ("B# ("#Y)# (")Y*## BWY(

! *"*"# !"## !"*)# !"#YC# !")Y*B# BWYC

# *"*"# #"C# #"**# #"CY)# #")Y(## B#Y#

C ("*W# *"(# ("B# !"#YC# #")Y(## B#Y"

" ("*W# ("!# *"W# #"CY)# !")Y*B# BWY=

= ("*W# !"## #"**# *"!YC# (")Y*## BWY(

W ("*W# #"C# !"*)# ("#Y)# *")Y)B# B=Y*

B !"()# *"(# !"*)# #"CY)# (")Y*## BWY*

*) !"()# ("!# #"**# !"#YC# *")Y)B# B=Y*

** !"()# !"## *"W# ("#Y)# #")Y(## B#Y"

*( !"()# #"C# ("B# *"!YC# !")Y*B# BWY"

*! #"((# *"(# #"**# ("#Y)# !")Y*B# BWY"

*# #"((# ("!# !"*)# *"!YC# #")Y(## B#Y"

*C #"((# !"## ("B# #"CY)# *")Y)B# B=Y(

*" #"((# #"C# *"W# !"#YC# (")Y*## BWY(

表 * 中$%[%0%?%L分别代表理论塔板数%原

料进料位置%侧线出料位置%回流比%侧线出料比$

-

代表侧线出料中#$#D二甲基苯胺的质量分数' 对

各因素进行优化分析$以侧线出料中 #$#D二甲基

苯胺的质量分数为依据$分析结果如表 ( 所示'

表 =<正交实验结果分析

项目
因素

$ [ 0 ? L

-

*̀ B=Y)(C B=Y)=C B=Y*(C B=Y*)) B=Y*))

(̀ B=Y*C) B=Y*C) B=Y*C) B=Y*(C BWY*=C

!̀ B=Y*)) B=Y*(C B=Y)=C B=Y*)) BWY"))

#̀ B=Y*C) B=Y)=C B=Y)=C B=Y*)) B#YCC)

极差 )Y))(" )Y))** )Y))** )Y))*( (Y#==

优水平 $( [( 0( ?( L!

优组合 $([(0(?(L!

就侧线出料中#$#D二甲基苯胺的质量分数而

言$极差比较结果为 Ln$n?n[l0$所以侧线出

料与进料比影响最大$理论塔板数次之' 通过对实

验平 均 值 的 比 较$ 可 得 此 精 馏 额 最 佳 组 合

为$([(0(?(L!'

以相同的方法对塔 N()* 进行 $9%./ a689模拟

计算和正交实验$确定提取甲醇最优操作条件$如表

! 所示'

表 B<精馏塔最佳工艺操作条件

装置
理论塔

板数#

原料进料

位置#

I

侧线出料

位置#

4

回流比

K

侧线出料与

进料比 PWQ

N*)* *W ! B # )Y*Bj*

N()* ** B * ( )YC)j*

D<结论

采用$9%./ a689模拟软件对甲醇%#$#D二甲基

苯胺%三甲基苯胺及水的混合物进行连续侧线精馏

和精馏模拟$基于 _>Nf模型模拟得出采用连续侧

线精馏和精馏结合的方法分离此混合物是可行的$

且分离效果较为理想'

利用模拟软件中的灵敏度分析及正交实验的方

法对各参数进行优化$连续侧线精馏塔中侧线出料

中的#$#D二甲基苯胺的质量分数可达 BWY=)Z$收

率可达 B"YC"Z$连续精馏塔塔顶出料中甲醇的质

量分数可达 BBYW)Z$收率可达 B*Y)WZ'
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