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摘要：为了提升蒸馏纯度，针对现有分子蒸馏中气体流量计式真空度控制系统存在精度较差

和响应速度慢的问题，本文提出了更高精度的真空度控制解决方案。解决方案采用更直接、

精密和快速的电动针阀来代替现有的气体质量流量计，并同时使用精度更高的薄膜电容规和

24位AD、16位DA控制器，可实现任意设定真空度下±0 .5%的控制精度，同时对温度等因素

所带来的真空度变化有极快的响应，可保证分子蒸馏过程中真空控制的高精度和稳定性。

分子蒸馏是一种特殊的液-液分离技术，它不同于传统蒸馏依靠沸点差分离原理，而是靠不同

物质分子运动平均自由程的差别实现分离。当液体混合物沿加热板流动并被加热，轻、重分子会

逸出液面而进入气相，由于轻、重分子的自由程不同，因此，不同物质的分子从液面逸出后移动

距离不同，若能恰当地设置一块冷凝板，则轻分子达到冷凝板被冷凝排出，而重分子达不到冷凝

板沿混合液排出，由此达到物质分离的目的。

短程蒸馏器是一个工作在0.001~1mbar（0 .1~100Pa）绝对压力下热分离技术过程，它较

低的沸腾温度，非常适合热敏性和高沸点物。

在分子蒸馏工艺中，真空度的控制精度决定了分离物质的纯度，目前绝大多数分子蒸馏设备

中真空度控制系统普遍还都采用液环真空泵与旋片式真空泵结合气体流量计的技术，这种通过气

体流量计调节进气流量的方法无法实现高精度的真空度稳定控制，具体是以下几方面原因：

（1）分子蒸馏过程的真空度变化范围一般为0 .1~100Pa，这种高真空范围对气体流量计的

真空漏率有较高要求，一般气体流量计很难满足要求，必须使用专门用于高真空的气体流量计。

（2）气体流量计的调节精细度普遍较粗，如果要实现高精密的气体流量调节，同样要使用

高档更精密的气体流量计。

（3）通常气体流量计的响应速度比较慢，很难实现在1秒之内完成全闭到全关的动作时间。

（4）多数分子蒸馏中的真空传感器普遍采用精度较差的数字皮拉尼电阻规和电热偶规等。

（5）绝大多数调节气体流量计的PID控制器精度较差，多为12位AD和DA转换器，极少用到

16位的AD和DA转换器，PID控制器的精度是决定分子蒸馏真空度控制精度的关键。

为了提升蒸馏纯度，针对上述现有分子蒸馏中气体流量计式真空度控制系统存在的问题，本

文提出了更高精度真空度控制的解决方案。解决方案将采用更直接、精密和快速的电动针阀来代

替现有的气体质量流量计，并同时使用精度更高的薄膜电容规和24位AD、16位DA控制器，由此

可实现分子蒸馏工艺中任意设定真空度下±0.5%的控制精度，并对温度等因素所带来的真空度变

化有极快的响应，有效保证分子蒸馏过程中真空度的高精度和高稳定性。
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一、问题的提出

通过上述分析可以看出，限制现有短程分子蒸馏工艺真空度控制精度的主要因素分别是：

（1）气体质量流量计调节精度和响应速度。

（2）真空度传感器的测量精度。

二、解决方案
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（3）PID控制器的测量和控制精度。

为解决上述问题，本文提出的具体解决方案是采用相应的三个替换装置，如图1所示。

如图1所示，为提高蒸馏纯度，实现高精度真空度控制，解决方案采用了以下三个装置：

（1）采用高速电动针阀代替气体质量流量计

分子蒸馏高真空度控制的基本原理是调节蒸馏器的进气流量和出气流量并达到一个动态平

衡，所以这里的技术关键是如何实现进气流量的精密调节。尽管气体质量流量计可以进行进气流

量调节，但采用的是电磁阀技术，有着较大的迟滞现象和较慢的响应速度，这些都会影响真空度

的控制精度。

解决方案中所采用的高速电动针阀是一种高速步进电机驱动的纯机械式针型阀，在大幅度减

少迟滞误差的同时，还将整体响应时间缩短到了800微秒，同时精细步长可实现阀门的快速精密

调节。驱动控制只需采用0-10V的模拟电压，整体结构简单且可靠性强。多个规格的电动针阀具

有不同的气体流量调节能力，可满足不同容积的蒸馏器的真空度控制，同时还可以采用FFKM全

氟醚橡胶密封提高耐腐蚀性。

（2）采用薄膜电容规代替皮拉尼电阻规和电热偶规

薄膜电容规的测量精度要远高于皮拉尼电阻规和热偶规，在任意真空度下其精度都可以达到

±0.25%。那么对于短程蒸馏器0.001~1mbar（0.1~100Pa）的真空度量程内，可直接选择一只

1Torr的薄膜电容规即可满足全量程的真空度测量，如果为了保证0 .1~1Pa范围内的测量精度，

还可以再补充一只0.1Torr的薄膜电容规。这样，通过两只不同量程的薄膜电容规可覆盖全真空度

范围内的准确测量。

（3）采用超过精度真空控制器代替普通精度PID控制器

在任何PID反馈式闭环控制系统中，无论传感器和执行器精度多高，最终的控制精度都需要

控制器的精度予以保证，为此，在解决方案中采用了超高精度的PID真空控制器。此超高精度

PID真空度控制器具有24位AD和16位DA，采用了双精度浮点运算可实现0 .01%的最小输出百分

比，这是目前国内外最高技术指标的工业用PID控制器。

采用此真空控制器可充分发挥电动针阀执行器和薄膜电容规真空传感器的精度优势，而且此

系列控制器具有单通道和双通道不同型号。单通道控制器是可编程PID控制器，突出特点是可以

进行不同量程双真空计的自动切换来实现全量程自动控制。双通道控制器是一种定点控制器，两

个通道可以分别独立控制真空度和温度。

图1 短程分子蒸馏高精度真空度控制装置
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新型的真空控制系统对短程分子蒸馏工艺的真空度控制过程进行了优化，对其中的真空度控

制系统做出了以下三方面的改进：

（1）采用电动针阀代替气体质量流量计，提高了进气流量调节执行器的精度。

（2）采用薄膜电容规代替拉尼电阻规和电热偶规，提高了真空度测量的精度。

（3）采用真空控制器代替传统的PID控制器，提高了PID控制精度，并扩展了控制功能，可

实现双传感器自动切换和两个工艺参数同时控制。

总之，通过以上改进可大幅提高短程分子蒸馏工艺的真空度控制水平，通过大量考核试验和

实际应用已经证明，此解决方案成熟度很高，在全真空度范围内可轻松实现±0.5%的控制精度，

如果采用更高精度的真空计，此解决方案可进一步达到±0.1%的控制精度。

三、结论


