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摘要：随着液相色谱在药物分析、生物分离等领域的深入应用，作为常用的液相色谱流动相之一的色谱纯

乙腈对紫外透光性、基线稳定性和批次一致性有非常严苛的标准。采用工业级乙腈为原料，使用氧化、吸

附、精馏等工艺进行提纯，深入探索了乙腈中微量水分的去除方法，分析和讨论了水分难以去除的原因，

讨论和确定了精馏塔的液泛速度和压力降重要的关键参数的设定。该工艺可以中试规模、多批次连续生产

出高纯度色谱级乙腈，所得产品在 195~280 nm 波长范围内的紫外吸光度低至 0.026~0.002 Abs，基线平稳

无杂峰，其中在 190 nm 处的吸光度稳定控制在 0.015 Abs 以下，产品的各项指标优于默克公司在售产品。

经实践表明，该技术路线具有工艺流程合理、操作稳定可靠、产品质量优异等特点，特别适用于高纯度色

谱级乙腈的规模化生产，为高端分析检测领域提供了可靠的技术支撑。 
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Research on the Preparation of Gradient-Grade Acetonitrile from Industrial Acetonitrile  
DONG Yi-meng*, YANG Chang-qing, LIU Ruo-feng, YU Pu-fan, Wang Lu (Beijing Research Institute of Chemical 

Reagents Co., Ltd., Beijing 102607, China) 
Abstract：With the increasing application of liquid chromatography in fields such as pharmaceutical analysis and 

biological separation, the requirements for key mobile-phase solvents have become increasingly stringent. 

Chromatographic-grade acetonitrile, which is one of the most commonly used solvents, must meet rigorous standards 

for ultraviolet (UV) transmittance, baseline stability, and batch-to-batch consistency. Industrial-grade acetonitrile 

was employed as the raw material. A purification process integrating oxidation, adsorption, and rectification was 

systematically implemented. A removal method for trace water in acetonitrile, a critical impurity affecting the UV 

performance, was thoroughly investigated. Challenges associated with water removal, including its strong 

interactions and potential azeotropic behavior, were analyzed and discussed. Furthermore, key operational 

parameters for the rectification column, namely, the flooding velocity and pressure drop, were examined and 

optimized to ensure stable and efficient operation, enabling the continuous, multi-batch production of high-purity 

chromatographic-grade acetonitrile on a pilot scale. The obtained product exhibited exceptional performance; the 

UV absorbance was as low as 0.026~0.002 Abs across the 195~280 nm wavelength range, accompanied by a flat 

and clean baseline free from extraneous peaks. Notably, the absorbance at the highly demanding 190 nm wavelength 

was consistently controlled below 0.015 Abs. A comprehensive evaluation confirmed that all critical performance 

indicators of the product surpassed those of commercially available Merck products. Practical application 

demonstrated that this technical route features a rational process design, stable and reliable operation, and excellent 

product quality. This method is particularly suitable for the large-scale production of high-purity chromatographic-

grade acetonitrile. This study provides reliable technical support and a viable material solution for high-end 

analytical and detection applications, offering a competitive alternative for domestic supply in this specialized sector. 

Keywords: molecular sieves; chromatographic-grade acetonitrile; activated carbon; distillation; adsorption 

  
随着液相色谱的广泛应用，色谱纯乙腈

作为常用的液相色谱流动相，其需求量也与

日俱增。尤其是高纯度、低杂质、质量稳定

的色谱纯乙腈产品，在对分析结果要求极高



 

 

的高端制药研发、前沿科学研究等领域备受

青睐。但是普通的色谱级试剂很难达到要求，

主要原因是其中含有的杂质是沸点相近的

有机物、不饱和有机物和水等，这些杂质较

难除掉，使得分析中出现杂质峰，影响定性、

定量分析和质谱解析结果。 
工业乙腈制备色谱乙腈有很多工艺方

法，比较有代表性的有：郑学根等[1]分析对

比了国内外的主流提纯方式，包括但氧化-
酸处理-蒸馏、离子交换树脂、多级精馏等提

纯工艺，结果表明不同方法得到的色谱级乙

腈的质量也有差别，但在 200~300 nm 的吸

光度均高于默克公司的产品；阳晓辉等[2]采

用氧化-精馏-吸附的提纯工艺对工业乙腈进

行提纯，总收率在 85%以上，收率较低；宋

金链等[3]采用吸附-酸萃取-干燥-氧化-还原-
精馏的提纯工艺，所得样品媲美默克公司产

品，但工艺流程复杂。综上所述，现有的已

经提纯工艺首先是无法符合高质量色谱乙

腈的要求，其次是工艺比较复杂，最后是生

产成本过高，产品回收率低。 
通过对工业乙腈的性质和杂质进行分

析，我们设计了碱处理-氧化中和-吸附-精馏

的工艺路线，从工业乙腈制备梯度级色谱乙

腈，该工艺具有工艺流程简便、产品质量高、

收率高等特点。本工艺通过将碱处理-氧化

中和-吸附-精馏几种提纯方式组合使用，利

用设计定制专用的提纯装置[4-7]，并经过反

复优化调整后确定工艺参数，以工业乙腈为

原料，在中试规模上，多批次连续生产出高

纯度色谱级乙腈，产品可以媲美 Merck 公司

的梯度级液相色谱用乙腈。 
 

1  实验部分 
1.1  主要试剂与仪器 

UV8500 型紫外分光光度仪（上海天美

分析仪器有限公司）；5979T-7890A 型高效

液相色谱仪（安捷伦安捷伦科技(中国)有限

公司）；DL37 型水分仪（梅特勒-托利多国

际贸易（上海）有限公司）；提纯设备（自

制）。 
过氧化氢（50%，食品级）、氢氧化钠

（分析纯）、工业乙腈（99.8%）（北京化工

厂）；分子筛（3 Å，10X，上海环球分子筛

有限公司）；活性炭（椰壳型，唐山联合碳

业科技）。 
1.2  试验方法 

本实验采取氧化剂氧化、活性炭吸附、

分子筛吸附、精馏的方法,用工业乙腈制备

梯度级色谱乙腈的工艺路线如图所示。 
1.3  工艺流程和装置示意图 

实验装置说明：氧化中和柱柱长 1500 
mm，柱径为Φ80 mm，内部填充Φ6×6 石英

拉西环填料；吸附柱柱长 1300 mm，柱径为

Φ60 mm，吸附剂层高 900 mm；精馏塔为填

料塔，全塔高 3300 mm，塔径为Φ70 mm，

塔内填料为Φ6×6 石英材质的拉西环。整个

精馏塔共 24 块理论板，其中，提馏段为 4 块

理论塔板，精馏段为 20 块理论塔板。 
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图 1  制备梯度级色谱纯乙腈装置示意图  

Fig. 1  Schematic diagram of the preparation of gradient-grade chromatographic purity acetone device 

1.4   实验过程 
1.4.1  原料预处理 

向 100 L 工业乙腈中加入 20%浓度的氢

氧化钠溶液调节 pH 11，搅拌 30 min，pH 值

不变。预处理后的乙腈与 50%H2O2 分别作

为反应原料备用，经过预处理后的乙腈原料

中含有少量水分，经检测水分含量为 1.6%。 
1.4.2  氧化中和反应体系构建 

首先从柱底以 1 L/min 流速通入氮气建

立惰性气氛。随后通过计量泵分别输入预处

理乙腈（0.1~0.2 L/min）和 50%H2O2 浓

（0.05~1 mL/min），经分液头使预处理过的

工业乙腈和 H2O2 均匀分布于填料上，当溶

液从氧化中和柱底端出口流出时呈中性。优

化工艺参数表明，当乙腈流速为 140 mL/min、
50%H2O2流速为 0.18 mL/min 时，体系呈现

最佳氧化效率。 
1.4.3  吸附纯化工艺 

收集氧化中和后产物（pH 7）进行三级

吸附处理： 
经过氧化中和的乙腈原料以 0.3 L/min

的流速从活性炭柱的顶端通过经过预处理

的活性炭吸附柱。 
从活性炭柱中流出的乙腈原料，以相同

速度依次通过 3 Å 和 10X 分子筛柱 
1.4.4  精馏纯化工艺 

将 15 L 吸附后乙腈加入精馏塔釜，控

制回流比 1:4。首先出现回流时,去除 500 mL
馏出液，收集塔顶轻组分作为产品。当塔釜

剩余液体为 5 L 左右时，补加原料至 15 L，
此后循环之前操作，需要特别注意的是每补

充一次原料就需要去头 500 mL 的馏出液。

最后，每处理 100 L 原料后排放 5 L 残液 
1.4.5  取样送检 

清洁与漂洗：采样瓶首先经10 min超声

波清洗，以彻底剥离瓶壁附着物；随后使用

超纯水（电阻率≥18.2 MΩ·cm）进行3轮涡流

冲洗，每次不低于3 min，以消除清洗剂及微

粒残留。 
干燥与净化：经冲洗的瓶体被转移至百

级洁净室的层流操作台下，进行持续48 h的
负压干燥，期间环境湿度控制在30%以下，

确保其免受二次污染并彻底干燥。 
惰化与灌装：灌装前，采用高纯氮气对



 

 

瓶内进行三阶段吹扫，在氮气正压保护下，

以缓慢的流速完成样品灌装并立即密封，以

防止气泡产生。 

 
2  结果与讨论 
2.1  工艺路线探索和优化 

表 1  不同工艺样品实测及标准对比
注 

Tab.1  Comparative analysis of measured data and standards for samples from different processes 

吸光度

/nm 
190 195 200 205 210 215 220 225 230 254 280 

MERK

标准 
≤1.0 ≤1.5 ≤0.05 ≤0.04 ≤0.03 ≤0.025 ≤0.015 ≤0.015 ≤0.01 ≤0.005 ≤0.005 

MERK

实测 
0.419 0.093 0.052 0.043 0.027 0.016 0.010 0.004 0.000 0.000 0.000 

样品 1 0.22 0.04 0.000 0.000 0.000 0.000 0.000 0.000 0.000 0.000 0.000 

样品 2 0.2962 0.2882 0.0599 0.038 0.0298 0.026 0.0151 0.001 0.000 0.000 0.000 

样品 3 0.665 0.370 0.049 0.054 0.050 0.031 0.021 0.018 0.008 0.014 0.003 

样品 4 0.445 0.260 0.057 0.042 0.040 0.018 0.0171 0.011 0.004 0.006 0.001 

样品 5 0.968 0.707 0.266 0.097 0.053 0.046 0.026 0.017 0.014 0.003 0.003  

注：样品 1 为实验样品，严格按照实验步骤制作出来的样品；样品 2 在预处理步骤中 pH 值调到 8；样

品 3 在吸附步骤中使用未经过酸洗预处理的活性炭进行吸附；样品 4 活性炭经过酸洗预处理但未进行过滤

步骤；样品 5 在吸附步骤中使用未经异丙醇预处理的活性炭进行吸附。 

如表 1 所示，样品 1 和 MERK 公司的

色谱纯乙腈相比，190~280nm 波长的吸光度

相似，本实验所得乙腈经紫外检测（200~400 

nm）显示无特征吸收，符合梯度色谱级标准。

且样品 1 中的色谱纯乙腈的在 190~280 nm
波长的吸光度更低。

图 2  试验样品与 Merck 公司样品对比 

Fig. 2  Comparative Analysis of Test Samples and Samples from Merck 

图 2 表明，在高效液相色谱(HPLC)等分

析技术所关注的低波长段(如 215~254 nm)，
本实验乙腈样品展现出卓越的纯度与更低

的紫外吸收背景，优于默克高端产品，说明

本工艺路线能够极为有效降低芳香族杂质

及其他紫外吸收物质含量。 
2.2  对碳氮三键的保护 

样品 1 与样品 2 的区别在于预处理步

骤，样品 1 中 pH 值调到 11，样品 2 的 pH
值调到 8。样品 2 在 195 和 215 nm 处的吸

光度值超出标准限值。分析其具体原因为，

乙腈中含有碳氮三键，从而使乙腈抗氧化能

力比较弱，而过氧化氢在缓冲碱性条件下分

解成水和氧原子[8]，氧原子氧化能力非常强，

将乙腈中的碳氮三键氧化，增加了乙腈中的

杂质，影响了色谱纯乙腈的吸光度。 



 

 

推测 H2O2 在 pH (7.5±0.5)条件下的自

由基链式反应，导致 C≡N 键断裂： 
H2O2+OH−

→HO2-+H2O 
HO2−→·O−+·OH 

生成的活性氧（·O⁻、·OH）攻击乙腈

分子，引发腈基发生亲核 C–O 偶联反应[9]。

但在 pH 11时可以有效保护碳氮三键不被氧

化。 
2.3  活性炭的预处理 

 
图 3  活性炭结构示意图[10] 

Fig. 3  Schematic Diagram of Activated Carbon Structure 

活性炭是一种以碳元素为骨架主体的

多孔吸附材料。其吸附性能主要取决于发达

的孔隙拓扑结构，但亦与化学组成及表面官

能团密切相关。除主体碳元素外，活性炭通

常含有一定比例的非碳组分，可区分为无机

化合物与有机化合物两大类。其中，无机化

合物构成灰分主体；有机化合物主要指键合

于碳基质边缘的含氧官能团，包括酸性基团

和碱性基团，如羧基、酚羟基、内酯基、吡

喃酮结构等[11,12]。 
活性炭中的杂质主要包括原料残留、活

化引入及环境吸附的无机物（如金属氧化物

Fe2O3、碱金属盐类）、有机残留物（焦油、

残留活化剂）以及物理堵塞物（灰烬颗粒、

纤维碎片等运输和包装物带来的沾污）。针

对性的去除方法包括：无机杂质采用酸洗

（HCl 脱除 90%金属氧化物）；有机杂质通

过溶剂洗脱（异丙醇清除焦油）；物理堵塞

物则依赖超声分散释放微孔[12-16]。 
姚顺春等[16]的研究表明灰分中 Fe 元素

会对常用的 C 元素分析谱线 C 247.86 nm 附

近产生明显的 Fe 247.95 nm 谱线干扰。通过

样品 1 与样品 3 的对比不难看出，使用未经

过酸洗预处理的活性炭在吸附过后，紫外线

峰值出现了明显的偏移，验证了金属氧化物

对碳特征峰的遮蔽效应。观察发现样品 3 和

样品 4 的基线明显向上偏移，根据 mie 散射

原理推测[17]，应该是溶液中的纳米颗粒与紫

外光线发生散射所导致的。样品 3 中有吸附

时从活性炭中洗脱下来的灰分颗粒，活性炭

预处理后的样品 4 的基线明显比样品 3 要

低，但还未达到要求，这说明样品 4 中还有

少量的纳米颗粒，因此不仅活性炭要用盐酸

进行预处理，去除部分灰分，而且在纯化工

艺的最后也应加上过滤环节，用以去除颗粒。 
脱除金属杂质：HCI 与活性炭中金属杂

质发生反应，溶解纤维制备过程中残留的金

属离子（如 Fe³⁺、Ca²⁺、Mg²⁺），消除其对

吸附位点的占据或催化副反应干扰。 
Fe2O3+6HCI→2Fe2O3+3H2O 

CaCO3+2HCI→CaCI2+CO2+H2O 
打开阻塞孔隙：酸蚀清除微孔入口的无

机灰分或碳质沉积物，提升比表面积和孔容。 
异丙醇（IPA）的清洗作用:活性炭中含

有部分焦油，焦油吸附在活性炭的表面，对

于含氧焦油可以通过异丙醇的羟基与酚基、

羧酸基、羧基结合成氢键而被洗脱掉，对于

轻质非极性焦油（如萘、蒽）的焦油可以通

过异丙醇与萘、蒽形成范德华力而被洗脱掉。  
IPA-OH⋯O=C-（焦油羧基） 
IPA-OH⋯HO-（焦油酚羟基） 

样品 1 和样品 5 对比发现，样品 1 中色

谱纯乙腈在 190~280nm 波长的吸光度低于

样品 5 中的色谱纯乙腈在 190~280nm 波长



 

 

的吸光度，当活性炭纤维未经过异丙醇煮沸

处理时，获得的色谱纯乙腈在 190~280nm 波

长的吸光度显著增高，从而导致无法得到合

格的色谱纯乙腈。其原因为，活性炭纤维中

含有的微量的羧基、酚羟基、内酯基化合物

等杂质给色谱级乙腈制备带来较大二次污

染，从而导致获得的色谱纯乙腈的杂质增加，

即为在 190~280nm 波长的吸光度显著增高。 

2.4  微量水分的去除 
在实验过程的预处理阶段，加入少量氢

氧化钠溶液，在氧化阶段加入少量的过氧化

氢溶液，在实验过程会有少量的水被引入原

料中，在 1.4.1 的原料预处理阶段后检测的

水分含量为 1.6%。在表 2 中样品 6 是未经

过分子筛吸附但经过精馏处理的，通过对样

品 6 的数值分析，我们发现精馏对微量水分

的去除并没有起到明显的作用。 
表 2  不同样品水分含量及其他杂质与标准对比  

Tab.2  Comparison of moisture content in different samples 

 工业原料 预处理后原料 样品 6 样品 1 色谱级乙腈 

色度，（APHA）≤ 10 10 8 5 5 

含量（GC）,%  ≥ 99.5 98.2 98.5 99.9 99.9 

水分，mg/kg  ≤ 3000 16000 13000 42 100 

2.4.1  水和乙腈分子的共沸原理 

图 4  水分子和乙腈分子的相互作用 

Fig. 4  Interaction between water and acetonitrile molecules 

乙腈（CH3CN）分子中，氮原子电负性

较高，C≡N 3 键呈现一定极性。但 C—H 键

极性较弱，C≡N 中 N 原子的电子云被吸引，

N 原子的电子云偏移使 N 显示出部分负电

荷性，氮原子上的孤对电子能够与水分子中

O—H 键的氢形成 N⋯H—O 型的类似氢键

的缔合[18,19]。 
在乙腈-水二元体系中，气-液界面处会

发生显著的组成分层，根据表面自由能最小

化原理以及相似相容原理，分子自发排布。

从微观层面看，乙腈分子与水分子的缔合组

成，疏水的甲基朝向气相，氰基则伸入液相

并与水分子形成缔合，乙腈与水的缔合组成

被排列在液相的最表层。这种微观结构重组

使得混合溶液表面层中两类分子的蒸发势

垒均较其纯组分时降低，表现出更高的蒸发

活性。在蒸发过程中，乙腈分子和水分子以

接近液相组成的比例协同进入气相，这种协

同效应是形成二元共沸物的重要分子机制。 
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2.4.2  分子筛的吸水原理 

图 5  分子筛的吸附示意图 

Fig. 5  Schematic diagram of molecular sieve adsorption 

水分子与乙腈的氰基氮原子形成

N⋯H—O 型氢键，其强度有限。分子筛子中

的钠离子打破了水分子与乙腈形成的弱相

互作用平衡[20]。Na⁺···OH 作用有效地从乙腈

的弱氢键网络中“抽提”并“锁定”水分子，固

定于分子筛的阳离子位点上[18]。水分子通过

与钠离子的水合作用，被有效地锚定在分子

筛的孔道内部，从而实现与乙腈流体的分离
[21,22]。 

对比样品 1 和样品 6，其区别在于是否

经过分子筛吸附，根据检测结果分析，经过

分子筛吸附后样品中的水分降低。 
2.4.3  乙腈精馏塔的参数设计 

梯度色谱乙腈对铁离子要求不大于 100 
ug/L，铜离子等要求不大于 10 ug/L，同时对

氧化工艺生成的氧化物、高沸点杂质及活性

炭、分子筛表面析出的杂质，需要通过精馏

工艺进行有效分离。实验采用的是乱堆型填

料塔，其中液泛速度和压力降对精馏塔的运

行起到关键作用，液泛速度直接影响空塔气

速，空塔气速过高会导致雾沫夹带严重，分

离效果下降。压力降的升高使相对挥发度相

近的物料难以分离，在精馏塔的设计操作中，

将压力降控制在一个合理的最低水平是保

障分离效率、运行稳定性和经济性的核心关

键。一般情况下，塔的压降在 10~50 mmH2O。

这些参数的精确控制直接影响产品的紫外

吸光度指标，是保证色谱级乙腈质量稳定的

关键[23,24]。 
2.4.4  液泛速度的计算[25]（Bain-Hougen 公

式） 
对于乱堆型填料塔，液泛速度采用经验

公式： 

log �
𝛼𝛼𝑡𝑡𝜔𝜔𝑓𝑓2

𝑔𝑔𝜀𝜀3
𝛾𝛾𝐺𝐺
𝛾𝛾𝐿𝐿
𝜇𝜇𝐿𝐿0.16�

= 𝑏𝑏

− 1.75�
𝐿𝐿′

𝑉𝑉′
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�
𝛾𝛾𝐺𝐺
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�
1
8�

… … … … … … … (1) 

式中：
𝛾𝛾𝐺𝐺
𝛾𝛾𝐿𝐿
为气体和液体密度之比，𝛾𝛾𝐺𝐺据理想气

体状态方程𝑝𝑝𝑝𝑝 = 𝑛𝑛𝑛𝑛𝑛𝑛，故𝛾𝛾𝐺𝐺为 1.41kg/m3，
𝛾𝛾𝐺𝐺
𝛾𝛾𝐿𝐿
为

1.81×10-3；𝛼𝛼𝑡𝑡为填料比表面积，m2/m3；
𝐿𝐿′

𝑉𝑉 ′
为液体和

气体质量速度之比；𝜀𝜀为填料空隙；𝜇𝜇𝐿𝐿为液体粘度，

cP；g 重力加速度，m/s2；𝜔𝜔𝑓𝑓为液泛速度，m/s；b 拉

西环为 0.022。 

乱堆型拉西环有以下关系式[26]： 

𝜀𝜀 = 0.395 + 0.605 �
𝑑𝑑1
𝑑𝑑2
�
2

… … … … … … … (2) 

式中：d1 为拉西环内径，11mm；d2 为拉西环外



 

 

径，13 mm。 

对温度在 230~513K 之间的有机液体，

其粘度 Lµ 有如下关系式[27]： 

log𝜇𝜇𝐿𝐿 = 4.42 × 10−3𝑡𝑡
− 0.800 … … … … … … … (3) 

式中：t 为摄氏度。（乙腈沸点 81.6℃）。 

填料比表面积αt，拉西环填料理论直径

dp（m）并且在1 4in⁄  -3in 之间乱堆型装填

时有如下关系式[26]： 
𝛼𝛼𝑡𝑡𝑑𝑑𝑝𝑝 ≈ 4.8 … … … … … … … (4) 

式中；dp拉西环填料理论直径，𝑑𝑑𝑝𝑝 = 𝑑𝑑1+𝑑𝑑2
2

 

𝐿𝐿′

𝑉𝑉 ′
为向下回流液体和向上流动气体质量速度之

比；本次回流比为 4，故
𝐿𝐿′

𝑉𝑉 ′
为 4/5。 

经计算ε为 0.907；μL 为 0.360；αt 为

400 代入式中，实验数据求解为：ωf=1.49m/s。
空塔气速 ω=ωf×0.6=0.89 m/s，空塔气速就

是后续计算中的气体速度。 
2.4.5  干填料压降计算（Ergun 方程[28]） 

填料的当量直径： 

𝑑𝑑𝑝𝑝 =
6(1− 𝜀𝜀)

𝛼𝛼
… … … … … … … (6) 

式中：dp 为填料的当量直径，m；ε为填料孔隙

率；α为填料的比表面积，m2/m3； 

将数值代入式（6）中，算得 dp=1.39×
10-3 m。 

气相雷诺数的计算： 

𝑅𝑅𝑅𝑅 =
𝑑𝑑𝑝𝑝 ∙ 𝑢𝑢𝐺𝐺 ∙ 𝜌𝜌𝐺𝐺

𝜇𝜇𝐺𝐺
… … … … … … … (7) 

式中，Re 为雷诺数；dp 为填料的当量直径，

m；𝑢𝑢𝐺𝐺为气体速速，m/s；𝜌𝜌𝐺𝐺为气体密度，kg/m3；

𝜇𝜇𝐺𝐺为气体粘度，查得 1.05×10-5Pa•s。 

将数值代入式（7）中，求得 Re=166.12。 
干填料阻力系数的计算： 

Ψ𝑑𝑑𝑑𝑑𝑑𝑑 =
3.2(1− 𝜀𝜀)
𝜀𝜀4.65

× 𝑅𝑅𝑅𝑅−0.1 … … … … … … … (8) 
式中，Ψ𝑑𝑑𝑑𝑑𝑑𝑑为干填料阻力系数；ε 为填料孔隙

率；Re 为雷诺数。 

将数值代入式（8）中，求得Ψ𝑑𝑑𝑑𝑑𝑑𝑑=0.28。 
干填料的压降计算： 

Δ𝑃𝑃𝑑𝑑𝑑𝑑𝑑𝑑
𝑍𝑍

= Ψ𝑑𝑑𝑑𝑑𝑑𝑑 ×
𝜌𝜌𝐺𝐺𝑢𝑢𝐺𝐺2

2
… … … … … … … (9) 

式中，∆𝑃𝑃𝑑𝑑𝑑𝑑𝑑𝑑 𝑍𝑍⁄ 为干填料单位高度压降，kPa/m；

Ψ𝑑𝑑𝑑𝑑𝑑𝑑为干填料阻力系数；𝑢𝑢𝐺𝐺为气体速速，m/s；𝜌𝜌𝐺𝐺为

气体密度，kg/m3。 

将 数 值 代 入 式 （ 9 ） 中 ， 求 得

∆𝑃𝑃𝑑𝑑𝑑𝑑𝑑𝑑 𝑍𝑍⁄ =0.156kPa/m。 

2.4.6  湿填料压降计算[29]（Stichlmair 模型） 
持液量计算（Buchanan 公式）： 

ℎ𝐿𝐿

= 0.143 × �
𝐿𝐿𝑚𝑚2 ∙ 𝛼𝛼

𝜌𝜌𝐿𝐿 ∙ 𝑔𝑔 ∙ 𝜖𝜖4
�… … … … … … … (10) 

液体质量速度： L=15×10-3×4÷3600 
×777 = 0.013 kg/s 

单位截面液体质量流速：Lm=0.013÷
0.0133=0.98 kg/(m²·s) 

式中，hL 为持液量；Lm 为单位截面液体质量流

速，kg/m2•s；α为填料的比表面积，m2/m3；ρL 为

液体密度，kg/m3；g 重力加速度，m/s2；ε为填料

孔隙率。 

将数值代入式（10）中，求得 hL=0.06 
湿填料压降： 

∆𝑃𝑃𝑤𝑤𝑤𝑤𝑤𝑤
𝑍𝑍

=
∆𝑃𝑃𝑑𝑑𝑑𝑑𝑑𝑑
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× �
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�
1.5+�1070×ℎ𝐿𝐿

2.5�
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式中，∆𝑃𝑃𝑤𝑤𝑤𝑤𝑤𝑤 𝑍𝑍⁄ 为湿填料单位高度压降，kPa/m；

∆𝑃𝑃𝑑𝑑𝑑𝑑𝑑𝑑 𝑍𝑍⁄ 为干填料单位高度压降，Pa/m；hL 为持液

量；ε 为填料孔隙率。 

将 数 值 代 入 式 （ 11 ） 中 ， 求 得

∆𝑃𝑃𝑤𝑤𝑤𝑤𝑤𝑤 𝑍𝑍⁄ =0.184，1 mmH2O=9.80665Pa，故，

塔的湿填料压降=0.184×103÷9.8=18.78 
mmH2O。塔的压力降符合正常范围。 

 
3  结论 

本研究确立了一条以氧化中和为核心、

吸附与精馏协同的乙腈提纯新工艺。该工艺

通过氧化中和实现杂质的高效转化与脱除，

采用活性炭吸附深度控制痕量杂质及色度

的，分子筛去除微量水分，并依托精馏单元

实现产品最终纯化。纯化后的色谱级乙腈在

195~280 nm 波长范围内的紫外吸光度达到



 

 

0.026~0.002 Abs，其中在 190 nm 处的吸光

度稳定控制在 0.015 Abs 以下，各项指标均

达到国际先进水平。该技术路线具有工艺流

程合理、操作稳定可靠、产品质量优异等特

点，特别适用于高纯度色谱级乙腈的规模化

生产。 
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