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本发明专利涉及一种醇相法生产甘氨酸的

工艺及装置，主要工艺是以甲醇为溶剂、乌洛托

品为催化剂和液体或固体氯乙酸为初始原料，先

通氨生产甘氨酸和氯化铵的混合晶体，离心出混

晶后的滤液反复套用于混晶的合成，再用纯水溶

解混晶后用甲醇萃取出甘氨酸产品；离心出甘氨

酸后的滤液进入精馏塔回收甲醇，精馏残液进入

薄膜蒸发器浓缩直至水分蒸干直接可副产氯化

铵产品，薄膜蒸发器蒸出的水反复套用于混晶的

溶解。该工艺的实施主要由甘氨酸合成釜、甘氨

酸萃取釜、混晶滤液高位槽、离心机、混晶滤液接

收罐、氯乙酸溶解釜、甲醇精馏塔、薄膜蒸发器等

装置组成。本方法可大幅降低乌洛托品、液氨、蒸

汽等单耗水平，进一步降低生产成本，无废水产

生。
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1.一种醇相法生产甘氨酸的装置，其特征在于，氯乙酸溶解釜（4）底部经管道连接至混

晶合成釜（1），混晶合成釜（1）上设置有氨气进入管（17）；混晶合成釜（1）与离心机（5）连接；

离心机（5）分别与母液接收罐（6）和稀甲醇罐（8）连接；母液接收罐（6）经母液泵（7）与母液

套用高位槽（3）连接，母液套用高位槽（3）与混晶合成釜（1）连接。

2.根据权利要求1所述的醇相法生产甘氨酸的装置，其特征在于，混晶合成釜（1）上还

设置有一级冷凝器（10）、二级冷凝器（11）及真空机组（14）。

3.根据权利要求2所述的醇相法生产甘氨酸的装置，其特征在于，一级冷凝器（10）、二

级冷凝器（11）分别经管线与甲醇收集罐（12）连接，甲醇接收罐（12）经甲醇泵（13）分别与离

心机（5）、氯乙酸溶解釜（4）及萃取釜（2）连接，萃取釜（2）与离心机（5）连接。

4.根据权利要求2所述的醇相法生产甘氨酸的装置，其特征在于，稀甲醇罐（8）经稀甲

醇泵（9）与甲醇精馏塔（15）连接，甲醇精馏塔（15）与薄膜蒸发器（16）连接。

5.采用权利要求1-4任一项所述的醇相法生产甘氨酸的装置进行甘氨酸的生产工艺，

其特征在于，包括如下步骤：

（1）将氯乙酸加入到氯乙酸溶解釜中，加入溶剂甲醇，搅拌至其溶解；

（2）将甲醇及乌洛托品加入到混晶合成釜中，搅拌至其溶解，升温并向混晶合成釜中通

氨气，滴加氯乙酸的甲醇溶液，保温进行反应；

（3）反应完成后，混晶合成釜中合成液通过离心机离心出混晶，并将该混晶投料至萃取

釜中；

（4）向萃取釜中的混晶中加入水，搅拌至完全溶解，接着依次向萃取釜中加入甲醇进行

萃取；

（5）经萃取完成后萃取液通过离心机离心出甘氨酸，即完成甘氨酸的生产。

6.根据权利要求5所述的甘氨酸的生产工艺，其特征在于，步骤（2）中乌洛托品的浓度

为0.05-0.5  kg/L，氨气的通入流量为200～250kg/h，氯乙酸的甲醇溶液的通入流量为500

～650L/h，其中，氯乙酸的甲醇的浓度为0.5-2kg/L。

7.根据权利要求6所述的甘氨酸的生产工艺，其特征在于，步骤（2）中反应液的pH值保

持为7.0～9.5，反应釜内温度控制为40～64.5℃，保温反应时间为1-6h。

8.根据权利要求7所述的甘氨酸的生产工艺，其特征在于，步骤（4）萃取过程中，甲醇以

200-300L/h、500-600L/h、7500-8000L/h逐级增速的方式加入甲醇，控制萃取釜中甲醇的浓

度为75-82%；同时控制萃取过程中的温度为30～50℃。

9.根据权利要求8所述的甘氨酸的生产工艺，其特征在于，步骤（5）中离心出的滤液通

过稀甲醇罐和稀甲醇泵进入精馏塔回收甲醇，精馏塔进料量为20～60m3/h，塔底温度控制

在95～110℃，塔顶温度控制在60～70℃，得到浓甲醇。

10.根据权利要求9所述的甘氨酸的生产工艺，其特征在于，精馏塔残液进入带真空的

薄膜蒸发器浓缩，副产氯化铵产品，并浓缩得到的白水套用于步骤（4）混晶溶解步骤，薄膜

蒸发器内物料温度50～100℃，真空度0.07～0.09Mpa，进料量300～500kg/h。
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一种醇相法生产甘氨酸的工艺及装置

技术领域

[0001] 本发明公开了一种醇相法生产甘氨酸的装置及工艺，属于化工生产技术领域，特

别是涉及醇相法合成甘氨酸及废水减量的新方法。

背景技术

[0002] 甘氨酸即氨基乙酸，作为一种重要的精细化工中间体和化工原料，广泛应用于农

药草甘膦、医药、食品和饲料添加剂等领域。当前，国内甘氨酸工业化生产工艺仍然采用传

统的以水为溶剂的氯乙酸氨解法，该方法存在以下问题：（1）生产成本高。催化剂乌洛托品

不能回收；1吨甘氨酸需要消耗约6-7吨蒸汽；回收低附加值的氯化铵时对设备及管道要求

较高，检修频次高，设备运行和维修费用较高。（2）收率低，难以突破85%。水相中体系碱性

强，氯乙酸转化为甘氨酸的转化率较低，约15%氯乙酸水解产生羟基乙酸；高温氨气不足时

易产生亚氨基二乙酸[NH(CH2COOH)2]和氨基三乙酸[N(CH2COOH)3]等副产物。（3）环保风险

无法完全消除。高温时存在氯化铵和催化剂乌洛托品分解，以及高温引起复杂化学反应等

问题均会产生高氨氮、高COD的蒸发冷凝水和红色滤液。此外，低纯度氯化铵产品中存在危

险废物（二氯乙酸铵、三氯乙酸铵、乌洛托品等），不符合国家的相关法规，目前的处置方式

存在法律风险。

[0003] 近几年环保高压态势下，虽然国内甘氨酸企业竭力优化水相法工艺，但仍不能从

根本上解决工艺缺陷。氯乙酸法生产甘氨酸必须从工艺源头入手。当前，甘氨酸生产企业重

心放在打通甘氨酸粗品生产新工艺技术，大部分停留在实验室阶段，比如，在醇相中，利用

混合溶剂或有机胺实现甘氨酸和氯化铵分离技术，或利用卤素类新型配方试剂分离甘氨酸

和氯化铵技术，等等。再者，在现行甘氨酸企业利润薄的环境下，甘氨酸企业无法完全放弃

水相法装置，投资大资金建设新工艺装置，只能在现有装置上进行改造。

[0004] 公开号为CN109836344A的发明专利，提供了一种混合有机溶剂生产甘氨酸的方

法，以乙二醇、丙二醇、二甲基乙酰胺、甲醇和乙醇配置的混合溶剂，加入催化剂乌洛托品

后，投加氯乙酸通氨合成甘氨酸产品，甘氨酸滤液投加氯乙酸或氯乙酸铵副产氯化铵产品，

有机溶剂循环使用。这种方法存在缺陷：（1）每次得到的副产氯化铵产量有限，影响到甘氨

酸单釜生产的产量，为了单釜得到更多的氯化铵，有机溶剂需要冷冻降温，能耗比较大。（2）

有机溶剂经过数次循环后，回收难度较大，需要采用膜分离、减压蒸馏和精馏相结合的方式

回收有机溶剂；剩下有颜色的残液又要经过催化氧化处理才能加工成化肥原料。

发明内容

[0005] 本发明的目的是提供了一种醇相法生产甘氨酸的装置和工艺，以甲醇为溶剂、乌

洛托品为催化剂和液体或固体氯乙酸为初始原料，先通氨生产甘氨酸和氯化铵的混合晶体

（以下均称为“混晶”），混晶是中间品（甘氨酸为六方晶系，氯化铵为八面体晶系），离心出混

晶后的滤液反复套用于混晶的合成，再用纯水溶解混晶后用甲醇萃取出甘氨酸产品；离心

出甘氨酸后的滤液进入精馏塔回收甲醇，精馏残液进入薄膜蒸发器浓缩直至水分蒸干直接
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可副产氯化铵产品，薄膜蒸发器蒸出的水反复套用于混晶的溶解。该工艺的实施主要由甘

氨酸合成釜、甘氨酸萃取釜、混晶滤液高位槽、离心机、混晶滤液接收罐、氯乙酸溶解釜、甲

醇精馏塔、薄膜蒸发器等装置组成。本方法可大幅降低乌洛托品、液氨、蒸汽等单耗水平，进

一步降低生产成本，无废水产生。

[0006] 为实现本发明的目的，本发明采取上述装置，包括以下设备及管线（见附图1）：

一种醇相法生产甘氨酸的装置，氯乙酸溶解釜底部经管道连接至混晶合成釜，氯乙酸

溶解釜上的进口连有甲醇管线，混晶合成釜上设置有氨气进入管；混晶合成釜与离心机连

接；离心机分别与母液接收罐和稀甲醇罐连接；母液接收罐经母液泵与母液套用高位槽连

接，母液套用高位槽与混晶合成釜连接。

[0007] 混晶合成釜上还设置有一级冷凝器、二级冷凝器及真空机组。混晶合成釜进口连

接有氨气管线、真空管线和母液套用管线，混晶合成釜夹套接循环水管线，混晶合成釜底阀

接离心机。离心机进口接混晶管线、甲醇管线、氮气管线、萃取液管线。

[0008] 一级冷凝器、二级冷凝器分别经管线与甲醇收集罐连接，甲醇接收罐经甲醇泵分

别与离心机、氯乙酸溶解釜及萃取釜连接，萃取釜与离心机连接。萃取釜进口接纯水管线、

甲醇管线和混晶投料管线。甲醇接收罐进口与一级冷凝器、二级冷凝器液相出口相连，甲醇

接收罐进口还与放空管线、氮气管线和真空管线相连，甲醇接收罐上的真空管线与真空机

组相连。

[0009] 稀甲醇罐经稀甲醇泵与甲醇精馏塔连接，甲醇精馏塔与薄膜蒸发器接。

[0010] 为实现本发明的另一目的是提供一种醇相法生成甘氨酸的工艺，主要步骤为（见

附图1）：

（1）将氯乙酸加入到氯乙酸溶解釜中，加入溶剂甲醇，搅拌至其溶解；

（2）将甲醇及乌洛托品加入到混晶合成釜中，搅拌至其溶解，升温（40～64.5℃）并向混

晶合成釜中通氨气（pH=7.0～9.5），滴加氯乙酸的甲醇溶液，保温进行反应，保温时间为1-

6h。

[0011] （3）反应完成后，混晶合成釜中合成液通过离心机离心出混晶，并将该混晶投料至

萃取釜中；离心滤液通过母液接收罐和母液泵转移至母液套用高位槽用于下批混晶合成，

有效回收利用乌洛托品。

[0012] （4）向萃取釜中的混晶中加入水（1500L水溶解步骤（3）的约1000～1300kg混晶），

升温至30～50℃，充分搅拌直至完全溶解，接着依次向萃取釜中加入甲醇，甲醇总量为

7500L-8000L左右，进行萃取，最终放料温度为28～35℃。

[0013] （5）经萃取完成后萃取液通过离心机离心出甘氨酸，即完成甘氨酸的生产。

[0014] 步骤（2）中乌洛托品的浓度为0.05-0.5  kg/L，氨气的通入流量为200～250kg/h，

通氨总量300-380kg左右，氯乙酸的甲醇溶液的通入流量为500～650L/h，其中，氯乙酸的甲

醇的浓度为0.5-2kg/L。

[0015] 步骤（2）中反应液的pH值保持为7.0～9.5，每15min测一次pH，反应釜内温度控制

为40～64.5℃，当氯乙酸的甲醇溶液滴加完，保温计时开始，保温时间1～6h。

[0016] 步骤（4）中萃取过程中，甲醇以200-300L/h、500-600L/h、7500-8000L/h逐级增速

的方式加入甲醇（分别持续时间约15-20min、15-20min和60-90min），控制萃取釜中甲醇的

浓度为75-82%；同时控制萃取过程中的温度为30～50℃。本发明的醇相法，是混晶生产工序
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在高纯环境下，不涉及水。由于甲醇为价格较低的醇，将混晶中氯化铵和甘氨酸分开工业上

一般采用甲醇，甘氨酸结晶过程与萃取过程中甲醇滴加速度有关，甲醇滴加速度过快容易

产生颗粒较小的甘氨酸。

[0017] 步骤（5）中离心出的滤液通过稀甲醇罐和稀甲醇泵进入精馏塔回收甲醇，精馏塔

进料量为20～60m3/h，塔底温度控制在95～110℃，塔顶温度控制在60～70℃，得到浓甲醇。

[0018] 精馏塔残液进入带真空的薄膜蒸发器浓缩，副产氯化铵产品，并浓缩得到的白水

套用于步骤（4）混晶溶解步骤，薄膜蒸发器内物料温度50～100℃，真空度0.07～0.09Mpa，

进料量300～500kg/h。

[0019] 本发明一种醇相法生产甘氨酸的工艺及装置，具有以下有益效果：

（1）相比于水作溶剂，以高醇甲醇（≥99%）为溶剂合成混晶，氯乙酸在氨解过程中转化

率较高（转化率≥98%，当前行业内传统水相法工艺转化率低于90%），母液可以反复套用。

[0020] （2）各项原材料单耗会大幅下降，催化剂乌洛托品可完全回收后回用于下批混晶

合成。

[0021] （3）精馏母液不含乌洛托品，母液在精馏回收甲醇、双效回收氯化铵以及薄膜蒸发

器回收氯化铵过程中没有复杂反应发生，最终几乎无废液产生（俗称“红水”），环保效益显

著。

[0022] （4）与传统水相法工艺相比，工业化生产成本会降低500-800元/吨甘氨酸，经济效

益显著。

[0023] 本发明的主要创新点：低温、无水环境（高纯甲醇、无水氯乙酸）和反复套用混晶滤

液（含乌洛托品）合成混晶的思路，混晶的平均收率超过98%，通过甲醇萃取生产甘氨酸的平

均收率超过92%。

附图说明

[0024] 图1为醇相法合成甘氨酸装置的工艺流程图。其中，1.  混晶合成釜，2.萃取釜，3.

母液套用高  位槽，4.氯乙酸溶解釜，5.离心机，6.母液接收罐，7.母液泵，8.稀甲醇罐，9.稀

甲醇泵，10.一级冷凝器，11.二级冷凝器，12.甲醇接收罐，13.甲醇泵，14.真空机组，15.甲

醇精馏塔，16.薄膜蒸发器。

具体实施方式

[0025] 用本发明的实施例来进一步说明本发明的实质性内容，但不以此来限定本发明：

实施例1

一种醇相法生产甘氨酸的装置，氯乙酸溶解釜4进口连甲醇管线，氯乙酸溶解釜4底阀

至混晶合成釜1；混晶合成釜1进口连氨气管线、真空管线和母液套用管线，混晶合成釜1夹

套接循环水管线，混晶合成釜底阀接离心机；离心机5进口接混晶管线、甲醇管线、氮气管

线、萃取液管线，离心机母液放料口接母液接收罐6和稀甲醇罐8；母液接收罐6底阀管线通

过母液泵与母液套用高位槽3连接；稀甲醇罐8通过稀甲醇泵9与甲醇精馏塔15连接，甲醇精

馏塔15底部与薄膜蒸发器16连接；萃取釜2进口接纯水管线、甲醇管线和混晶投料管线。混

晶合成釜1上的真空管线，依次接一级冷凝器10、二级冷凝器11和真空机组14；甲醇接收罐

12进口与一级冷凝器10、二级冷凝器液11相出口相连，甲醇接收罐12进口还与放空管线、氮
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气管线和真空管线相连，甲醇接收罐上的真空管线与真空机组相连。

[0026] 实施例2

在K2000L氯乙酸溶解釜中，用1000L甲醇溶解1000kg固体氯乙酸（95.7%），充分搅拌。在

K8000L混晶合成釜中用2000L甲醇溶解400kg乌洛托品，充分搅拌，并升温至45℃。以200kg/

h向混晶合成釜中通氨气，同时以600L/h向混晶合成釜中滴加氯乙酸的甲醇溶液，每15min

测一次pH，整个反应过程中维持pH=7.5，通过混晶合成釜内盘管和夹套控制釜内温度50℃，

通氨总量340kg左右。当氯乙酸的甲醇溶液滴加完，保温计时开始，保温时间4h。混晶合成釜

中合成液通过离心机离心出混晶，离心滤液通过母液接收罐和母液泵转移至母液套用高位

槽用于下批混晶合成，有效回收利用乌洛托品。在萃取釜中用1500L水溶解混晶，升温至50

℃，充分搅拌直至完全溶解。接着以300L/h、600L/h、7500L/h逐级增速滴加的方式（（分别持

续时间约15min、15min和60min））向萃取釜中加入甲醇，甲醇滴加甲醇甲醇总量为7500L左

右，保证萃取釜中甲醇浓度约为80%，最终放料温度为30℃。萃取釜中萃取液通过离心机离

心出甘氨酸粗品，经过甲醇洗涤、过滤、干燥后，得到主含量98.6%、氯离子含量0.32%的甘氨

酸721kg，甘氨酸收率94.9%。

[0027] 按照上述操作循环套用混晶滤液10次，甘氨酸平均主含量98.4%，氯离子平均含量

0.28%，甘氨酸平均收率95.4%。

[0028] 循环10次的萃取滤液一起通过稀甲醇罐和稀甲醇泵进入精馏塔回收甲醇，精馏塔

进料量为20m3/h，塔底温度控制在110℃，塔顶温度控制在65℃，得到浓甲醇。精馏塔残液进

入带真空的薄膜蒸发器浓缩，薄膜蒸发器内物料温度80℃，真空度0.08Mpa，进料量300～

500kg/h，最终产出副产氯化铵5651kg，氮含量25.5%。

[0029] 实施例3

在K2000L氯乙酸溶解釜中，用1000L甲醇溶解1000kg固体氯乙酸（95.1%），充分搅拌。在

K8000L混晶合成釜中用2000L甲醇溶解300kg乌洛托品，充分搅拌，并升温至45℃。以200kg/

h向混晶合成釜中通氨气，同时以600L/h向混晶合成釜中滴加氯乙酸的甲醇溶液，每15min

测一次pH，整个反应过程中维持pH=7.5，通过混晶合成釜内盘管和夹套控制釜内温度60℃，

通氨总量340kg左右。当氯乙酸的甲醇溶液滴加完，保温计时开始，保温时间3h。混晶合成釜

中合成液通过离心机离心出混晶，离心滤液通过母液接收罐和母液泵转移至母液套用高位

槽用于下批混晶合成，有效回收利用乌洛托品。在萃取釜中用1500L水溶解混晶，升温至60

℃，充分搅拌直至完全溶解。接着以300L/h、600L/h、7500L/h逐级增速滴加的方式（（分别持

续时间约15min、15min和60min））向萃取釜中加入甲醇，甲醇总量为8000L左右，保证萃取釜

中甲醇浓度约为85%，最终放料温度为30℃。萃取釜中萃取液通过离心机离心出甘氨酸粗

品，经过甲醇洗涤、过滤、干燥后，得到主含量98.1%、氯离子含量0.57%的甘氨酸702kg，甘氨

酸收率94.9%。

[0030] 按照上述操作循环套用混晶滤液10次，甘氨酸平均主含量98.3%，氯离子平均含量

0.50%，甘氨酸平均收率93.4%。

[0031] 循环10次的萃取滤液一起通过稀甲醇罐和稀甲醇泵进入精馏塔回收甲醇，精馏塔

进料量为20m3/h，塔底温度控制在110℃，塔顶温度控制在65℃，得到浓甲醇。精馏塔残液进

入带真空的薄膜蒸发器浓缩，薄膜蒸发器内物料温度80℃，真空度0.08Mpa，进料量300～

500kg/h，最终产出副产氯化铵5260kg，氮含量24.9%。
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