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用碳酸二甲酯和乙醇生产电池级碳酸甲乙

酯的装置及方法

(57)摘要

本发明涉及一种用碳酸二甲酯和乙醇生产

电池级碳酸甲乙酯的装置及方法。其技术方案

是：包括静态混合器、多级预热器、预反应器、反

应精馏塔、反应精馏塔再沸器、碳酸二乙酯脱除

塔、第一压缩机、碳酸二乙酯脱除塔再沸器、碳酸

甲乙酯精馏塔、第二压缩机、碳酸甲乙酯精馏塔

再沸器、第一水冷器和第二水冷器连接组成，有

益效果是：本发明采用反应精馏塔塔顶物料蒸汽

和碳酸甲乙酯精馏塔塔中产品热物料为反应进

料提供热量，节约蒸汽消耗；只有碳酸二乙酯精

馏塔塔釜再沸器使用低压蒸汽，其余各塔塔釜不

需要消耗低压蒸汽；另外，本发明的产品满足电

池级要求，质量稳定，且不产生含有有机物的危

险固体废物；具有原料成本低、副产物少、节约能

源等优点。
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1.一种用碳酸二甲酯和无水乙醇生产电池级碳酸甲乙酯的装置，其特征是：包括静态

混合器（001）、多级预热器、预反应器（005）、反应精馏塔（100）、反应精馏塔再沸器（101）、碳

酸二乙酯脱除塔（200）、第一压缩机（201）、碳酸二乙酯脱除塔再沸器（202）、碳酸甲乙酯精

馏塔（300）、第二压缩机（301）、碳酸甲乙酯精馏塔再沸器（302）、第一水冷器（102）和第二水

冷器（303），

所述静态混合器（001）的进口分别与原料DMC和原料EA进料管线连接，出口经过多级预

热后连接到预反应器（005），预反应器（005）的出口与反应精馏塔（100）进料口连接；

所述反应精馏塔（100）的上部气相出口与多级预热器连接，下部塔釜出口分别与塔釜

采出管线和反应精馏塔再沸器（101）管程入口连接，反应精馏塔再沸器（101）管程出口与塔

釜连接；塔釜采出管线连接到碳酸二乙酯脱除塔（200）的中部；

碳酸二乙酯脱除塔（200）的塔釜下口分别与DEC采出管线和碳酸二乙酯脱除塔再沸器

（202）管程入口连接，碳酸二乙酯脱除塔再沸器（202）的管程出口与塔釜连接碳酸二乙酯脱

除塔（200）的塔顶气相口与第一压缩机（201）的进口连接，第一压缩机（201）的出口与反应

精馏塔再沸器（101）的壳程入口连接，反应精馏塔再沸器（101）的壳程出口与第一水冷器

（102）的进口连接，经过第一水冷器（102）冷却降温后，物料进入碳酸甲乙酯精馏塔（300）的

中部；

碳酸甲乙酯精馏塔（300）的塔顶气相口与第二压缩机（301）的进口连接，第二压缩机

（301）的出口与碳酸甲乙酯精馏塔再沸器（302）的入口连接，出口与第二水冷器（303）连接，

第二水冷器（303）的出口管线分两路，一路连接到碳酸甲乙酯精馏塔（300）的回流口，另一

路连接到碳酸二甲酯的进料线；碳酸甲乙酯精馏塔再沸器（302）的入口与碳酸甲乙酯精馏

塔（300）塔釜下口连接，出口与塔釜连接。

2.根据权利要求1所述的用碳酸二甲酯和无水乙醇生产电池级碳酸甲乙酯的装置，其

特征是：所述静态混合器（001）的进口分别与原料DMC和原料EA进料管线连接，出口与第一

预热器（002）管程的入口连接，第一预热器（002）管程出口与第二预热器（003）的管程入口

连接，第二预热器（003）的出口与第三预热器（004）的出口连接，第三预热器（004）的出口与

预反应器（005）的下部接口连接，预反应器（005）的上部出口与反应精馏塔（100）进料口连

接。

3.根据权利要求1所述的用碳酸二甲酯和无水乙醇生产电池级碳酸甲乙酯的装置，其

特征是：所述反应精馏塔（100）的上部气相出口与第一预热器（002）壳程入口连接，第一预

热器（002）壳程出口分为两路，一路与反应精馏塔（100）的上部回流口连接，另一路与采出

管线连接。

4.根据权利要求1所述的用碳酸二甲酯和无水乙醇生产电池级碳酸甲乙酯的装置，其

特征是：所述预反应器（005）为列管式固定床反应器，装填固体催化剂，固体催化剂为中碱

性催化剂，形状为球状或者为条状。

5.根据权利要求1所述的用碳酸二甲酯和无水乙醇生产电池级碳酸甲乙酯的装置，其

特征是：反应精馏塔（100）塔内分精馏段、反应段和提馏段三段，精馏段10~30块理论板，反

应段20~60块理论板，提馏段10~30块理论板；塔顶温度60~70℃，塔顶压力100~150kpa，塔釜

温度80~120℃，塔釜压力110~200kpa，塔顶回流比2~8：1。

6.根据权利要求1所述的用碳酸二甲酯和无水乙醇生产电池级碳酸甲乙酯的装置，其
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特征是：碳酸二乙酯脱除塔（200）的塔顶温度80~120℃，塔顶压力100~150kpa；塔釜温度120

~140℃，塔釜压力120~200kpa，精馏塔理论板数30~150块，塔顶回流比1~6：1，进料口在距离

回流口1/3~1/2全塔高度处。

7.根据权利要求1所述的用碳酸二甲酯和无水乙醇生产电池级碳酸甲乙酯的装置，其

特征是：碳酸甲乙酯精馏塔（300）的塔顶温度90~120℃，塔顶压力100~150kpa；塔釜温度100

~130℃，塔釜压力120~200kpa，精馏塔理论板数30~150块，塔顶回流比2~8：1，进料口在距离

回流口2/3~4/5全塔高度处，采出口在距离回流口1/4~1/3全塔高度处，采出流量占进料量

的1/2~3/4。

8.根据权利要求4所述的用碳酸二甲酯和无水乙醇生产电池级碳酸甲乙酯的装置，其

特征是：所述中碱性催化剂的制作方法，包括如下步骤，按重量份：

称取100份γ—Al2O3粉末，慢慢加入质量百分比浓度为10%~20%的氟化钾溶液20~40份、

质量百分比浓度为10~20%的硝酸铯溶液20~40份、质量百分比浓度10~20%的硝酸钾溶液20~
40份，搅拌均匀，挤压和切断成条，直径2~3mm、长度8~10mm；置于80℃烘箱干燥10h，升温到

150℃再干燥5h，然后置入300℃马弗炉活化8h、升温至600~800℃活化10h，降温，放入干燥

环境自然冷却备用。

9.一种采用权利要求1‑8中任一项所述装置来实现用碳酸二甲酯和乙醇生产电池级碳

酸甲乙酯的方法，其特征是：包括以下步骤：

a.碳酸二甲酯和无水乙醇按比例进入静态混合器（001）、多级预热器预热至反应温度，

一起进入预反应器（005）发生预反应；

b.物料出预反应器（005）后进入反应精馏塔（100），在反应精馏塔内发生催化精馏反

应，碳酸二甲酯与甲醇共沸物由反应精馏塔（100）的塔顶蒸出，然后与进料换热后一部分回

流进塔，另一部分采出至装置外；反应精馏塔（100）塔釜混合酯采出到碳酸二乙酯脱除塔

（200）；

c.  碳酸二乙酯脱除塔再沸器（202）由低压蒸汽供热，塔顶蒸汽经过第一压缩机（201）

升温升压后给反应精馏塔再沸器（101）提供热量，经过第一水冷器（102）调整温度后，一部

分回流到碳酸二乙酯脱除塔（200），一部分采出到碳酸甲乙酯精馏塔塔（300）塔中；

d.碳酸甲乙酯精馏塔（300）塔顶组分经过第二压缩机（301）升温升压后给碳酸甲乙酯

精馏塔再沸器（302）提供热量，经过第二水冷器（303）调整温度后一部分回流至塔，另一部

分采出到反应系统作为进料原料；塔中采出电池级碳酸甲乙酯经过预热器（003）预热进料

后作为产品采出。

10.根据权利要求9所述的用碳酸二甲酯和乙醇生产电池级碳酸甲乙酯的方法，其特征

是：进一步详细的制备过程如下：

A、碳酸二甲酯和无水乙醇按摩尔比为1.4:1比例进入静态混合器（001）、多级预热器预

热至反应温度96℃，一起进入预反应器（005）发生预反应；

B、物料出预反应器（005）后进入反应精馏塔（100），在反应精馏塔内发生催化精馏反

应，碳酸二甲酯与甲醇共沸物由反应精馏塔（100）的塔顶蒸出，然后与进料换热后一部分回

流进塔，另一部分采出至装置外；反应精馏塔（100）塔釜混合酯采出到碳酸二乙酯脱除塔

（200）；反应精馏塔（100）塔顶温度65 .3℃，塔顶压力101kpa，塔釜温度98℃，塔釜压力

113kpa，塔顶回流比4.1：1；
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C、碳酸二乙酯脱除塔再沸器（202）由低压蒸汽供热，塔顶蒸汽经过第一压缩机（201）升

温升压后给反应精馏塔再沸器（101）提供热量，经过第一水冷器（102）调整温度后，一部分

回流到碳酸二乙酯脱除塔（200），一部分采出到碳酸甲乙酯精馏塔塔（300）塔中；碳酸二乙

酯脱除塔（200）的塔顶温度95℃，塔顶压力102kpa；塔釜温度129℃，塔釜压力108kpa，进料

口在距离回流口0.42倍全塔高度处；精馏塔理论板数65块，塔顶回流比1.1；脱二乙酯塔

（200）塔顶压缩机（201）的压缩比2.5，出气压力253kpa，出气温度127℃；

D、碳酸甲乙酯精馏塔（300）塔顶组分经过第二压缩机（301）升温升压后给碳酸甲乙酯

精馏塔再沸器（302）提供热量，经过第二水冷器（303）调整温度后一部分回流至塔，另一部

分采出到反应系统作为进料原料；塔中采出电池级碳酸甲乙酯经过预热器（003）预热进料

后作为产品采出；

E、碳酸甲乙酯精馏塔（300）的塔顶温度103℃，塔顶压力102kpa；塔釜温度110℃，塔釜

压力108kpa，进料口在距离回流口0.71倍全塔高度处，采出口在距离回流口0.28倍全塔高

度处，采出流量占进料量的0.63，精馏塔理论板数96块，回流比4.8：1，碳酸甲乙酯精馏塔

（300）塔顶的第二压缩机（301）的压缩比2.9，压缩机出气压力303kpa，出气温度135℃。
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用碳酸二甲酯和乙醇生产电池级碳酸甲乙酯的装置及方法

技术领域

[0001] 本发明涉及一种生产电池级碳酸甲乙酯的装置及方法，特别涉及一种用碳酸二甲

酯和乙醇生产电池级碳酸甲乙酯的装置及方法。

背景技术

[0002] 碳酸甲乙酯（Ethyl  Methyl  Carbonate）别名碳酸乙基甲酯，为无色透明液体，不

溶于水，可用于有机合成，是一种优良的锂离子电池电解液的溶剂。

[0003] 酯交换合成碳酸甲乙酯的路线有以下几种：（1）碳酸二甲酯（DMC）和无水乙醇（EA）

反应生成碳酸甲乙酯（EMC），副产甲醇，催化剂可以是碱性离子液体、醇碱或者固载化的离

子液体和醇碱等碱性催化剂。（2）碳酸二乙酯（DEC）与甲醇反应生成碳酸甲乙酯副产乙醇，

催化剂为均相或者非均相碱性物质。（3）碳酸二甲酯与碳酸二乙酯酯交换反应生成碳酸甲

乙酯，不产生副产物，催化剂为碱性物质，此种路线理论上不产生甲醇、乙醇等低级醇，但碳

酸二甲酯和碳酸二乙酯在碱性条件下仍然会有分解现象产生低级醇，影响产品含量。

[0004] 现有技术使用甲醇钠、甲醇钾等均相催化剂，大量催化剂消耗，占用大量催化剂成

本；现有技术每个精馏塔塔顶采用循环水对塔顶蒸汽取热冷凝，塔釜使用低压蒸汽供给热

量产生精馏塔所需物料上升蒸汽，每个精馏塔的塔顶消耗冷量而塔釜消耗热量。为此特提

出本发明方案，以降低能量消耗和原材料生产成本。

[0005] 用于锂离子电池电解液的碳酸甲乙酯质量需要符合电池级的要求，其质量指标

是：甲醇含量≤0.0020%、乙醇含量≤0.0020%、碳酸甲乙酯含量≥99 .95%，水分含量≤

0.0020%。

发明内容

[0006] 本发明的目的就是针对现有技术存在的上述缺陷，提供一种用碳酸二甲酯和乙醇

生产电池级碳酸甲乙酯的装置及方法，该方法使用固体碱催化剂替代甲醇钠、甲醇钾、碳酸

钾、乙醇钠等均相催化剂，不产生含有有机物的危险固体废物。

[0007] 本发明提到的一种用碳酸二甲酯和无水乙醇生产电池级碳酸甲乙酯的装置，其技

术方案是：包括静态混合器（001）、多级预热器、预反应器（005）、反应精馏塔（100）、反应精

馏塔再沸器（101）、碳酸二乙酯脱除塔（200）、第一压缩机（201）、碳酸二乙酯脱除塔再沸器

（202）、碳酸甲乙酯精馏塔（300）、第二压缩机（301）、碳酸甲乙酯精馏塔再沸器（302）、第一

水冷器（102）和第二水冷器（303），

[0008] 所述静态混合器（001）的进口分别与原料DMC和原料EA进料管线连接，出口经过多

级预热后连接到预反应器（005），预反应器（005）的出口与反应精馏塔（100）进料口连接；

[0009] 所述反应精馏塔（100）的上部气相出口与多级预热器连接，下部塔釜出口分别与

塔釜采出管线和反应精馏塔再沸器（101）管程入口连接，反应精馏塔再沸器（101）管程出口

与塔釜连接；塔釜采出管线连接到碳酸二乙酯脱除塔（200）的中部；

[0010] 碳酸二乙酯脱除塔（200）的塔釜下口分别与DEC采出管线和碳酸二乙酯脱除塔再
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沸器（202）管程入口连接，碳酸二乙酯脱除塔再沸器（202）的管程出口与塔釜连接碳酸二乙

酯脱除塔（200）的塔顶气相口与第一压缩机（201）的进口连接，第一压缩机（201）的出口与

反应精馏塔再沸器（101）的壳程入口连接，反应精馏塔再沸器（101）的壳程出口与第一水冷

器（102）的进口连接，经过第一水冷器（102）冷却降温后，物料进入碳酸甲乙酯精馏塔（300）

的中部；

[0011] 碳酸甲乙酯精馏塔（300）的塔顶气相口与第二压缩机（301）的进口连接，第二压缩

机（301）的出口与碳酸甲乙酯精馏塔再沸器（302）的入口连接，出口与第二水冷器（303）连

接，第二水冷器（303）的出口管线分两路，一路连接到碳酸甲乙酯精馏塔（300）的回流口，另

一路连接到碳酸二甲酯的进料线；碳酸甲乙酯精馏塔再沸器（302）的入口与碳酸甲乙酯精

馏塔（300）塔釜下口连接，出口与塔釜连接。

[0012] 优选的，上述静态混合器（001）的进口分别与原料DMC和原料EA进料管线连接，出

口与第一预热器（002）管程的入口连接，第一预热器（002）管程出口与第二预热器（003）的

管程入口连接，第二预热器（003）的出口与第三预热器（004）的出口连接，第三预热器（004）

的出口与预反应器（005）的下部接口连接，预反应器（005）的上部出口与反应精馏塔（100）

进料口连接。

[0013] 优选的，上述反应精馏塔（100）的上部气相出口与第一预热器（002）壳程入口连

接，第一预热器（002）壳程出口分为两路，一路与反应精馏塔（100）的上部回流口连接，另一

路与采出管线连接。

[0014] 优选的，上述预反应器（005）为列管式固定床反应器，装填固体催化剂，固体催化

剂为中碱性催化剂，形状为球状或者为条状。

[0015] 优选的，反应精馏塔（100）塔内分精馏段、反应段和提馏段三段，精馏段10~30块理

论板，反应段20~60块理论板，提馏段10~30块理论板；塔顶温度60~70℃，塔顶压力100~
150kpa，塔釜温度80~120℃，塔釜压力110~200kpa，塔顶回流比2~8：1。

[0016] 优选的，碳酸二乙酯脱除塔（200）的塔顶温度80~120℃，塔顶压力100~150kpa；塔

釜温度120~140℃，塔釜压力120~200kpa，精馏塔理论板数30~150块，塔顶回流比1~6：1，进

料口在距离回流口1/3~1/2全塔高度处。

[0017] 优选的，碳酸甲乙酯精馏塔（300）的塔顶温度90~120℃，塔顶压力100~150kpa；塔

釜温度100~130℃，塔釜压力120~200kpa，精馏塔理论板数30~150块，塔顶回流比2~8：1，进

料口在距离回流口2/3~4/5全塔高度处，采出口在距离回流口1/4~1/3全塔高度处，采出流

量占进料量的1/2~3/4。

[0018] 优选的，上述中碱性催化剂的制作方法，包括如下步骤，按重量份：

[0019] 称取100份γ—Al2O3粉末，慢慢加入质量百分比浓度为10%~20%的氟化钾溶液20~
40份、质量百分比浓度为10~20%的硝酸铯溶液20~40份、质量百分比浓度10~20%的硝酸钾溶

液20~40份，搅拌均匀，挤压和切断成条，直径2~3mm、长度8~10mm；置于80℃烘箱干燥10h，升

温到150℃再干燥5h，然后置入300℃马弗炉活化8h、升温至600~800℃活化10h，降温，放入

干燥环境自然冷却备用。

[0020] 本发明提到的一种用碳酸二甲酯和乙醇生产电池级碳酸甲乙酯的装置及方法，其

技术方案是：包括以下步骤：

[0021] a .碳酸二甲酯和无水乙醇按比例进入静态混合器（001）、多级预热器预热至反应
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温度，一起进入预反应器（005）发生预反应；

[0022] b.物料出预反应器（005）后进入反应精馏塔（100），在反应精馏塔内发生催化精馏

反应，碳酸二甲酯与甲醇共沸物由反应精馏塔（100）的塔顶蒸出，然后与进料换热后一部分

回流进塔，另一部分采出至装置外；反应精馏塔（100）塔釜混合酯采出到碳酸二乙酯脱除塔

（200）；

[0023] c .  碳酸二乙酯脱除塔再沸器（202）由低压蒸汽供热，塔顶蒸汽经过第一压缩机

（201）升温升压后给反应精馏塔再沸器（101）提供热量，经过第一水冷器（102）调整温度后，

一部分回流到碳酸二乙酯脱除塔（200），一部分采出到碳酸甲乙酯精馏塔塔（300）塔中；

[0024] d .碳酸甲乙酯精馏塔（300）塔顶组分经过第二压缩机（301）升温升压后给碳酸甲

乙酯精馏塔再沸器（302）提供热量，经过第二水冷器（303）调整温度后一部分回流至塔，另

一部分采出到反应系统作为进料原料；塔中采出电池级碳酸甲乙酯经过预热器（003）预热

进料后作为产品采出。

[0025] 优选的，进一步详细的制备过程如下：

[0026] A、碳酸二甲酯和无水乙醇按摩尔比为1.4:1比例进入静态混合器（001）、多级预热

器预热至反应温度96℃，一起进入预反应器（005）发生预反应；

[0027] B、物料出预反应器（005）后进入反应精馏塔（100），在反应精馏塔内发生催化精馏

反应，碳酸二甲酯与甲醇共沸物由反应精馏塔（100）的塔顶蒸出，然后与进料换热后一部分

回流进塔，另一部分采出至装置外；反应精馏塔（100）塔釜混合酯采出到碳酸二乙酯脱除塔

（200）；反应精馏塔（100）塔顶温度65 .3℃，塔顶压力101kpa，塔釜温度98℃，塔釜压力

113kpa，塔顶回流比4.1：1；

[0028] C、碳酸二乙酯脱除塔再沸器（202）由低压蒸汽供热，塔顶蒸汽经过第一压缩机

（201）升温升压后给反应精馏塔再沸器（101）提供热量，经过第一水冷器（102）调整温度后，

一部分回流到碳酸二乙酯脱除塔（200），一部分采出到碳酸甲乙酯精馏塔塔（300）塔中；碳

酸二乙酯脱除塔（200）的塔顶温度95℃，塔顶压力102kpa；塔釜温度129℃，塔釜压力

108kpa，进料口在距离回流口0.42倍全塔高度处；精馏塔理论板数65块，塔顶回流比1.1；脱

二乙酯塔（200）塔顶压缩机（201）的压缩比2.5，出气压力253kpa，出气温度127℃；

[0029] D、碳酸甲乙酯精馏塔（300）塔顶组分经过第二压缩机（301）升温升压后给碳酸甲

乙酯精馏塔再沸器（302）提供热量，经过第二水冷器（303）调整温度后一部分回流至塔，另

一部分采出到反应系统作为进料原料。塔中采出电池级碳酸甲乙酯经过预热器（003）预热

进料后作为产品采出；

[0030] E、碳酸甲乙酯精馏塔（300）的塔顶温度103℃，塔顶压力102kpa；塔釜温度110℃，

塔釜压力108kpa，进料口在距离回流口0.71倍全塔高度处，采出口在距离回流口0.28倍全

塔高度处，采出流量占进料量的0.63，精馏塔理论板数96块，回流比4.8：1，碳酸甲乙酯精馏

塔（300）塔顶的第二压缩机（301）的压缩比2.9，压缩机出气压力303kpa，出气温度135℃。

[0031] 本发明的有益效果是：本发明采用反应精馏塔塔顶物料蒸汽和碳酸甲乙酯精馏塔

塔中产品热物料为反应进料提供热量，节约蒸汽消耗；使用热泵精馏技术，压缩碳酸二乙酯

精馏塔塔顶蒸汽，提高温度，与反应精馏塔物料换热，放出潜热，替代反应精馏塔塔釜再沸

器的低压蒸汽；使用热泵精馏技术，压缩碳酸甲乙酯精馏塔塔顶蒸汽，提高温度，与碳酸甲

乙酯精馏塔塔釜物料换热，放出潜热，替代反应精馏塔塔釜再沸器的低压蒸汽；只有碳酸二
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乙酯精馏塔塔釜再沸器使用低压蒸汽，其余各塔塔釜不需要消耗低压蒸汽；另外，本发明的

产品满足电池级要求，质量稳定，且不产生含有有机物的危险固体废物；具有原料成本低、

副产物少、节约能源等优点。

附图说明

[0032] 附图1是本发明的结构示意图；

[0033] 图中：静态混合器（001）、第一预热器（002）、第二预热器（003）、第三预热器（004）、

预反应器（005）、反应精馏塔（100）、反应精馏塔再沸器（101）、碳酸二乙酯脱除塔（200）、第

一压缩机（201）、碳酸二乙酯脱除塔再沸器（202）、碳酸甲乙酯精馏塔（300）、第二压缩机

（301）、碳酸甲乙酯精馏塔再沸器（302）、第一水冷器（102）和第二水冷器（303）。

具体实施方式

[0034] 以下结合附图对本发明的优选实施例进行说明，应当理解，此处所描述的优选实

施例仅用于说明和解释本发明，并不用于限定本发明。

[0035] 实施例1，本发明提到的一种用碳酸二甲酯和无水乙醇生产电池级碳酸甲乙酯的

装置，其技术方案是：包括静态混合器（001）、第一预热器（002）、第二预热器（003）、第三预

热器（004）、预反应器（005）、反应精馏塔（100）、反应精馏塔再沸器（101）、碳酸二乙酯脱除

塔（200）、第一压缩机（201）、碳酸二乙酯脱除塔再沸器（202）、碳酸甲乙酯精馏塔（300）、第

二压缩机（301）、碳酸甲乙酯精馏塔再沸器（302）、第一水冷器（102）和第二水冷器（303），

[0036] 静态混合器（001）的进口分别与原料DMC和原料EA进料管线连接，出口与第一预热

器（002）管程的入口连接，第一预热器（002）管程出口与第二预热器（003）的管程入口连接，

第二预热器（003）的出口与第三预热器（004）的出口连接，第三预热器（004）的出口与预反

应器（005）的下部接口连接，预反应器（005）的上部出口与反应精馏塔（100）进料口连接；

[0037] 反应精馏塔（100）的上部气相出口与第一预热器（002）壳程入口连接，第一预热器

（002）壳程出口分为两路，一路与反应精馏塔（100）的上部回流口连接，另一路与采出管线

连接；反应精馏塔（100）的下部塔釜出口分别与塔釜采出管线和反应精馏塔再沸器（101）管

程入口连接，反应精馏塔再沸器（101）管程出口与塔釜连接；塔釜采出管线连接到碳酸二乙

酯脱除塔（200）的中部；

[0038] 碳酸二乙酯脱除塔（200）的塔釜下口分别与DEC采出管线和碳酸二乙酯脱除塔再

沸器（202）管程入口连接，碳酸二乙酯脱除塔再沸器（202）的管程出口与塔釜连接碳酸二乙

酯脱除塔（200）的塔顶气相口与第一压缩机（201）的进口连接，第一压缩机（201）的出口与

反应精馏塔再沸器（101）的壳程入口连接，反应精馏塔再沸器（101）的壳程出口与第一水冷

器（102）的进口连接，经过第一水冷器（102）冷却降温后，物料进入碳酸甲乙酯精馏塔（300）

的中部；

[0039] 碳酸甲乙酯精馏塔（300）的塔顶气相口与第二压缩机（301）的进口连接，第二压缩

机（301）的出口与碳酸甲乙酯精馏塔再沸器（302）的入口连接，出口与第二水冷器（303）连

接，第二水冷器（303）的出口管线分两路，一路连接到碳酸甲乙酯精馏塔（300）的回流口，另

一路连接到碳酸二甲酯的进料线；碳酸甲乙酯精馏塔再沸器（302）的入口与碳酸甲乙酯精

馏塔（300）塔釜下口连接，出口与塔釜连接。
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[0040] 其中，混合原料经过预热器（002）、预热器（003）、预热器（004）后在预反应器（005）

中的反应温度为60~120℃；预反应器（005）为列管式固定床反应器，装填固体催化剂，固体

催化剂为中碱性催化剂，形状为球状或者为条状；进料口开在反应段与提馏段之间的塔盘

分布器，反应在进料口以上碳酸二甲酯和无水乙醇的高浓度区进行。

[0041] 本发明的反应精馏塔（100）塔内分精馏段、反应段和提馏段三段，精馏段10~30块

理论板，反应段20~60块理论板，提馏段10~30块理论板；塔顶温度60~70℃，塔顶压力100~
150kpa，塔釜温度80~120℃，塔釜压力110~200kpa，塔顶回流比2~8：1。

[0042] 本发明的碳酸二乙酯脱除塔（200）的塔顶温度80~120℃，塔顶压力100~150kpa；塔

釜温度120~140℃，塔釜压力120~200kpa，精馏塔理论板数30~150块，塔顶回流比1~6：1，最

优回流比1~4：1，进料口在距离回流口1/3~1/2全塔高度处。碳酸二乙酯脱除塔（200）的塔顶

压缩机（201）的压缩比1.0~4.0，最优值为2.0~3.0。

[0043] 另外，碳酸甲乙酯精馏塔（300）的塔顶温度90~120℃，塔顶压力100~150kpa；塔釜

温度100~130℃，塔釜压力120~200kpa，精馏塔理论板数30~150块，塔顶回流比2~8：1，最优

回流比4~6：1，进料口在距离回流口2/3~4/5全塔高度处，采出口在距离回流口1/4~1/3全塔

高度处，采出流量占进料量的1/2~3/4。碳酸甲乙酯精馏塔（300）塔顶的第二压缩机（301）的

压缩比1.0~4.0，最优值为2.0~3.0。

[0044] 另外，上述提到的中碱性催化剂的制作方法，包括如下步骤，按重量份：

[0045] 称取100份γ—Al2O3粉末，慢慢加入质量百分比浓度为10%~20%的氟化钾溶液20~
40份、质量百分比浓度为10~20%的硝酸铯溶液20~40份、质量百分比浓度10~20%的硝酸钾溶

液20~40份，搅拌均匀，挤压和切断成条，直径2~3mm、长度8~10mm；置于80℃烘箱干燥10h，升

温到150℃再干燥5h，然后置入300℃马弗炉活化8h、升温至600~800℃活化10h，降温，放入

干燥环境自然冷却备用。

[0046] 本发明提到的一种用碳酸二甲酯和乙醇生产电池级碳酸甲乙酯的装置及方法，其

技术方案是：包括以下步骤：

[0047] A、碳酸二甲酯和无水乙醇按摩尔比为1.4:1比例进入静态混合器（001）、多级预热

器预热至反应温度96℃，一起进入预反应器（005）发生预反应；

[0048] B、物料出预反应器（005）后进入反应精馏塔（100），在反应精馏塔内发生催化精馏

反应，碳酸二甲酯与甲醇共沸物由反应精馏塔（100）的塔顶蒸出，然后与进料换热后一部分

回流进塔，另一部分采出至装置外；反应精馏塔（100）塔釜混合酯采出到碳酸二乙酯脱除塔

（200）；反应精馏塔（100）塔顶温度65 .3℃，塔顶压力101kpa，塔釜温度98℃，塔釜压力

113kpa，塔顶回流比4.1：1；

[0049] C、碳酸二乙酯脱除塔再沸器（202）由低压蒸汽供热，塔顶蒸汽经过第一压缩机

（201）升温升压后给反应精馏塔再沸器（101）提供热量，经过第一水冷器（102）调整温度后，

一部分回流到碳酸二乙酯脱除塔（200），一部分采出到碳酸甲乙酯精馏塔塔（300）塔中；碳

酸二乙酯脱除塔（200）的塔顶温度95℃，塔顶压力102kpa；塔釜温度129℃，塔釜压力

108kpa，进料口在距离回流口0.42倍全塔高度处；精馏塔理论板数65块，塔顶回流比1.1；脱

二乙酯塔（200）塔顶压缩机（201）的压缩比2.5，出气压力253kpa，出气温度127℃；

[0050] D、碳酸甲乙酯精馏塔（300）塔顶组分经过第二压缩机（301）升温升压后给碳酸甲

乙酯精馏塔再沸器（302）提供热量，经过第二水冷器（303）调整温度后一部分回流至塔，另
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一部分采出到反应系统作为进料原料。塔中采出电池级碳酸甲乙酯经过预热器（003）预热

进料后作为产品采出；

[0051] E、碳酸甲乙酯精馏塔（300）的塔顶温度103℃，塔顶压力102kpa；塔釜温度110℃，

塔釜压力108kpa，进料口在距离回流口0.71倍全塔高度处，采出口在距离回流口0.28倍全

塔高度处，采出流量占进料量的0.63，精馏塔理论板数96块，回流比4.8：1，碳酸甲乙酯精馏

塔（300）塔顶的第二压缩机（301）的压缩比2.9，压缩机出气压力303kpa，出气温度135℃。

[0052] 本实施例得到的碳酸甲乙酯产品，采用密闭取样器取样，使用WS‑2100微量水分测

定仪测量水分，三次测量平均值0.0012%；使用岛津GC2010plus  气相色谱仪及自带数据处

理工作站，DB‑WAX石英玻璃毛细柱程序升温，数据处理方法面积归一法，检测结果为：甲醇

含量0.0018%，乙醇含量0.0016%，碳酸甲乙酯含量99.992%，超过电池级质量要求。

[0053] 另外，在实际应用中，锂离子电解液用户还附带要求碳酸甲乙酯与六氟磷酸锂按

照一定比例配制成溶液放在烘箱中做加热色度稳定性试验，要求20%六氟磷酸锂溶液在60

℃烘箱中烘烤8h后色度不大于60号。

[0054] 因此，本发明提到的电池级碳酸甲乙酯的检测方法，具体包括以下：

[0055] 在干燥的手套箱内称取20克六氟磷酸锂溶解在预先称量的80克上述产品的聚四

氟乙烯带盖子的200毫升瓶子中，用聚四氟乙烯搅拌棒搅拌溶解和搅拌均匀，放入预先稳定

在60℃的烘箱中烘烤8h；取出后放入密闭玻璃干燥器内冷却2h，然后放入OME2000色度测定

仪中测试色度；色度结果10号，优于电池级的控制指标。

[0056] 实施例2，生产装置与实施例1相同，生产过程与实施例1相同，具体操作条件在于：

[0057] 碳酸二甲酯和无水乙醇按摩尔比为1.2:1比例进入静态混合器（001）、第一预热器

（002）、第二预热器（003）、第三预热器（004）预热至反应温度102℃，一起进入预反应器

（005）发生预反应；

[0058] 反应精馏塔（100）塔顶温度64.6℃，塔顶压力103kpa，塔釜温度103℃，塔釜压力

108kpa，塔顶回流比4.3：1；

[0059] 碳酸二乙酯脱除塔（200）的塔顶温度98℃，塔顶压力102kpa；塔釜温度131℃，塔釜

压力106kpa，进料口在距离回流口0.42倍全塔高度处；精馏塔理论板数72块，塔顶回流比

1.30；碳酸二乙酯脱除塔（200）塔顶压缩机（201）的压缩比2.8，出气压力258kpa，出气温度

128℃；

[0060] 碳酸甲乙酯精馏塔（300）的塔顶温度106℃，塔顶压力100kpa；塔釜温度110℃，塔

釜压力105kpa，进料口在距离回流口0.71倍全塔高度处，采出口在距离回流口0.28倍全塔

高度处，采出流量占进料量的0.60。精馏塔理论板数99块，回流比5.2：1。碳酸甲乙酯精馏塔

（300）塔顶第二压缩机（301）的压缩比3.2，压缩机出气压力323kpa，出气温度140℃；

[0061] 本实施例得到的碳酸甲乙酯产品，采用密闭取样器取样，使用WS‑2100微量水分测

定仪测量水分，三次测量平均值0.0008%；使用岛津GC2010plus  气相色谱仪及自带数据处

理工作站，DB‑WAX石英玻璃毛细柱程序升温，数据处理方法面积归一法，检测结果为：甲醇

含量0.0008%，乙醇含量0.0006%，碳酸甲乙酯含量99.993%，超过电池级质量要求。

[0062] 按照与实施例1相同的方法和步骤，对实施例2的产品进行测试，色度结果11号，优

于控制指标。

[0063] 另外，本发明的中碱性催化剂的制作采用以下配方和步骤：
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[0064] 称取100份γ—Al2O3粉末，慢慢加入质量百分比浓度为20%的氟化钾溶液36份、质

量百分比浓度为16%的硝酸铯溶液33份、质量百分比浓度15%的硝酸钾溶液32份，搅拌均匀，

挤压和切断成条，直径2.5mm、长度8mm。置于80℃烘箱干燥10h，升温到150℃再干燥5h，然后

置入300℃马弗炉活化8h、升温至760℃活化10h，降温，放入干燥环境自然冷却备用。

[0065] 下表是实施例1和实施例2的产品质量和能源消耗对比表：

[0066]

[0067] 上表中动力电按0.85元/kwh计算，低压蒸气按150元/t计算

[0068] 由上表可以看出，实施后平均加工成本732元/t，比实施前降低193元/t，3万吨/年

的生产装置每年成本降低579万元，经济效益明显。

[0069] 另外，本发明专利与现有技术相比，优点是：

[0070] （1）本发明不使用一次性的均相催化剂，不需要使用过滤器过滤出催化剂，不会产

生固体危险废物；

[0071] （2）本发明充分利用反应精馏塔的潜热为原料加温预热，是节能的亮点之一；

[0072] （3）本发明利用第二精馏塔的塔顶气相潜热，为反应精馏塔塔釜提供能量，节省了

反应精馏塔再沸器需要的蒸汽；

[0073] （4）本发明利用第三精馏塔塔顶气相潜热，为第三精馏塔塔釜提供能量，节省了第

三精馏塔再沸器需要的蒸汽；

[0074] （5）本发明产品自第三精馏塔塔中采出，产品质量稳定。对比专利产品自第三精馏

塔的塔釜采出，产品质量不稳定。

[0075] 以上所述，仅是本发明的部分较佳实施例，任何熟悉本领域的技术人员均可能利

用上述阐述的技术方案加以修改或将其修改为等同的技术方案。因此，依据本发明的技术

方案所进行的任何简单修改或等同置换，尽属于本发明要求保护的范围。
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