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从 号溶剂油中提取正庚烷
并回收甲基环己烷的研究
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〔摘要 」 总结了国内外正庚烷的生产状况和市场行情
,

分析了中小型石化企业生产正庚烷的可行性
,

提出采用萃取精馏

分离正庚烷的方法 在间歇精馏塔塔顶温度为 一 ℃
、

塔釜为 一 ℃的条件下
,

可以得到 以上正庚烷和甲基环

己烷的混合液 根据物质相关性质
,

初步确定有关萃取溶剂
,

利用单级循环汽液平衡釜对初选的萃取剂进行实验研究
,

选定

乙二醇作为萃取剂
,

为进一步实验研究提供依据
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由于正庚烷无极性
,

使得其作为溶剂有着特殊的用途
,

国外的许多知名企业都有这种产品
,

但多数企

业是利用合成的方法得到高纯度的正庚烷
,

这种方法成本很高 近几年
,

日本 已有企业开始从溶剂油中提

取正庚烷
,

但未见报道 中国某些中小型的石化企业具备发展溶剂油生产的优势
,

可以从各企业的实际情

况出发
,

其发展战略应是产品特色化
、

特种化
、

精细化
、

生产经营多样化 可以利用公司生产装置规模小
、

易

切换的优势
,

把 目光瞄向批量小
、

品种需求多
、

大厂不愿生产
、

小厂难以生产
、

利润空间大的特种产品
,

例如

特种溶剂油 根据市场需求
,

适时开发高沸点芳香烃溶剂油
、

低芳烃溶剂油
、

脂肪族溶剂油等可广泛应用于

气雾剂
、

农药
、

清洗
、

原皮毛脱脂
、

精细金属加工
、

氯化石蜡等行业的溶剂油产品
,

可提高市场占有率
,

提高

企业经济效益 尤其是正构烷烃类及高纯正构烷烃等特种溶剂油 正 己烷
、

正庚烷
,

因为它们是经加氢精

制等技术处理后制得的环保型产品
,

其粘度低
,

芳烃含量及硫
、

氮含量低
,

在超高纯度和高化学稳定性油品

的各个领域潜在需求大
,

对企业来说
,

该溶剂油附加值更高
,

是未来发展方向 近年来
,

溶剂油产品表观需

求量较大
,

有较好的市场前景

正庚烷可以作动植物油脂的萃取溶剂
、

增溶剂
、

溶胀剂
,

荧光分析试剂
,

还可用于臭氧
、

三甘油酷的测
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定
、

农药残毒的分析
、

色谱分析参比物
、

快干性橡皮胶合剂
、

橡胶工业用溶剂
,

也用于油漆
、

涂料
、

清漆
、

快干

性油墨及印刷工业中作清洗溶剂以及用于有机合成
、

实验试剂的制备等 纯品用作测定汽油辛烷值的标准

燃料 甲基环己烷是重要有机溶剂及萃取剂
,

广泛用于橡胶涂料
、

清漆
、

油脂等行业
,

还可作校正温度计的

标准物
’〕在溶液聚合中

,

正庚烷也可以用于那些对水和氧敏感的定向聚合催化剂 在 号溶剂油中含

正庚烷和甲基环己烷的量高达 以上
,

因此从 号溶剂油中提取正庚烷和甲基环 己烷
,

不仅可以提

高产品附加值
,

同时也可以提高溶剂油的质量

实验仪器及条件

实验仪器

本文采用如图 所示的间歇精馏塔对 号溶剂油进行馏分切割研究 萃取精馏溶剂的筛选可以通

过实验
、

经验值
、

数据库查询
、

计算机辅助分子设计 等方法确定
,

其中实验方法有直接法
、

色谱法
、

沸点仪法
、

气提法等 汽液平衡釜直接法进行萃取剂的筛选具有操作简单
、

现象直观
、

既可定性亦可定量等

优点 ’ , 本文采用如图 所示单级汽液平衡釜进行实验
,

根据正庚烷和甲基环己烷的相对挥发度大小来

判断萃取剂的效果
,

溶剂的相对挥发度采用式 进行计算
少

, 、 为
, , ,

式中
, 。 , ‘
分别表示液相和汽相质量含量

所采用的实验仪器如表 所示

仪器名称 用途

精密温度计 加热套 接受器 冷凝管

图 间歇精馏装 ,

气相色谱仪

色谱工作站

分析天平

汽液平衡装置

间歇精馏塔

裹 主要实脸仪器

仪器型号

肠

几

测定汽液平衡数据

自行设计

样品分析

数据处理

样品称量

分析组成

样品处理

萃取剂的物性

本文所使用萃取剂的物性川如表 所示 采用气相色谱仪分析组成
,

采用中性毛细管柱检测器
,

载气流

速为 一 而 操作条件如下 柱温 一印 ℃
,

氢火焰 一 巧 ℃
,

汽化室 一 ℃
,

衰减 一
,

灵敏度 一

衰 苹取荆的物性

萃取剂 密度 『 , 沸点 ℃ 熔点 ℃ 折光率 ℃

正庚烷 一

甲基环己烷 的 一

乙二醇 一

甘油
, 一

二甲基甲酞胺 一

一

甲基毗咯烷酮 一

汽液平衡釜

测定汽液平衡数据的平衡釜可分为单级和多级两大类

目前主要应用单级类
,

单级类中又可进一步分为静态
、

循环和

流动 种 本文采用图 所示平衡釜 〔’
,

采用磁力搅拌仪搅

拌
,

保证液相混合均匀 平衡釜采用抽真空保温的方法
,

确保

所测平衡数据的准确性 采用图 所示汽液平衡装置
,

测定常

压条件下正庚烷一甲基环己烷一其他组成体系三元体系和正庚

烷一甲基环 己烷一其他组成一溶剂的体系的汽液平衡数据
,

其中

转子 加料 口 回流管 气相冷凝液取样 气相

冷凝液缓冲管 冷凝液进 口 冷凝管 冷凝液出口
、

温度计
、

温度计套管 气相提升管 液

相取样 口 巧 电热丝

圈 单级气液平衡釜

一 一
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待测溶剂包括乙二醇
、

甘油
、

二甲基甲酞胺
、 一

甲基毗咯烷酮 当汽液两相温度差 鉴 ℃时取样
,

汽相
、

液

相的组成采用 型色谱仪分析

实验及讨论

从 号溶剂油中提取馏分

间歇式精馏塔如图 所示 在间歇式精馏塔中
,

由加热套控制塔釜加热速度
,

缓慢升温
,

升温过程持续

约 一 调整回流比
,

使出料速度适中 每隔 取样进行分析
,

整个实验过程持续约
,

正庚烷及甲

基环 己烷的含量见表
衰 不同沸程馏分中正庚烷和甲基环己烷的含工

馏分 塔顶温度 ℃ 塔釜温度 ℃ 正庚烷含量 甲基环 己烷含量

鉴

,飞︺︸︼,‘,‘

一

一

一

一

一

一

一

一

一

一

一

的 一

由表 数据得知 馏分 一 中正庚烷和甲基环己烷的总含量达 以上
,

可作为汽液平衡实验的主

要原料

汽液平衡数据测定

采用单级循环式汽液平衡釜测定了常压
、 一 ℃条件下

,

正庚烷一甲基环 己烷一其它组成
、

正庚烷一甲

基环己烷一其它组成一溶剂 溶剂分别为乙二醇
、

甘油
、

二甲基甲酞胺
、

甲基毗咯烷酮 种体系的平衡数

据
,

由关系式 计算相对挥发度
,

结果见表 所示 相对挥发度 的大小是衡量溶剂选择性的标志
,

越

偏离
,

分离能力越强
,

表明该溶剂的选择性越好
裹 正庚烷一甲基环己烷汽液平衡数据

溶剂 液相组成 汽相组成 相对挥发度

正庚烷 甲基环己烷 勺 其它组成

印

正庚烷 甲基环 己烷 为

无

乙二醇

甘油

二甲基甲酞胺

其它组成

刃

表 结果表明 以乙二醇为萃取溶剂
,

正庚烷和甲基环 己烷的相对挥发度为 以甘油为萃取溶

剂
,

正庚烷和甲基环己烷的相对挥发度为 由于甘油的粘度较大
,

使用不便
,

因此选择乙二醇作为萃

取剂

间歇萃取精馏实验

以乙二醇为溶剂
,

以 号溶剂油中所得 一 ℃馏分为原料
,

采用图 所示的装置进行间歇萃取实

验 萃取剂在塔中上部进料
,

精馏段实际板数为
,

萃取段实际板数为
,

控制溶剂与物料的质量比为

左右
,

取样 次分离
,

结果见表 所示

表 间歇精馏塔分离结果

取样 塔顶组成 塔釜组成

正庚烷 甲基环己烷 甲基环己烷乙二醇

峨旧

《洲洲〕

《期 」

其他组成 正庚烷 乙二醇

又

其他组成

洲

由表 可以看出
,

随着塔顶甲基环 己烷含量的降低
,

塔釜正庚烷的含量也在下降
,

取样 说明采用连

一 一



© 1994-2010 China Academic Journal Electronic Publishing House. All rights reserved.    http://www.cnki.net

南京师范大学学报 工程技术版 第 卷第 期 为 年

续萃取精馏有利于正庚烷含量的稳定

结论

概述了正庚烷的用途
、

国内外生产情况 采用间歇精馏方法对 号溶剂油进行研究
,

在塔顶温度为
一 ℃

、

塔釜为 一 ℃的条件下
,

可以得到 以上正庚烷和甲基环己烷的混合液 采用循环式

汽液平衡釜测定正庚烷一甲基环 己烷一组成体系和正庚烷一甲基环己烷一组成一溶剂体系的平衡数据
,

分别计

算出在 种溶剂存在的条件下
,

正庚烷对甲基环己烷相对挥发度
,

以乙二醇为溶剂
,

采用间歇萃取分离实

验
,

萃取塔釜含正庚烷达 以上 不计溶剂 结果表明 甘油作为萃取剂对正庚烷和甲基环己烷的分离

效果最佳
,

乙二醇次之
,

由于甘油的豁度较大
,

因此选择乙二醇作为萃取剂 本文结果为连续萃取精馏分离

提供可靠依据
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