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精馏是分离和纯化产品的重要方法之一
,

精馏的特点是使沉合物进行分离
,

而不影响原

物质的组成
。

因此不论实验室
、

工厂均广泛采用
。

近年来对于精馏放大也有较成熟的经验
,

只要有汽液平衡数据就可以直接放大到工业装

置
。

可是有些混合物组分特别复杂
,

在加热过程中易分解聚合等
。

汽液平衡数据既查不到
,

计算又很难
,

实测各组分纯 品也不易制得
,

因此精馏实验显得更为重要
。

它可以作为弥补汽

液平衡数据手段之一 , 通过精馏实验求得放大到工业装置所需的数据
。

欲使混合物达到所需

要的分离程度
,

必须对分馏柱和填料进行选择
,

并相应地对其理论板数或等板高 度 进 行 测

定
。

一
、

实验室分馏柱的选择

分馏柱最重要的性质是它的分离效能 �理论板数或等板高度 �
,

而对效能起决定作用的

是分榴柱的构造和技术条件
。

构造主要是指填料的形状
、

大小
、

材质
、

填充方式
、

高度 以及分馏柱的柱径
、

高度和其

内径的均匀度
、

垂直度与加热保温方法等
。

技术条件是指混合试液的性质组成
、

所使用的体积及回流量
、

回流比
、

馏 出速度
、

滞留量

的大小
、

平衡时 间
、

填料的润湿程度等
。

这些因素是相互联系的
,

如有的分馏柱效率虽高
,

但回流最小
、

滞留量和压力差都较大
,

这种分馏柱并不优越
,

因此应全而地进行衡量
。

�一 � 分馏柱及填料的选择
�

�
。

分馏柱的直径和填料有密切关系
。

一般填料柱柱径不能小于填料的 � �倍
。

填料的大小

一定时
,

柱径太小
,

填料的填充就不均匀
,

孔隙就多
,

分馏柱效能降底
。

分馏柱的高度一般随填料高度增加
,

效能也增加
。

但高度达到一定时
,

·

等板 高度也 增

�� !
,

说明分馏效能不是成直线增加
。

主要由于柱太高
,

液体有逐渐沿柱壁分散的倾向
,

以致

产生
“
裂道

” ,

柱内流程发生沟流
。

故散装填料在超过某一高度时
,

必须进行分段装填
。

�
�

填料的选择
�
填料的表面越大

,

汽液两相的接触面就越大
,

达到平衡便越快
,

于是分

离效果越好
。

故宜选择表而积大的填料
。

根据分离物质的性能选择不同材质和形状的填料
,

如被分离的物质有腐蚀性或 由于金属离子的存在而产生分解等
,

宜选择玻璃
、

陶瓷
、

塑料等材



质的填料
。

另外根据混合物分离的难易程度
,

由填料效能亦即等板高度来选择
。

表 � 是常用

的儿种填料的性能
。

表 � 实验室常用的几种填料性能
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分馏柱的绝热和保温
�

’

分馏柱需要在绝热下或译温下进行操作
,

其目的是使沿整个柱高的气体和液体均等速流

动
,

亦即使塔顶和柱底的回流量相等
。

如果保温的温度高于每一块塔板上的温度
,

则板上的

球体受热会使较高沸点的组分蒸发
,

使汽相中高沸物的浓度较在平衡时增加
,

分 馏 效能 变

坏
。

反之没有保温或保温不足
,

冷凝液就多
,

容易溢沸
,

被溢沸的部分就失去分馏作用
。

分

馏柱的保温
,

需根据分离物质的沸点
,

采用不同的保温方式
�

、

� � �蒸馏物沸点在 �� ℃左右的液体
, 可 以不保温

,

应用空气套管作保温层
。

�
「

� �蒸馏物沸点在 � �。℃左右的液体
,

可采用真空镀银绝热分馏柱
。 「

�� �蒸馏物的沸点高于上述温度或没有真空镀银分馏柱
,

就在分馏柱的套管外再绕电阻

丝
,

然后再套上保温套管
,

利用调压变压器来拉制柱内温度
。

厂
�

尸
·

�二 � 理论板数的选定
,

‘
� �

恨据分离物质性质如相对挥发度
、

组分沸点等及共分离要求
,

利用公式计算
、

或凭经验

选择、 其中最简单的方法是采用棍合物的沸点来估算
,
所需理论板数的半经验公式如下

�

一��生工鱼
� � � � , � � �

� 启是组分人
、

�

�压生�
�、

� △ �

式中�
� ’

考虑滞留量
、

� 的绝对沸点
。

� ,

八� 为 �
、

�组分的沸点差
,

·

�
为理论 板 数

。

利用系数等其他因素
,

往往在此理论板数上再增加 �� 一�� �
。



但是为了提供准确可靠的分离数据
,

同时提供放大到工业装置的数据
,

理论板数一定要

进行实测
。

二
、

分姗抉组论板数的测定

�一� 试液的选择和要求
�

由于真溶液与理想溶液有所不同
,

用不同混合液来评价分馏柱邻诵巷
, 、

可能误差较大
,

因

此最好采用一定的标准混合液测定
。

各种混合液测定的理论板数均有一定的范围
,

例如采用

苯—
四氯化碳体系测定理论板数时

,

其范围是 。� �� 块板
,

若超过此数
,

则馏出物中四氯

化碳含量将超过 �� � �� �
,

造成数据不准确 �因其共沸物中四氯化碳含量为 叭
�

��价� �
。

下面是侧定分馏柱理论板数的常用试剂
,

见表 �
。

表 � 测 定理论橄数的标准二允混合液
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试液的纯度
、

配比
、

用量
。

需采用分析纯
,

且经过折光率的侧定
,

符合纯物质折光率的

姿求
。

如不符合则需进行精馏
。

配比 低佛点物
�

高佛点物
�

二 �� �一妇 � �体积比 �
。

装入量口一般是保证 完 全 浇 沸

后
,

燕馏瓶内还残留肋一 �脚毫升
。

�二 � 装里及操作
�

将所需测定的埃料柱用裸温套管保湿
,

下接三 口瓶
,

上接全凝式的分馏头
。

三 口瓶一侧

擂温度计
,

另一侧作为釜液取样 口
。

三口瓶内放入一端封闭好的毛细管
,

并将配好的试液加

入
。

然后检查各处是否密封
,

用油浴锅间接加混
,

调压变压器控制其油浴滩度
。

开始升温速

度要快
,

当油温到达一定时
,

旗料柱上开始出现从下至上的溢泛
,

直到全塔溢沸
。

此时填料

表面均匀地蒙上一层薄膜
。

如溢沸不好
,

需再进行第二次第三次溢沸 � 有些填料 如 难 以 溢

沸
,

则进行大回流
,

即巨流半小时 �
。

溢沸毕
,

即降温
,

并调节油温
,

保持恒定的回流量
。

当汽液两相达到平衡时 �平衡时间一般每功块板约 �一 �
�

�小时 �
,

每半小时自回流头侧 口处

取顶样一个测定折光率
。

若连续两次的折光率接近时
,

再在恒定的回流量下稳定 �小时
,

顶
、

底又同时取样测定折光率
。

当两次取样测定的理论板数接近
一

时
,

该琪料柱的理论板数即为全

回流下的理论板数
。

改变回流量进行上述测定
,

以求得适宜的回流量下的理论板数
,

此时的

理论板数为最高
。



三
、

理论板数 ��� 及等板离度 ��
、

�
、

�
、

�� 的计算
�

�
�

对于理想溶液
,

正庚烷—甲基环己烷可用下列公式
�

“ � ,

菇
、一

〔
‘。 �吮气洲

一

工
瓮笋

�

〕
二 一为相对挥发度

,

� 。
、

� �
分别为柱顶

、

柱底的组成
�

�

图算法 计算较麻烦
,

美国测试与材料协会 ��
、

�
、

积 � 的正庚烷和��  �体积� 的甲基环 己烷
, 可根据塔顶

、

央标尺上查到理论板数
,

见下图
。

�
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例如釜液的折光率 为
� � 么 。 �

�

� � � � ,

顶液为
� � � � �

�

� � �  
。

在图上从釜液
、

顶液的折光率

两根轴上我到这两点的位置
,

然后将两点连结起来少与图 中央
�
标尺交叉的点

,

其数值为 � �
 

! ,

这就是此分馏柱的理论板数
。

3

.

对于非理想溶液 如四氯化碳一苯则可应用图表法
,

从折光率和理论板数的对应曲线

中去查找理论板数 (用
一

f 而表 3 的数据作图)
、

气

n 二 n 顶 一 n 底 一 1

n 为理论板数
, n 顶

、

侧氏 为顶
、

底的理论板数
。

表 3 四氮化碳一苯折光率
n
易
。

和理论板数(n) 的关系
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利用上表数据测得理论板数平行误差不大于 士 1
.
4块

。

4

。

等板高度 (H
、

E

、

H

、

E

、

T

、

P
=

T

、

P )

·

的计算
:

分馏柱填充高度

理论板数

四
、

测定结果及讨论

由于工作需要
,

我们对四种填料进行了测定
,

结果如下
:

1
.
玻璃弹簧填料 (中3 X 3) 在全回流下的理论板数

,

见表 /1
。

玻璃弹簧填料在塔径不变的情况下
,

在测定的填充范围内
,

理论板数随其填充高度增加

而增加
,

H

、

E

、

T

、

P 却下降; 当填充的高度高到一定时
,

随着填充高度增加
,

H

、

E

、 ‘

l

’ 、

P

升高
,

太高时柱内流程将产生沟流倾向
。

因此对于散装填料需分段装填
。

2

.

自制的不锈钢 (8 O目) 9 网环 (3 X 3) 在全回流下的理论板数
,

测定数据见表 5
。
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塔径相同填料高度增加
,

理论板数则增加
,

H

、

E

、

T

、

P 下降
。

塔径增大
,

H

、

E

、

T

、

P 也下降
,

这说明装填密度增加
,

比表面积增大
,

传质效率随着增高
,

有利于汽液接触
。

同

时回流滴数基本相同
,

柱径大的蒸汽上升速度小些
,

这也是H
、

E

、

T

、

P 下降原因之一
。

实

验中也观察到回流滴数减小
,

理论板数增加
。

另外填料是手工 自制
,

0 环有的是
。
型

、
a

型
,

大小不够均匀
。

以致比文献上H
、

E

、
T

、

P 数据稍偏高
。

3

。

不锈钢矩形 (1
.5 x l 。

5
x l

。

5) 和三角形填料 (1
。

5
x
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。

5
X
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。

5) 在全回流下的理论板

数
,

见表 6
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该旗料在测定之前
,

采用高锰酸钾溶液处理
,

润湿性较好
,

H

、

E

、

T

、

P 较小
。
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而这样得来的产率自然就很低
。

加 之菇类分子呈立体结构
,

位阻现象大
,

反应不完全
。

且低酸浓还容易促成醇类
、

醚类生成
,

从而 更加减少了脂的收率
,

但不管怎样
,

本实验为现

代合成表面活性剂的群类中又增添了一位
“
新秀

” ,

使用途不大的
、

常用作烧瓷燃料的松节

重油找到了新的出路
。

本品是一具有 良好皂状性的阴离子型表面活性剂
,

可以预期它能够使用的范围是很广泛

的
,

甚至可替代一些十分昂贵的品种
。

由于我所研究方 向的改变
,

我们对拟议中的许多应用

试验没有继续进行下去
。
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