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错流萃取分离 1,1,2-三氯乙烷———DMF 体系

的实验研究

苏摇 复,杨广玉,何佳艺,崔庆帅,李摇 星,林摇 军

(南京师范大学化学与材料科学学院,江苏 南京 210023)

[摘要] 摇 在常温、常压下采用错流液液萃取装置,研究了以水为萃取剂,多级错流萃取分离 1,1,2-三氯乙烷—
DMF 体系的工艺条件,综合考察了溶剂比和萃取级数对错流萃取结果的影响,结果表明在溶剂比 S 颐F= 1 颐1的比

例下,采用四级萃取可使萃余相中 1,1,2-三氯乙烷的含量达到 99. 5%以上,且 DMF 的回收率同时达到 99. 5%
以上.
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Experiment of Cross鄄Flow Extraction for Separating 1,1,2鄄Trichloroethane
—DMF System

Su Fu,Yang Guangyu,He Jiayi,Cui Qingshuai,Li Xing,Lin Jun

(School of Chemistry and Materials Science,Nanjing Normal University,Nanjing 210023,China)

Abstract:The multilevel cross鄄flow extraction is used to separate 1,1,2鄄Trichloroethane鄄DMF System with water as
extraction agent. The experimental results show that the content of 1,1,2鄄trichloroethane could be refined to 99. 5% from
raffinate and that the recovery rate of DMF could be refined to 99. 5% through four times cross鄄flow extraction with
controlling the solvent ratio as 1 颐1.
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三氯蔗糖是非常重要的甜味剂,在其生产过程中会产生大量的 1,1,2-三氯乙烷和 DMF(N,N 二甲基

间酰胺)混合溶液[1-5],必须找到合适的分离该混合体系的方法,以实现 1,1,2-三氯乙烷和 DMF 的回收利

用,否则不仅影响三氯蔗糖的生产成本,而且后续环保处理压力巨大. 研究表明[6],以水为萃取剂,采用液

液萃取的工艺分离 1,1,2-三氯乙烷—DMF 混合体系是完全可行的.
错流液液萃取是工业上常用的萃取过程[7,8],本文在常温、常压下,研究了以水为萃取剂,多级错流萃

取分离 1,1,2-三氯乙烷—DMF 体系的工艺条件,综合考察了溶剂比和萃取级数对错流萃取结果的影响,
为工业装置的设计提供依据.

1摇 实验

1. 1摇 实验试剂

所用试剂 1,1,2-三氯乙烷、DMF 均为外购,经实验室精密精馏处理,色谱分析无杂峰,实验用水为自

制蒸馏水.
1. 2摇 实验流程分析方法

错流萃取工艺流程图如图 1 所示. 将原料液(含 1,1,2-三氯乙烷 90. 03% ,DMF 9. 97% ,wt% )与萃取
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图 1摇 错流萃取流程示意图

Fig. 1摇 Chart of cross鄄current extraction

剂(水)按一定比例加入萃取器[9]中充分搅拌. 原料

液在第 1 级萃取器中与萃取剂充分接触搅拌 30
min,静置 30 min 分层后,萃余相 R1 进入第 2 级萃

取器中继续被新鲜的萃取剂所萃取,从而使第 2 级

萃余相中 DMF 的浓度进一步降低. 依此,直至第 N
级萃余相 Rn 中 DMF 的浓度低于指定值,得到高纯

度的 1,1,2 -三氯乙烷. 各个萃取级得到的萃取相

E1、E2、E3、…、En,汇总后进一步分离精制,萃取剂 S
可以循环使用,同时也可以回收高浓度的 DMF.
1. 3摇 分析方法

样品分析的条件如表 1,热导检测器主要用来分析萃取相,氢火焰离子化检测器主要用来分析萃余相.
表 1摇 气相色谱条件

Table 1摇 Operational condition of GC

检测器 进样口温度 / 益 柱温 / 益 检测器温度 / 益 载气 载气流量 / (mL / min)

热导池 200 200 180 H2 30

氢火焰 200 80 200 N2 20

2摇 实验结果与讨论

2. 1摇 实验结果

在错流液液萃取实验中,最重要的工艺参数有萃取溶剂比(S 颐F)和萃取级数. 溶剂比与萃取级数的影

响是交互的,若分开考察两因素则不能全面地考察出其对萃取效果的影响. 且当溶剂比 S 颐F 越大时,溶剂

的消耗量越大,相对而言溶剂回收时能耗也就越大;一定溶剂比下,萃取级数越多,萃取效果越好,但操作

繁琐,生产周期长,同时还需要考虑对产品得率的影响,因此应综合两因素的影响.
在溶剂比(体积比 S 颐F)为 0. 5 颐1、0. 8 颐1、1 颐1、1. 5 颐1及 2 颐1条件下分别进行四级错流萃取实验,所得实

验结果如表 2 ~表 6 所示. 表中,X1 为萃余相中 1,1,2-三氯乙烷质量含量,X2 为萃余相中 DMF 质量含量,
X3 为萃余相中水的质量含量,X1*为萃取相中 1,1,2-三氯乙烷质量含量,X2*为萃取相中 DMF 质量含量,
X3*为萃取相中水的质量含量.

实验过程中,还比较了不同条件下 DMF 的回收率,结果如表 7 所示.
表 2摇 溶剂比 S 颐F=0. 5 颐1条件下的错流萃取实验

Table 2摇 Experimental data of cross鄄current extraction at solvent ratio S 颐F=0. 5 颐1

萃取级数
萃余相(R)

X1 X2 X3

萃取相(E)

X1* X2* X3*

1 93. 557 5 3. 156 7 3. 285 8 1. 315 5 4. 712 9 93. 971 6

2 95. 974 7 2. 498 6 1. 526 7 0. 858 6 4. 321 6 94. 819 8

3 98. 129 2 0. 694 5 1. 176 3 0. 660 2 1. 549 5 97. 790 3

4 99. 344 7 0. 144 2 0. 511 1 0. 126 2 0. 418 9 99. 454 9

表 3摇 溶剂比 S 颐F=0. 8 颐1条件下的错流萃取实验

Table 3摇 Experimental data of cross鄄current extraction at solvent ratio S 颐F=0. 8 颐1

萃取级数
萃余相(R)

X1 X2 X3

萃取相(E)

X1* X2* X3*

1 94. 646 9 1. 879 3 3. 473 8 1. 519 0 4. 126 3 94. 421 5

2 97. 340 6 0. 958 3 1. 701 1 0. 223 9 4. 051 6 95. 724 5

3 98. 997 6 0. 540 7 0. 461 7 0. 724 3 1. 076 7 98. 199 0

4 99. 454 9 0. 093 6 0. 451 5 0. 083 9 0. 261 8 99. 655 3
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表 4摇 溶剂比 S 颐F=1 颐1条件下的错流萃取实验

Table 4摇 Experimental data of cross鄄current extraction at solvent ratio S 颐F=1 颐1

萃取级数
萃余相(R)

X1 X2 X3

萃取相(E)
X1* X2* X3*

1 95. 922 7 1. 543 6 2. 533 7 1. 603 9 3. 633 4 95. 327 6
2 98. 447 0 0. 832 5 0. 720 5 0. 113 6 3. 954 6 95. 931 8
3 98. 843 5 0. 460 8 0. 695 7 0. 524 5 0. 931 8 98. 543 7
4 99. 518 4 0. 048 2 0. 433 4 0. 159 7 0. 237 3 99. 603 0

表 5摇 溶剂比 S 颐F=1. 5 颐1条件下的错流萃取实验

Table 5摇 Experimental data of cross鄄current extraction at solvent ratio S 颐F=1. 5 颐1

萃取级数
萃余相(R)

X1 X2 X3

萃取相(E)
X1* X2* X3*

1 96. 202 4 1. 342 5 2. 455 1 1. 780 7 2. 956 3 95. 263 0
2 98. 602 5 0. 609 4 0. 788 1 0. 780 5 1. 869 8 97. 349 7
3 98. 938 6 0. 454 2 0. 670 1 0. 498 1 0. 765 8 98. 736 1
4 99. 589 7 0. 043 2 0. 367 1 0. 095 8 0. 197 3 99. 706 9

表 6摇 溶剂比 S 颐F=2 颐1条件下的错流萃取实验

Table 6摇 Experimental data of cross鄄current extraction at solvent ratio S 颐F=2 颐1

萃取级数
萃余相(R)

X1 X2 X3

萃取相(E)
X1* X2* X3*

1 96. 773 9 1. 235 8 1. 990 3 1. 856 1 2. 567 3 95. 576 6
2 98. 803 0 0. 544 0 0. 653 0 1. 027 3 1. 641 3 97. 331 4
3 99. 168 2 0. 418 5 0. 413 3 0. 344 9 0. 617 2 99. 037 9
4 99. 638 1 0. 039 6 0. 322 3 0. 293 8 0. 141 8 99. 564 4

表 7摇 不同溶剂比和萃取级数下 DMF 的回收率

Table 7摇 Recovery of DEM at different solvent ratio and extraction level

萃取级数
溶剂比(S 颐F)

0. 5 颐1 0. 8 颐1 1 颐1 1. 5 颐1 2 颐1
1 70. 45 81. 14 84. 54 86. 53 87. 60
2 74. 93 90. 38 91. 65 93. 89 94. 54
3 93. 03 94. 57 95. 38 95. 44 95. 80
4 98. 55 99. 06 99. 52 99. 57 99. 60

2. 2摇 结果讨论

表 2 ~表 6 的错流液液萃取实验结果表明,萃取级数增加,萃取效果更好. 但是综合考虑到回收能耗、
操作的繁简及生产周期等多方面因素,可选择适宜的操作参数为溶剂比 S 颐F = 1 颐1、四级错流萃取,此时

1,1,2-三氯乙烷的产品含量已超过 99. 5% . 表 7 表明在此条件下,DMF 的回收率也超过了 99. 5% ,说明

在溶剂比 S 颐F=1 颐1条件下,通过四级错流萃取,可以有效分离 1,1,2-三氯乙烷—DMF 混合体系.

3摇 结论

本文通过多组实验,探索了以水为萃取剂,多级错流萃取分离 1,1,2-三氯乙烷—DMF 体系的工艺条

件,最终确定溶剂比为 S 颐F=1 颐1(V),萃取级数为四级,此时 1,1,2-三氯乙烷产品的含量超过 99. 5% ,同
时 DMF 的回收率达到 99. 5%以上,为该工艺的工业设计提供了依据.
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