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摘 要：采用间歇加盐的萃取方式，散堆玻璃填料塔，优化选取了回流比，溶剂比等相关工艺参数。考察了萃取剂

为乙二醇时，盐为硫酸钾，醋酸钾，氯化锌对异丙醇水混合液的精馏分离效果，从小型工艺试验结果看，异丙醇萃取

质量分数可达９８９％左右，较为理想，能够满足工厂生产要求。
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引 言

异丙醇和水形成共沸体系，共沸点８０３℃
［１２］。

为了获得高纯异丙醇，须除去异丙醇溶液中的水，而

异丙醇和水形成共沸体系，若采用萃取精馏分离，溶

剂消耗量大，而溶剂加盐可以克服这一点［３４］。间

歇萃取精馏具有间歇精馏和萃取精馏的优点，适合

小批量产品生产，设备投资小等化工生产的特点，特

别适合于溶剂的分离，应用前景广泛。在萃取剂中

加入盐的加盐萃取精馏技术是目前比较先进的精馏

方法之一。杨金苗等［５］用定标粒子理论分析了加

盐萃取的原理，并测定了醋酸甲酯水的汽液平衡数

据。何玉萍等［６］研究了加盐萃取精馏分离法在分

离乙腈正丙醇中的应用，乙腈产量达９９％。鲍静，

张雅明等［７］对异丙醇水乙酸钾体系汽液平衡数据

的测定，试验表明醋酸钾是很好的分离剂。段占庭

等［８］进行了加盐萃取精馏制无水乙醇的研究，用乙

二醇醋酸钾溶液为溶剂。白鹏等［９］提出了动态累

积间歇精馏操作方法的研究。雷志刚等［１０］初步探

讨了加盐反应萃取精馏分离异丙醇水溶液的方法，

异丙醇质量分数可达９６％。张卫华等
［１１］研究了用

间歇精馏提取异丙醇得可行性。前人对理论方面和

汽液平衡数据的测定及关联研究的较多，主要集中

在汽液平衡数据数学模型的改进，不同种类盐的精

馏效果这两个方面的研究，工艺过程方面的研究相

对较少，本文针对于动态间歇萃取精馏工艺过程参

数和工况进行了较详细的阐述。

１ 实验部分

１１ 实验装置

图１为萃取精馏装置。塔釜、塔柱及冷凝器均

为玻璃材质，塔釜容积３０００犿犔，塔内径为３１犿犿，

内装天大天久填料厂生产的φ３犿犿×３犿犿压延孔

θ环填料，萃取精馏塔中填料层高度为１５００犿犿，理

论塔板数为５，实验在常压下进行。

１—高处进料瓶；２、３—冷凝水进出口；４—回流比继电器；５—磁

铁；６—犝型管压差计；７—塔釜取样处；８—塔釜四口瓶；９—加

热套；１０、１５—温度计；１１—电压调节器；１２—精馏塔；１３—异丙

醇产吕罐；１４—流量计

图１ 萃取精馏装置

犉犻犵．１ 犃狆狆
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１２ 实验步骤

（１）实验前在塔釜中加入原料液异丙醇８００

犿犔，水２００犿犔，调至适当电压。

（２）１５犿犻狀后，见塔顶冷凝器有小股回流，且塔

顶温度迅速上升，打开塔顶冷凝循环水，系统在全回

流下，稳定４０犿犻狀左右。

（３）待塔顶的温度偏离共沸点温度８０３℃，并

有明显上升趋势时，打开装有乙二醇的萃取剂进口，

调整流率，同时打开回流比继电器，连续采出异丙

醇，２５犿犻狀后，在时间内取样，至采出质量分数达到

最大值，送气相色谱分析。

１３ 分析条件

采用北京东西仪器厂的犌犆４０００（犃）型气相色

谱来测定异丙醇的含量，载气为氢气，柱为中科慧杰

科技公司的犘狅狉犪狆犪犽犙不锈钢填充柱，热导检测，气

化室温度为１７０℃，柱温１６０℃，检测室温度１７０℃，

柱前压０２犕犘犪，进样量为０４μ犔，浙江大学的

犖２０００色谱工作站。

２ 结果与讨论

２１ 加热功率与产品采出速率的关系曲线

塔釜加入原料异丙醇８００犿犔，水２００犿犔，塔顶

高位槽加入４００犿犔乙二醇，调整高位槽萃取剂流量

计流率狇＝２０犿犔／犿犻狀；分别调整操作电压为６０、

７０、８０、９０、１００犞；回流比犚为１∶１；换算成热功率分

别为００８９、０１２１、０１５９、０２、０２４８犽犠；塔顶温度

为７９７～７９９℃，塔底温度８７４～８７８℃。塔顶

采出速率犙与热功率犘的关系如图２所示。

图２ 产品采出速率与热功率的关系曲线

犉犻犵．２ 犞犪狉犻犪狋犻狅狀狅犳狅狌狋狆狌狋犳犾狅狑狉犪狋犲狑犻狋犺狋犺犲狉犿犪犾狅狌狋狆狌狋．

产品采出速率随热功率的增大而增大，但热功

率犘大于０１５９犽犠时，产品采出速率迅速增加，塔

釜的异丙醇量剧烈减少，导致塔釜料液总量减少，塔

釜温度迅速增加并大于水的沸点，随着蒸汽的上升，

塔釜水也随之被带到塔顶，控制热功率在００８９～

０２犽犠左右。

２２ 最佳回流比的选择

原料异丙醇８００犿犔，水２００犿犔，塔顶高位槽加

入４００犿犔乙二醇，热功率为０１５９犽犠时，萃取剂进

料速率狇为２０犿犔／犿犻狀，回流比犚 在０１～１０之

间塔顶异丙醇质量分数与回流比的关系曲线如图３

所示。

图３ 产品质量分数与回流比关系曲线

犉犻犵．３ 犞犪狉犻犪狋犻狅狀狅犳狆犲狉犮犲狀狋犪犵犲犮狅犿狆狅狊犻狋犻狅狀狑犻狋犺

狉犲犳犾狌狓狉犪狋犻狅

由图３知，塔顶出料质量分数狑 随着回流比的

增大而减小，这是由于塔顶萃取剂进料为常温进料，

随着回流比的增加，冷凝段气液处于动态气团更新

进程中，随着回流液体的增多，没来得及达到被回流

液破坏，从而出料质量分数随着回流比增大而减小，

因此回流比不宜过大，选择０３～０５为佳。

２３ 萃取剂进料速率对塔顶出料质量分数、塔顶采

出速率的关系曲线

回流比为０５，热功率控制在０１５９犽犠左右，

分别考察萃取剂进料速率狇与塔顶采出质量分数

狑 和塔顶采出速率犙的关系，结果如图４所示。

由图４可以看出，增加萃取剂进料速率狇，塔顶

采出质量分数狑 也随之增大，但狇大于２５犿犔／犿犻狀

后，塔顶采出质量分数增长减缓，故选取小于２５

犿犔／犿犻狀的进料速率较佳。随着萃取剂进料速率狇
的增大，塔顶采出速率犙 减小，这是由于实验采用

常温进萃取剂，塔顶上升热蒸汽被进入塔内的常温

萃取剂带走一部分热量，为了保证一定的塔顶采出，

萃取剂的速率应小于２０犿犔／犿犻狀，总结上述的分析，

萃取剂进料速率指定为２０犿犔／犿犻狀，较适合。

２４ 溶剂比与塔顶采出质量分数的关系曲线

异丙醇８００犿犔，回流比为０５，全塔压力在９７０～

１３８０犘犪，热功率为０１５９犽犠，萃取剂速率为２０犿犔／

·５·增刊Ⅱ 柳 阳等：动态间歇萃取精馏异丙醇
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图４ 萃取剂进料速率与塔顶采出质量分数和

塔顶采出速率关系曲线

犉犻犵．４ 犞犪狉犻犪狋犻狅狀狅犳犲狓狋狉犪犮狋犪狀狋犻狀狆狌狋犳犾狅狑狑犻狋犺狅狏犲狉犺犲犪犱

狆犲狉犮犲狀狋犪犵犲犮狅犿狆狅狊犻狋犻狅狀犪狀犱狅狌狋狆狌狋犳犾狅狑

犿犻狀，考察溶剂比为０５、０６２５、０７５、１０、１２５时对

塔顶产品采出浓度的影响，其中犪＝
犞乙二醇
犞异丙醇

，结果如

图５所示。

图５ 溶剂比与塔顶采出质量分数的关系曲线

犉犻犵．５ 犞犪狉犻犪狋犻狅狀狅犳狅狏犲狉犺犲犪犱狆犲狉犮犲狀狋犪犵犲犮狅犿狆狅狊犻狋犻狅狀

狑犻狋犺狊狅犾狏犲狀狋犮狅犿狆狅狊犻狋犻狅狀

由图５看出，溶剂比犪小于０７５塔顶质量分数

狑快速增加，随后趋势放缓，溶剂比大于１２５时又

呈现明显上升趋势，加大溶剂比，塔顶浓度上升但塔

负荷也增加，因此综合塔的处理能力，减小溶剂用量

的原则，溶剂比控制在０６２５。

２５ 乙二醇＋犓犃犮／犣狀犆犾２／犓２犛犗４的塔顶质量浓度

曲线

上述实验回流比０５，溶剂比０６２５，调节萃取

剂流率为２０犿犔／犿犻狀。图６～８分别为乙二醇中加

入三种盐的塔顶采出质量分数曲线。由图６可知，

萃取剂中加入犓犃犮，最高采出质量分数可达９８９％

左右，且随着犓犃犮质量浓度加大，仍有明显上升趋

势。由图７可知犣狀犆犾２质量浓度在０４～００９犵／犿犔

之间，塔顶的采出含量有较大上升趋势，但盐质量浓

度高于００９犵／犿犔时，犣狀犆犾２的作用减缓。图８中，

犓２犛犗４在０００８～００１２犵／犿犔范围时，塔顶采出质

量分数在９８２％以下，当盐质量浓度高于００１５犵／

犿犔时，加大盐浓度，塔顶采出质量分数变化不大。

图６ 醋酸钾质量浓度与塔顶采出质量分数关系曲线

犉犻犵．６ 犞犪狉犻犪狋犻狅狀狅犳狅狏犲狉犺犲犪犱狆犲狉犮犲狀狋犪犵犲犮狅犿狆狅狊犻狋犻狅狀

狑犻狋犺犮狅狀犮犲狀狋狉犪狋犻狅狀狅犳犓犃犮

图７ 氯化锌质量浓度与塔顶采出质量分数关系曲线

犉犻犵．７ 犞犪狉犻犪狋犻狅狀狅犳狅狏犲狉犺犲犪犱狆犲狉犮犲狀狋犪犵犲犮狅犿狆狅狊犻狋犻狅狀

狑犻狋犺犮狅狀犮犲狀狋狉犪狋犻狅狀狅犳犣狀犆犾２

图８ 硫酸钾质量浓度与塔顶采出质量分数曲线

犉犻犵．８ 犞犪狉犻犪狋犻狅狀狅犳狅狏犲狉犺犲犪犱狆犲狉犮犲狀狋犪犵犲犮狅犿狆狅狊犻狋犻狅狀

狑犻狋犺犮狅狀犮犲狀狋狉犪狋犻狅狀狅犳犓２犛犗４

３ 结论

热功率为 ０１５９犽犠，回流比 ０５，溶剂比

·６· 北京化工大学学报 ２００７
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０６２５，萃取剂进料速率为２０犿犔／犿犻狀，异丙醇精馏

质量分数达到最大值，为９８８７％，可达到工业要

求。
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