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(57)摘要

本实用新型提供一种固体光气连续化生产

的合成装置，包括多级按顺序串联的反应塔，每

级反应塔上均设置排气口、碳酸二甲酯进料口、

温度计口、氯气进口、放净口、物料出口、冷却循

环水进口、冷却循环水出口以及紫外灯口；除第

一级反应塔外，其余反应塔还设置有反应液进

口，前一级反应塔的物料出口与后一级反应塔的

反应液进口相连通，最后一级反应塔还设置有密

度计口。本装置能够在保证安全的条件下，稳定

的连续化生产固体光气。
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1.一种固体光气连续化生产的合成装置，其特征在于，包括多级按顺序串联的反应塔，

每级反应塔上均设置排气口、碳酸二甲酯进料口、温度计口、氯气进口、放净口、物料出口、

冷却循环水进口、冷却循环水出口以及紫外灯口；

除第一级反应塔外，其余反应塔还设置有反应液进口，前一级反应塔的物料出口与后

一级反应塔的反应液进口相连通，最后一级反应塔还设置有密度计口。

2.根据权利要求1所述的一种固体光气连续化生产的合成装置，其特征在于，每级反应

塔均由八节塔节组成，其中包括六节带内盘管的塔节和两节空塔节，两节空塔节位置分别

处在从设备顶部数为第三节和第五节。

3.根据权利要求1所述的一种固体光气连续化生产的合成装置，其特征在于，第一级反

应塔的碳酸二甲酯液体管道安装高度高于第一级反应塔碳酸二甲酯进料口，所述碳酸二甲

酯进料口开头朝上。

4.根据权利要求1所述的一种固体光气连续化生产的合成装置，其特征在于，每级反应

塔的氯气管道呈倒置的U型结构，且最高点高于反应塔内液位的最高高度，反应塔内液位的

最高高度略低于碳酸二甲酯进料口所处的高度；

每级反应塔的氯气进口高于物料出口，最后一级反应塔的氯气进口高于密度计口，密

度计口高于物料出口。

5.根据权利要求1所述的一种固体光气连续化生产的合成装置，其特征在于，前一级反

应塔的物料出口低于后一级反应塔的反应液进口。

6.根据权利要求1所述的一种固体光气连续化生产的合成装置，其特征在于，最后一级

反应塔的出口管道设置倒U型液封，保证最后一级反应塔的液位。

7.根据权利要求1所述的一种固体光气连续化生产的合成装置，其特征在于，每一级反

应塔的碳酸二甲酯进料口、氯气进口、冷却循环水进口均设有控制阀。

8.根据权利要求1所述的一种固体光气连续化生产的合成装置，其特征在于，还包括泄

压口，所述泄压口位于反应系统尾气总管上。

9.根据权利要求1‑8任一项所述的一种固体光气连续化生产的合成装置，其特征在于，

所述反应塔共十一个，十一个反应塔的高度和安装方式相同。

10.根据权利要求9所述的一种固体光气连续化生产的合成装置，其特征在于，所述紫

外灯口沿高度方向间隔设置，共三层；

紫外光源采用内置式的LED冷光源紫外灯，前三级反应塔紫外光源的波长为330nm‑

400nm，第四级到第七级反应塔紫外光源的波长为300nm‑330nm，第八级到第十一级反应塔

紫外光源的波长为280nm‑300nm；

所述第一级反应塔的温度为40℃，后级塔每级塔温度阶梯式控温，温差为5℃，第十一

级反应塔的温度为90℃。
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一种固体光气连续化生产的合成装置

技术领域

[0001] 本实用新型主要涉及固体光气相关技术领域，具体是一种固体光气连续化生产的

合成装置。

背景技术

[0002] 固体光气，化学名称二(三氯甲基)碳酸酯，又称三光气，简称BTC。固体光气是光气

的替代品，分子式为C3Cl6O3，分子量296.75。固体光气为白色结晶，有类似光气的气味，熔点

78‑81℃，沸点203‑206℃(部分分解)；不溶于水，易溶于氯苯、甲苯、二氯甲烷、氯仿等有机

溶剂。在医药、农药、有机化工和高分子合成方面可取代光气或双光气参与反应，用于合成

氯甲酸酯、异氰酸酯、聚碳酸酯和酰氯等。自1880年由Concler首次合成二(三氯甲基)碳酸

酯以来，使用氯气氯代碳酸二甲酯是制备三光气的唯一的工业方法，此合成方法的氯代反

应按照自由基取代机理进行。

[0003] 目前国内、外二(三氯甲基)碳酸酯合成反应分为溶剂法和本体法。

[0004] 溶剂法是以四氯化碳为溶剂制备或小规模生产二(三氯甲基)碳酸酯的方法，其优

点是反应温度较低，反应热利用溶剂的挥发移除，反应较为平稳。罗马尼亚专利RO88608中

采用偶氮二异丁睛(AIBN)作为引发剂制备三光气，在紫外光照和20‑80℃条件下通氯16小

时，产品收率为95％，但是引发剂用量过大，容易发生爆炸，而且在后处理过程中使用了一

定量的CCL4，反应器效率较低；而且该工艺因其后期纯化，脱溶剂较为复杂，且1995年发达

国家开始严格执行《蒙特利尔协定书》发展国家2005年开始执行，四氯化碳因为对大气臭氧

层有较大破坏作用而亚格限制使用该工艺无法推广。

[0005] 本体法是不引入任何溶剂，仅靠碳酸二甲酯和它的氯代反应中间产物构成气液反

应体系。主要有两大类:(1)使用过氧化物，偶氮类引发剂或二者配合使用引发取代反应；

(2)使用紫外光引发取代反应。

[0006] 前者因引发剂的用量，添加速度，温度控制比较苛刻，且引发剂的片断会在产品中

存留，对产品的纯度、性能会产生一定的影响。后者使用紫外光引发具有较大的工业生产优

势，但是用紫外光引发，对光源的要求严格。现有工艺产能较小，一般在3000～5000吨，产品

质量不稳定，容易在使用过程中发生爆炸。现有固体光气合成装置不能实现自动化生产，操

作人员劳动强度大且人员密集，目前的生产装置存在人身安全隐患，因此，如何实现固体光

气安全连续化生产和不使用有机引发剂等是亟待解决的问题。

实用新型内容

[0007] 为解决目前技术的不足，本实用新型结合现有技术，从实际应用出发，提供一种固

体光气连续化生产的合成装置，能够在保证安全的条件下，稳定的连续化生产固体光气。

[0008] 本实用新型的技术方案如下：

[0009] 一种固体光气连续化生产的合成装置，包括多级按顺序串联的反应塔，每级反应

塔上均设置排气口、碳酸二甲酯进料口、温度计口、氯气进口、放净口、物料出口、冷却循环
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水进口、冷却循环水出口以及紫外灯口；

[0010] 除第一级反应塔外，其余反应塔还设置有反应液进口，前一级反应塔的物料出口

与后一级反应塔的反应液进口相连通，最后一级反应塔还设置有密度计口。

[0011] 进一步，每级反应塔均由八节塔节组成，其中包括六节带内盘管的塔节和两节空

塔节，两节空塔节位置分别处在从设备顶部数为第三节和第五节。

[0012] 进一步，第一级反应塔的碳酸二甲酯液体管道安装高度高于第一级反应塔碳酸二

甲酯进料口，所述碳酸二甲酯进料口开头朝上。

[0013] 进一步，每级反应塔的氯气管道呈倒置的U型结构，且最高点高于反应塔内液位的

最高高度，反应塔内液位的最高高度略低于碳酸二甲酯进料口所处的高度；

[0014] 每级反应塔的氯气进口高于物料出口，最后一级反应塔的氯气进口高于密度计

口，密度计口高于物料出口。

[0015] 进一步，前一级反应塔的物料出口低于后一级反应塔的反应液进口。

[0016] 进一步，最后一级反应塔的出口管道设置倒U型液封，保证最后一级反应塔的液

位。

[0017] 进一步，每一级反应塔的碳酸二甲酯进料口、氯气进口、冷却循环水进口均设有控

制阀。

[0018] 进一步，还包括泄压口，所述泄压口位于反应系统尾气总管上。

[0019] 进一步，所述反应塔共十一个，十一个反应塔的高度和安装方式相同。

[0020] 进一步，所述紫外灯口沿高度方向间隔设置，共三层；

[0021] 紫外光源采用内置式的LED冷光源紫外灯，前三级反应塔紫外光源的波长为

330nm‑400nm，第四级到第七级反应塔紫外光源的波长为300nm‑330nm，第八级到第十一级

反应塔紫外光源的波长为280nm‑300nm；

[0022] 所述第一级反应塔的温度为40℃，后级塔每级塔温度阶梯式控温，温差为5℃，第

十一级反应塔的温度为90℃。

[0023] 本实用新型的有益效果：

[0024] 1、本实用新型中，通过多级反应塔串联，保证足够的通氯时间和停留时间，使氯气

充分吸收和反应，对固体光气合成的各个塔设置不同的反应条件，能够在保证安全的条件

下，稳定的连续化生产。

[0025] 2、本实用新型中，每个塔的操作流量和控制温度是固定的，操作和控制均十分简

便，维持固定的液体进料量，各塔分别设置独立的控温系统和气体进料流量控制系统，对所

述各反应塔的温度、流量分别控制，保证产品质量的稳定。

[0026] 3、本实用新型中，通过最后一级塔的密度调整物料的进料量，能够将相同装置的

产能最大化。

[0027] 4、本实用新型中，各级反应塔紫外光源均采用LED冷光源紫外灯，与物料接触的紫

外灯外壁温度低，相对于传统汞灯提高了生产的安全性，各反应塔设置的紫外光源的波长

和功率均可调节，方便固体光气在不同塔内选用不同波长的光源，紫外光源内置，增大了光

通率，有效地产生氯自由基和增强自由基活性。

[0028] 5、本实用新型中，反应原料碳酸二甲酯只在第一级反应塔上通入，同时第一级反

应塔内通入氯气物料，两种物料在第一级反应塔内进行预混合反应处理，第二级反应塔的
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一侧上部设置反应液进口，一侧下部设置氯气进料口，以便来自第一级的反应液和进入到

第二级反应塔的氯气在搅拌的作用下充分混合反应，反应液再次进入第三级反应塔，直至

第十一级反应塔，第三级塔和第十一级塔均通氯气，最后通过第十一级反应塔的密度计判

定产品是否合格。

[0029] 6、本实用新型中，多级反应塔内置有螺旋盘管，可通过冷介质循环移走反应热，以

维持反应料液所需的反应温度。

[0030] 7、应用本实用新型的装置合成固体光气，采用连续发生产，操作简单，反应稳定，

且无引发剂，同时氯气使用量降低，反应效率提高，得到的固体光气产品品质稳定、纯度较

好，自动化程度高，可减少现场操作人员。

附图说明

[0031] 附图1为本实用新型总体结构示意图。

[0032] 图1标记含义如下：1‑排气口，2‑碳酸二甲酯进料口，3‑温度计口，4‑氯气进口，5‑

放净口，6‑物料出口，7‑冷却循环水进口，8‑冷却循环水出口，9‑紫外灯口，10‑反应液进口，

11‑密度计口，12‑第一级反应塔，13‑第二级反应塔，14‑第三级到第九级反应塔，15‑第十级

反应塔，16‑第十一级反应塔，17‑排气系统泄压口，18‑碳酸二甲酯管线，19‑氯气管线，20‑

连通管线，21‑产品管线。

具体实施方式

[0033] 结合附图和具体实施例，对本实用新型作进一步说明。应理解，这些实施例仅用于

说明本实用新型而不用于限制本实用新型的范围。此外应理解，在阅读了本实用新型讲授

的内容之后，本领域技术人员可以对本实用新型作各种改动或修改，这些等价形式同样落

于本申请所限定的范围。

[0034] 本实施例提供一种固体光气的合成装置，如图1所示，按顺序串联的十一级反应塔

分别设置不同的反应条件，控制反应进料量和反应温度，能够在保证安全的条件下，连续化

生产固体光气。

[0035] 本实施例的上述十一级反应釜分别包括第一级反应塔12，第二级反应塔13，第三

级到第九级反应塔14，第十级反应塔15，第十一级反应塔16，反应塔包括排气口1，碳酸二甲

酯进料口2，氯气进口4，放净口5，物料出口6，用于控制所述十一级反应塔内温度的温度计

口3以及冷却循环水进口7、冷却循环水出口8，反应所需的紫外灯口9，反应液进口10，其中

第一级反应塔12的物料出口6与第二级反应塔13的反应液进口10通过管线20相连通，以此

类推，每一级反应塔的物料出口6依次连通至后一级的反应液进口10直至第十一级反应塔，

第十一级塔上设置密度计口11和产品出料管线21，在整个反应塔装置的排气系统管线上设

置泄压口17。

[0036] 本实施例的合成装置还具有如下特点：第一级反应塔12的碳酸二甲酯管线18安装

高度高于第一级反应塔12的碳酸二甲酯进料口2，且碳酸二甲酯进料口2开头朝上。每一级

反应塔的氯气管线19呈倒置的U型结构，且最高点高于反应塔内液位的最高高度，反应塔内

液位的最高高度略低于碳酸二甲酯进料口2所处的高度。装置前一级反应塔的物料出口6低

于后一级反应塔的反应液进口10。装置第十一级反应塔的出口管道设置倒U型液封，保证最
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后一级反应塔的液位。装置第一级到第十级的氯气进口4略高于物料出口6，装置第十一级

反应塔16的氯气进口4略高于密度计口11，密度计口11略高于物料出口6。装置每一级反应

塔的碳酸二甲酯进料口2、氯气进口4、冷却循环水进口7均设有控制阀。装置利用每一级反

应塔的密度差不同，逐级溢流，装置可根据第十一级塔的物料密度调整物料在塔内的停留

时间，装置可根据液体和气体原料进料流量和串联设备数量调整产量。

[0037] 本实施例的上述固体光气合成装置进行固体光气合成的方法，步骤如下：

[0038] 生产前，将每一级反应塔的冷却循环水进口7管线阀门开启，保证冷却降温系统正

常运行，同时检查尾气系统是否畅通。

[0039] 本装置紫外光源采用内置式的LED冷光源紫外灯，先将前三级反应塔紫外光源的

波长调整为345nm，第四级到第七级反应塔紫外光源的波长调整为325nm，第八级到第十一

级反应塔紫外光源的波长调整为295nm。

[0040] 在第一级反应塔12内，以145kg/h的速度通入碳酸二甲酯，同时以15Nm3/h的速度

通入氯气，控制反应温度为40℃，压力为‑0.001MPa(G)，塔内物料随着碳酸二甲酯和氯气的

加入逐渐增多，液位上涨，直至进入连通管，进入第二级反应塔13。

[0041] 当第二级反应塔13内开始有液位时，以20Nm3/h的速度通入氯气，控制反应温度为

45℃，压力为‑0.001MPa(G)，塔内物料随着反应进行进入连通管，进入第三级反应塔。

[0042] 当第三级反应塔内开始有液位时，以20Nm3/h的速度通入氯气，控制反应温度为50

℃，压力为‑0.001MPa(G)，塔内物料随着反应进行进入连通管，进入第四级反应塔。

[0043] 当第四级反应塔内开始有液位时，以25Nm3/h的速度通入氯气，控制反应温度为55

℃，压力为‑0.001MPa(G)，塔内物料随着反应进行进入连通管，进入第五级反应塔。

[0044] 当第五级反应塔内开始有液位时，以25Nm3/h的速度通入氯气，控制反应温度为60

℃，压力为‑0.001MPa(G)，塔内物料随着反应进行进入连通管，进入第六级反应塔。

[0045] 当第六级反应塔内开始有液位时，以25Nm3/h的速度通入氯气，控制反应温度为65

℃，压力为‑0.001MPa(G)，塔内物料随着反应进行进入连通管，进入第七级反应塔。

[0046] 当第七级反应塔内开始有液位时，以25Nm3/h的速度通入氯气，控制反应温度为70

℃，压力为‑0.001MPa(G)，塔内物料随着反应进行进入连通管，进入第八级反应塔。

[0047] 当第八级反应塔内开始有液位时，以20Nm3/h的速度通入氯气，控制反应温度为75

℃，压力为‑0.001MPa(G)，塔内物料随着反应进行进入连通管，进入第九级反应塔。

[0048] 当第九级反应塔内开始有液位时，以15Nm3/h的速度通入氯气，控制反应温度为80

℃，压力为‑0.001MPa(G)，塔内物料随着反应进行进入连通管，进入第十级反应塔。

[0049] 当第十级反应塔15内开始有液位时，以10Nm3/h的速度通入氯气，控制反应温度为

85℃，压力为‑0.001MPa(G)，塔内物料随着反应进行进入连通管，进入第十一级反应塔。

[0050] 当第十一级反应塔16内开始有液位时，以5Nm3/h的速度通入氯气，控制反应温度

为90℃，压力为‑0.001MPa(G)。

[0051] 当第十一级反应塔16出料时，系统达到一个平衡稳定的状态，此刻本装置实现了

连续进料和连续出料的一个过程。

[0052] 第十一级反应塔16上的密度计度数显示为1.629g/cm3，经检测，得到的固体光气

产品为白色结晶体，碎片状，熔点为78～81℃，纯度大于等于99.5％。

[0053] 采用上述技术方案，本实用新型装置生产固光的收率达到了99.8％。故而，本实用
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新型装置具有操作简单，控制简便，生产稳定，便于实现高程度自动化的优点。
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图1
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