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一种四氯化钛中低沸点杂质的气相分离装

置

(57)摘要

一种四氯化钛中低沸点杂质的气相分离装

置，该装置包括蒸馏塔、蒸馏塔回流罐、蒸馏塔回

流泵和塔顶副产品罐，蒸馏塔回流罐的罐体外部

套设有用以对罐体加热并保温的夹套；蒸馏塔回

流罐底部的液体出口和蒸馏塔回流泵的进口连

接，蒸馏塔回流泵的出口连接有两条管路，第一

条管路的主线通过蒸馏塔回流冷却器连接蒸馏

塔的液相进口，第一条管路的支线和所述的塔顶

副产品罐连接，第二条管路和设置在蒸馏塔回流

罐罐内顶部的喷嘴连接，蒸馏塔回流罐顶部和尾

气冷凝系统连接。利用本实用新型可以增加低沸

点杂质的气相分压，使得更多的低沸点杂质进入

气相，再进入尾气冷凝系统进行收集，改善低沸

点杂质的分离效果和四氯化钛产品的质量。
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1.一种四氯化钛中低沸点杂质的气相分离装置，包括蒸馏塔、蒸馏塔回流罐、蒸馏塔回

流泵和塔顶副产品罐，所述蒸馏塔的液相进口用于待分离混合液的进料；所述蒸馏塔顶部

的气相出口通过冷凝器和所述蒸馏塔回流罐进口相连，其特征在于：所述蒸馏塔回流罐的

罐体外部套设有用以对罐体加热并保温的夹套，夹套内腔通过管道接入热源；所述蒸馏塔

回流罐底部的液体出口和罐体外的蒸馏塔回流泵的进口连接，蒸馏塔回流泵的出口连接有

两条管路，第一条管路的主线通过蒸馏塔回流冷却器连接蒸馏塔的液相进口，第一条管路

的支线和所述的塔顶副产品罐连接，第二条管路和设置在蒸馏塔回流罐罐内顶部的喷嘴连

接；所述第一条管路的主线、支线和第二条管路上分别设有用以控制液体流量的阀门；所述

蒸馏塔回流罐顶部还和罐体外的尾气冷凝系统连接，以排出蒸馏塔回流罐液面上方空间的

气相混合物。

2.根据权利要求1所述的一种四氯化钛中低沸点杂质的气相分离装置，其特征在于：所

述喷嘴为螺旋喷嘴。

3.根据权利要求2所述的一种四氯化钛中低沸点杂质的气相分离装置，其特征在于：所

述螺旋喷嘴的喷流角度最大为170°。

4.根据权利要求1所述的一种四氯化钛中低沸点杂质的气相分离装置，其特征在于：所

述第一条管路的主线上还设有用以截留固体颗粒的过滤器，过滤器位于所述蒸馏塔回流冷

却器的上游。

5.根据权利要求4所述的一种四氯化钛中低沸点杂质的气相分离装置，其特征在于：所

述过滤器具有钛粉末烧结滤芯。

6.根据权利要求5所述的一种四氯化钛中低沸点杂质的气相分离装置，其特征在于：所

述过滤器的过滤精度为3微米。
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一种四氯化钛中低沸点杂质的气相分离装置

技术领域

[0001] 本实用新型属于化工生产工艺技术领域，具体涉及一种四氯化钛生产过程中低沸

点杂质的气相分离装置。

背景技术

[0002] 沸腾氯化法生产四氯化钛，经过氯化-气固分离-冷凝后得到粗四氯化钛，粗四氯

化钛中有大量未反应的二氧化钛、碳颗粒、氯化铝、氯化铌、氯化锆等杂质，该部分杂质呈固

态或者液态，沸点与四氯化钛沸点相差悬殊，属于高沸点杂质，可以通过加热蒸馏，从蒸馏

塔顶部出料口可有效分离出四氯化钛。同时粗四氯化钛中含量大量四氯化硅、四氯化锡、硫

氧碳、一氯乙酰氯、二氯乙酰氯等杂质，该部分杂质沸点与四氯化钛沸点较为接近，甚至部

分杂质沸点与四氯化钛沸点仅相差小于5℃，属于低沸点杂质，该部分杂质分离难度极大，

对低沸点杂质脱除塔要求极高，需要非常多的塔板才能有效分离，或者通过加大塔顶副产

品排出量，来降低塔内低沸点杂质总量，但这样又会造成严重的浪费，减少四氯化钛的产

量。

[0003] 目前，在分离四氯化钛中低沸点杂质时，含有低沸点杂质的四氯化钛从蒸馏塔中

上部进料，塔底则通过四氯化钛液体再沸提高热量，并产生含有低沸点杂质和四氯化钛的

气相混合物，该部分气相混合物经冷凝进入蒸馏塔顶部产品回流罐，再被回流泵分成两部

分分别送入蒸馏塔和副产品排出系统。在此过程中，为了提高低沸点杂质的分离效果，需要

所述冷凝器的换热面积要足够大，既能满足产品的全部冷凝，又能保证回流到蒸馏塔的回

流温度在40℃以下，这样就增加了冷凝器的体积和成本。而如果所有产品全部冷凝后回流

到蒸馏塔，就必须增加所述气相混合物作为副产品的排出量，这时气相混合物中四氯化钛

较多，如果作为副产品直接排出，就会造成四氯化钛的浪费，降低四氯化钛的产量。

[0004] 因此，目前对于四氯化钛中低沸点杂质的分离效果和经济成本均不理想。

实用新型内容

[0005] 本实用新型的目的是提供一种四氯化钛中低沸点杂质的气相分离装置，通过提高

蒸馏塔塔顶产品冷凝液的温度，增加低沸点杂质的气相分压，使得更多的低沸点杂质进入

气相，再通过泄压管线进入尾气冷凝系统进行收集，这样大大减少塔顶副产品产出量，显著

改善四氯化钛产品的质量。

[0006] 为了实现上述目的，本实用新型所采用的技术方案是：一种四氯化钛中低沸点杂

质的气相分离装置，包括蒸馏塔、蒸馏塔回流罐、蒸馏塔回流泵和塔顶副产品罐，所述蒸馏

塔的液相进口用于待分离混合液的进料；所述蒸馏塔顶部的气相出口通过冷凝器和所述蒸

馏塔回流罐进口相连；所述蒸馏塔回流罐的罐体外部套设有用以对罐体加热并保温的夹

套，夹套内腔通过管道接入热源；所述蒸馏塔回流罐底部的液体出口和罐体外的蒸馏塔回

流泵的进口连接，蒸馏塔回流泵的出口连接有两条管路，第一条管路的主线通过蒸馏塔回

流冷却器连接蒸馏塔的液相进口，第一条管路的支线和所述的塔顶副产品罐连接，第二条
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管路和设置在蒸馏塔回流罐罐内顶部的喷嘴连接；所述第一管路的主线、支线和第二管路

上分别设有用以控制液体流量的阀门；所述蒸馏塔回流罐顶部还和罐体外的尾气冷凝系统

连接，以排出蒸馏塔回流罐液面上方空间的气相混合物。

[0007] 所述热源为四氯化钛生产中产生的余热蒸汽。

[0008] 所述喷嘴为螺旋喷嘴。

[0009] 所述螺旋喷嘴的喷流角度最大为170°。

[0010] 所述第一管路的主线上还设有用以截留固体颗粒的过滤器，过滤器位于所述蒸馏

塔回流冷却器的上游。

[0011] 所述过滤器具有钛粉末烧结滤芯。

[0012] 所述过滤器的过滤精度为3微米。

[0013] 本实用新型有益效果是：利用本实用新型的分离装置进行低沸点杂质的气相分离

时，通过夹套对蒸馏塔回流罐的加热，可以增大低沸点杂质的气相平衡分压，有利于更多的

低沸点杂质从液相混合物中分离出来进入回流罐顶部的空间，并且被强制循环的一部分液

相混合物在回流罐顶部被喷嘴雾化喷出，进一步使得雾化后低沸点杂质进入气相，从而使

得低沸点杂质在蒸馏塔回流罐顶部的气相浓度提升3-5倍，有利于下一步对气相的低沸点

杂质回收；由于一部分液相混合物被强制循环回流到蒸馏塔回流罐内，因此可以降低蒸馏

塔塔顶副产品的排出，即可以减少四氯化钛的损失，相对的提高四氯化钛的产量，经试验，

塔顶副产品罐内的副产品可减少50%以上；本实用新型对低沸点杂质的分离效果具有明显

提高，经检测，分离低沸点杂质后的四氯化钛产品中氧含量可降至0.03%，碳含量可降至

0.005%，均低于现有技术中氧含量和碳含量的水平。

附图说明

[0014] 图1为本实用新型的结构示意图；

[0015] 图中标记：1、蒸馏塔回流罐，2、蒸馏塔回流泵，3、喷嘴，4、夹套，5、塔顶产品储罐，

6、尾气冷凝系统，7、过滤器，8、蒸馏塔回流冷却器，9、蒸馏塔。

具体实施方式

[0016] 下面结合附图和实施例对本实用新型作进一步的详细说明，但并不作为对实用新

型做任何限制的依据。

[0017] 参照附图所示，一种四氯化钛中低沸点杂质的气相分离装置，包括蒸馏塔回流罐

1、蒸馏塔回流泵2、塔顶副产品罐5、尾气冷凝系统6、过滤器7、蒸馏塔回流冷却器8和蒸馏塔

9。

[0018] 所述蒸馏塔9的中上部设有液相进口，用于待分离的混合液的进料，蒸馏塔9顶部

设有气相出口，该气相出口通过管道和泠凝器的进口连接，冷凝器的出口和所述所述蒸馏

塔回流罐1进口连接，蒸馏塔9内混合液因加热沸腾产生的含有低沸点杂质和四氯化钛的气

相混合物经气相出口进入冷凝器冷凝成液体，再流入蒸馏塔回流罐1，如图1所示，蒸馏塔回

流罐1顶部竖向箭头所示即为冷凝后的液体进入蒸馏塔回流罐1的方向。蒸馏塔9内气相混

合物经冷凝进入蒸馏塔回流罐1属于本领域的现有技术，为了图示的简洁，也为了突出本实

用新型的改进之处，所述冷凝器未在图1中画出。
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[0019] 所述蒸馏塔回流罐1的罐体外套设一个夹套4，夹套4内为空腔，夹套4的两端分别

为热源的进口和出口（图1中夹套处箭头所示），所述热源为热蒸汽或热水，优选为四氯化钛

生产过程中的余热蒸汽，这样无需额外制备蒸汽，又可以循环利用余热，起到节能降耗的作

用。夹套4引入余热蒸汽后，可以对蒸馏塔回流罐1进行加热，一般将罐体内温度加热到120

℃，这样可以提高罐内混合液体中低沸点杂质的气相平衡分压（四氯化钛的气相平衡分压

变化小于低沸点杂质），使得更多的低沸点杂质以气相形式从混合液中分离出来，提高蒸馏

塔回流罐1液面上部空间气相物质中低沸点杂质的含量，进而减少混合液中低沸点杂质的

含量。

[0020] 所述蒸馏塔回流罐1的罐底设有液体出口，液体出口通过管路和所述的蒸馏塔回

流泵2的进口连接，与蒸馏塔回流泵2出口直接连接的管道又通过三通和两条不同管路连

接：第一条管路包括主线和支线，主线上沿液体流动方向，设有过滤器7和蒸馏塔回流冷却

器8，进入主线的混合液经过滤器7的过滤后，去除混合液的颗粒物，然后进入蒸馏塔回流冷

却器8被冷却到40℃以下，然后再通过所述蒸馏塔9的液相进口进入蒸馏塔9进行再次沸腾

气化；所述支线则连接所述的塔顶副产品罐5，进入支线的混合液进入塔顶副产品罐5作为

副产品进行收集；第二条管路则连接所述蒸馏塔回流罐1灌顶设置的喷嘴3，即进入第二条

管路的混合液被蒸馏塔回流泵2强制循环回蒸馏塔回流罐1，并经喷嘴3雾化喷出，混合液雾

化喷出后，在罐内高温环境下可以加速气化，促使混合液中低沸点杂质进入气相，提高气相

中低沸点杂质的含量，这样进一步降低罐内混合液中低沸点杂质的含量。所述第一管路的

主线、支线和第二管路上分别设有用以控制液体流量的阀门。

[0021] 所述蒸馏塔回流罐1上部的气相可以经管道泄压进入罐体外的尾气冷凝系统6，可

凝气体冷凝后由相应容器收集，不凝气体则由抽负系统收集。

[0022] 所述过滤器7的滤芯为钛粉末烧结滤芯，其过滤精度为3微米，过滤器7底部设有排

污口，即图1中过滤器7底部的箭头所示。

[0023] 所述的喷嘴3为螺旋喷嘴，优选喷射角度最大为170°的大角度螺旋喷嘴；所述喷嘴

3也可以采用其他类型的雾化喷嘴。

[0024] 所述冷却器8采用循环冷却水进行热交换，冷却器上，底部设有循环冷却水的进

口，顶部设有循环冷却水的出口，并且进口和出口采用异侧设置，分别位于冷却器8的两端，

循环冷却水的流向参见图1中冷却器8上水平方向的箭头。

[0025] 在采用以上分离装置进行四氯化钛中低沸点杂质气相分离时，所述蒸馏塔9为二

级蒸馏塔，在二级蒸馏塔之前还设有一级蒸馏塔，一级蒸馏塔主要用于分离四氯化钛中高

沸点杂质，分离后，高沸点杂质留在一级蒸馏塔内，含有低沸点杂质的四氯化钛气相混合物

经冷凝流入二级蒸馏塔。因此，本实用新型所述蒸馏塔液相进口进入的可以是经一级蒸馏

塔分离高沸点杂质后的混合液体，还可以是蒸馏塔回流罐中混合液，在以下气相分离方法

的说明中，统一描述为含有低沸点杂质和四氯化钛的液相混合物。

[0026] 利用以上装置对四氯化钛中低沸点杂质进行气相分离的方法包括如下步骤：

[0027] 第一步，含有低沸点杂质和四氯化钛的液相混合物从蒸馏塔9的液相进口进入蒸

馏塔9，进行加热沸腾生成含有低沸点杂质和四氯化钛的气相混合物；

[0028] 第二步，经加热沸腾生成的含有低沸点杂质和四氯化钛的气相混合物经蒸馏塔9

顶部的气相出口进入冷凝器进行冷凝，成为液相混合物，且此时液相混合物中的低沸点杂
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质的含量高于上一步液相混合物中的低沸点杂质的含量，然后，液相混合物从所述冷凝器

流出并进入蒸馏塔回流罐1；

[0029] 第三步，蒸馏塔回流罐1被夹套4所加热，使得罐内温度为120℃，在该温度下，蒸馏

塔回流罐1内液相混合物中低沸点杂质的气相平衡分压升高，使得更多的低沸点杂质进入

到气相中，并充满蒸馏塔回流罐1的液面以上空间，液相混合物中低沸点杂质含量降低，并

随液相混合物被蒸馏塔回流泵2抽出；

[0030] 第四步，上一步中，蒸馏塔回流罐1液面以上空间的气相形态的低沸点杂质和其它

气相物质通过蒸馏塔回流罐1顶部所连接的泄压管线进入尾气冷凝系统6中，蒸馏回流泵2

所抽出的含有低沸点杂质的液相混合物按以下三条路径分配：（1）进入第一管路的主线，并

在被过滤及冷却后回流到所述蒸馏塔9；（2）进入第一管路的支线后被送入到塔顶副产品罐

5收集；（3）进入第二管路，并回流到蒸馏塔回流罐1，通过所述喷嘴3雾化喷出；

[0031] 第五步，上一步中，回流到蒸馏塔9的液相混合物重复第一步到第四步的过程，回

流到蒸馏塔回流罐1的液相混合物重复第三步和第四步的过程，最终完成低沸点杂质从四

氯化钛中的分离。

[0032] 低沸点杂质分离完成判断标准是：经过数次循环后，从蒸馏塔9塔底的液体出料口

取样进行检测，当四氯化钛样品中氧含量为0.03%，碳含量为0.005%时，即完成了低沸点杂

质的分离。在现有技术中，四氯化钛中经低沸点杂质分离后，氧含量为0.04%，碳含量为

0.005%，因此，采用本实用新型后，明显提高了四氯化碳的质量。

[0033] 以上实施例仅用以说明本实用新型的技术方案而非对其进行限制，所属领域的普

通技术人员应当理解，参照上述实施例可以对本实用新型的具体实施方式进行修改或者等

同替换，这些未脱离本实用新型精神和范围的任何修改或者等同替换均在申请待批的权利

要求保护范围之内。
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