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利用盐效应对丙酮溶媒回收方法的改进
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摘要　利用盐效应并通过对某原料药合成所产生的母液(丙酮-水体系)进行回收方法的改进,从

而改善了常规精馏所存在的不足之处 . 该改进方法仅在原有基础上, 却达到进一步提高产品的质

量、延长设备使用寿命和节能的目的 .
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近 10年来,国内外学者从盐对气-液平衡影响的研究中,开发出以溶盐作为分离剂的一种

精馏过程的新方法——溶盐精馏〔1〕. 这种方法已在工业生产上成功应用 . 生产中,丙酮-水体

系虽不形成恒沸物, 但当丙酮的体积分数超过 0. 98以上时,其相对挥发度已近于 1. 此时, 仍

用常规精馏法已很难再进一步分离 . 若是利用盐效应, 则可在相对降低生产成本和节约能耗

的前提下, 进一步提高丙酮对水的相对挥发度, 使其气液平衡性质得到改善 . 这样, 可提高溶

媒回收中丙酮的质量及其回收率 . 本文正是针对某原料药合成所产生的母液(丙酮-水体系)

含有盐酸的特点,利用质量分数为 0. 15的 N aOH 溶液与其中和所产生的盐, 进行溶盐精馏.

同时,将其与常规精馏法进行比较. 结果表明溶盐精馏法的优点,在于它能进一步降低生产成

本,提高产品的质量,延长设备的使用寿命,且更有利于环保 .

1 　溶媒回收工艺

1. 1　母液(丙酮-水体系)的性质

母液为某原料药合成所产生的丙酮-水母液,显深棕色, 有极强的酸性(用酸度计无法测

出) .其中丙酮的体积分数为 0. 933,水的体积分数为 0. 052.

1. 2　母液的预处理
〔2, 3〕

1. 2. 1　常规精馏法对母液的预处理和初蒸　以每 1 000 L 母液加 66 L 质量分数为 0. 30的

NaOH溶液的比例中和母液,有大量的盐沉淀析出. 调节 pH 值至 7. 0～7. 5, 固液分离 . 用 N 2

压滤至初蒸罐,盐渣干重9. 5 kg.其间, 丙酮损失 0. 5%～1. 0%(体积比) . 初蒸采用简单蒸馏,

气温和液温分别控制在 72℃和 78 ℃,收集馏出液 .

1. 2. 2　溶盐精馏法对母液的预处理　以 1 000 L 丙酮母液加 132 L 质量分数为 0. 15 的
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NaOH溶液的比例进行中和母液.调节 pH 值至 7. 0～7. 5,搅拌均匀, 无沉淀析出现象 .

1. 3　精馏

常规精馏和溶盐精馏,均采用间歇式精馏方法来分离预处理液 . 将预处理液分别打入各

精馏釜,加热釜液, 釜液于 55. 5 ℃下全回流 25 min 后, 由塔顶馏出产品 . 馏出液的馏出速度

控制在 30 L·h
- 1
,回流比控制在 5～6.随着馏出液量的增加,釜温开始逐渐上升, 控制釜温在

80 ℃以下,收集馏出液.常规精馏与溶盐精馏丙酮的平均回收率,分别为 94. 5%, 95. 3% .

1. 4　分析仪器

HP 1890Ⅱ气相色谱仪的色谱柱为EC 130 mm×0. 53 mm 毛细管柱,柱温100℃,汽化温

度 120 ℃. FID 检测器的检测室温度为 150 ℃, 载气为氮气,流速为 40 mL·min- 1 . PHS-2C

型精密酸度计, 701卡氏滴定仪 .

2 　结果与讨论

2. 1　残余液 pH值的比较

残余液 pH 值的比较,如表 1所示 . 由表可见,采用溶盐精馏法后,残余液的 pH值明显高

于常规精馏法.这使得不锈钢精馏釜的腐蚀敏感性, 随着 pH 值的提高而降低.它降低了不锈

钢精馏釜受腐蚀的速度,从而延长了设备的使用寿命,以及降低了设备的维修费用 .

表 1　残余液 pH 值的比较

常规精馏 溶盐精馏

批号 pH 批号 pH

010350090 3. 39 010350180 5. 25

010350100 3. 86 010350190 5. 54

010350110 3. 50 010350200 5. 58

010350120 3. 72 010350210 5. 29

010350130 3. 54 010350220 5. 40

2. 2　产品组分的比较

产品组分的比较,如表 2所示 . 表中, v 为体积分数.由表可见, 利用盐效应, 能进一步提

高丙酮-水的相对挥发度. 丙酮平均含量提高了 0. 37%, 平均水分降低了 0. 27% ,达到工业丙

酮( HG 2-320-66)的一级品指标.丙酮产品的质量得到进一步的提高 .

表 2　产品组分的比较

常规精馏 溶盐精馏

批　　号 v 丙酮 vH2O 批　　号 v丙酮 v H2O

010350090 0. 987 5 0. 007 5 010350180 0. 990 5 0. 005 4

010350100 0. 987 2 0. 007 9 010350190 0. 990 2 0. 005 9

010350110 0. 986 7 0. 008 2 010350200 0. 990 0 0. 004 9

010350120 0. 986 4 0. 008 0 010350210 0. 991 1 0. 004 8

010350130 0. 987 2 0. 007 8 010350220 0. 990 4 0. 005 2

2. 3　讨论

表 2的生产结果表明,在原有设备的基础上, 充分利用盐效应,使丙酮-水的气-液平衡性

质得到进一步的改观 . 水的挥发性降低,更加有利于分离,产品的质量得到进一步的提高 . 由
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NaOH 中和而产生的 NaCl ,它符合在医药工业生产中作为分离剂的溶盐所要求的成本低、化

学稳定性高、腐蚀性小、无毒等条件.

3 　结束语

溶媒的回收并加以循环使用,是合成药厂降低成本,提高经济效益的必需途径, 也是环保

的基本要求 . 在常规精馏的预处理过程中,采用氮气压滤来处理滤渣,丙酮在整个压滤过程中

损耗率为 0. 5%～1. 0% (体积比) . 采用溶盐精馏,不但丙酮的回收率比常规精馏高出 0. 5%～

1. 0%, 而且提高了丙酮产品的质量,减少了设备的维修费用和对环境的污染.相应地,它却降

低了生产成本,降低了环保处理费用,因而实现经济、环境和社会效益的三统一 .
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Abstract 　 The recovery o f acetone solvent from mother liquo r ( a cetone-H2O system ) pr oduced in the

synthesis of a cer tain r aw mater ial drug is improved by making up fo r the deficiency of conventional

rectification. T he improved m ethod makes the quality of pr oduct s further up-g rading and the serv ice life of

equipment furt her pro long, and the energ y consumption f ur ther sav ing .

Keywords 　r ectificat ion by dissolving salt , conventional r ectifica tion, mother liquor ( acetone-H2O system) ,

recover y method
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