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(57)摘要

本发明公开了一种聚甲氧基二丁基醚精馏

系统防堵装置及精制方法。该系统包括依次连通

的精馏塔、再沸器、冷凝冷却器、回流罐和回流

泵；回流泵与精馏塔连通；其精制方法为：（1）将

待分离混合物由精馏塔中部输送至精馏塔内，并

于-0.01~1.0MPa、塔顶90~160℃、塔底120~180℃

的条件下进行分离，从塔底采出聚甲氧基二丁基

醚溶液；从塔顶采出混合物蒸汽；（2）混合物蒸汽

由物料汽进口进入冷凝冷却器，在80~120℃下冷

却为冷凝液后，由物料液出口进入回流罐中，部

分冷凝液回流至精馏塔内继续精馏，未回流部分

采出系统。本发明有效解决了设备易堵塞的问

题，提升了聚甲氧基二丁基醚的分离纯度。
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1.一种聚甲氧基二丁基醚精馏系统防堵装置，其特征在于，包括依次连通的再沸器

（2）、精馏塔（1）、冷凝冷却器（3）、回流罐（4）和回流泵（5）；所述回流泵（5）与精馏塔（1）连

通；

所述冷凝冷却器（3）为立管式冷凝冷却设备，其上部设置有水蒸汽进口（33）和冷凝水

出口（34）；所述冷凝冷却器（3）中部设置有循环水进口（35）、循环水出口（36）、循环蒸汽出

口（37）和脱盐水补充口（38）；所述冷凝冷却器（3）下部设置有物料汽进口（31）和物料液出

口（32）；所述精馏塔（1）与物料汽进口（31）连通；所述冷凝水出口（34）与循环水进口（35）连

通；所述循环蒸汽出口（37）与水蒸汽进口（33）连通；所述物料液出口（32）与回流罐（4）连

通。

2.采用权利要求1所述的聚甲氧基二丁基醚精馏系统防堵装置精制聚甲氧基二丁基醚

的方法，其特征在于，包括以下步骤：

（1）将待分离混合物由精馏塔中部输送至精馏塔内，并于-0.01~1.0MPa、塔顶温度为90

~160℃、塔底温度为120~180℃的条件下分离，从塔底采出聚甲氧基二丁基醚溶液；从塔顶

采出聚甲氧基二丁基醚、甲醛、正丁醇和水的混合物蒸汽；

（2）混合物蒸汽由物料汽进口进入冷凝冷却器，在80~120℃下冷却为冷凝液后，由物料

液出口进入回流罐中，经回流泵加压后，部分冷凝液回流至精馏塔内继续精馏，未回流部分

采出系统。

3.根据权利要求2所述的采用聚甲氧基二丁基醚精馏系统防堵装置精制聚甲氧基二丁

基醚的方法，其特征在于，步骤（2）中所述回流比R=0.5~2。

4.根据权利要求2所述的采用聚甲氧基二丁基醚精馏系统防堵装置精制聚甲氧基二丁

基醚的方法，其特征在于，所述冷凝冷却器上部采用脱盐水冷却，下部采用循环水冷却。
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聚甲氧基二丁基醚精馏系统防堵装置及精制方法

技术领域

[0001] 本发明属于化工分离技术领域，具体涉及一种聚甲氧基二丁基醚精馏系统防堵装

置及精制方法。

背景技术

[0002] 我国2001年底加入WTO，自2002年以来柴油消费呈现快速增长的势头。柴油消费以

年均8.3%的速度增加，2012年柴油消费总量达到约1.7亿吨，是2001年的2.3倍。据有关专家

预测，2015年我国柴油消费总量预计为2.04亿吨，2020年达到2.21亿吨，2030年柴油消费量

将达到2.8亿吨。如此大的柴油需求量，致使柴油供应不足，进口量逐年增加。同时，随着原

油储量的相对不足，加工劣质重油行业不断扩大，致使柴油质量下降，即十六烷值下降，导

致柴油的燃烧性能下降，加深了柴油机尾气排放对环境的污染程度。为满足节能与环保要

求，迫切需要一类既能提高柴油燃烧性能，又能减少尾气排放污染物的物质来对柴油进行

掺烧。

[0003] 经研究表明，聚甲氧基烷基醚具有高含氧量，高十六烷值，且能与柴油完全互溶，

是一类非常优良的柴油品质改进剂，也是近年来清洁新能源领域研究的热点。

[0004] 聚甲氧基二丁基醚作为聚甲氧基烷基醚系列产品之一，是一种高沸点黄色液体，

平均十六烷值（CN）高（70以上），含氧量高（＞20%），不含芳烃、几乎不含硫。其物性与柴油相

近，作为柴油品质改进剂，使用时不需要对在用车辆的发动机进行任何改动。还可提高柴油

十六烷值，提升油品含氧量，大幅度减少尾气中CO污染物、THC、烟度、颗粒物（PM2.5、PM5、

PM10）排放，可以较大程度对柴油车尾气的环保净化减排起到积极作用，从而改善环境质

量，是目前世界公认的环保型柴油品质改进剂。

[0005] 目前，聚甲氧基烷基醚系列产品中，关于甲基封端的聚甲氧基甲级醚（DMMn，CH3

(OCH2)nOCH3）的合成技术研究最多，现有的聚甲氧基二丁基醚生产技术，在精馏过程中因精

馏体系中甲醛的存在，甲醛气体遇冷会直接冷凝成甲醛固体，附着在管道或者设备的的壁

上，从而造成设备或管道堵塞。现有专利主要集中在精馏工序前把合成产物中的甲醛进行

脱除，主要有两种方法：萃取和加氢，但无论是采取萃取，还是加氢的方法，均存在较大的工

艺缺陷。萃取方法要在原来的物料体系中引入萃取剂，不仅会造成产品中的杂质含量增加，

还会使产品分离的能耗大大增加，使得产品的物能耗较高；加氢的方法，不但会使未反应的

甲醛转变为甲醇，造成原料消耗增加，而且对非甲基封端的其它烷基醚来说，合成物料体系

中增加甲醇，可能与其它组分形成复杂的共沸体系，增加产品的分离难度；同时，含有甲醇

的轻组分无法返回至原料系统，需要将甲醇完全分离才能返回至原料系统，进一步增加了

产品的能耗。

发明内容

[0006] 针对现有技术中的上述不足，本发明提供一种聚甲氧基二丁基醚精馏系统防堵装

置及精制方法，可有效解决设备管道易堵塞、分离效率低的问题。
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[0007] 一种聚甲氧基二丁基醚精馏系统防堵装置，包括依次连通的再沸器、精馏塔、冷凝

冷却器、回流罐和回流泵；回流泵还与精馏塔连通。

[0008] 进一步地，冷凝冷却器为立管式冷凝冷却设备，其上部设置有水蒸汽进口和冷凝

水出口；冷凝冷却器中部设置有循环水进口、循环水出口、循环蒸汽出口和脱盐水补充口；

冷凝冷却器下部设置有物料汽进口和物料液出口；精馏塔与物料汽进口连通；冷凝水出口

与循环水进口连通；循环蒸汽出口与水蒸汽进口连通；物料液出口与回流罐连通。

[0009] 采用聚甲氧基二丁基醚精馏系统防堵装置精制聚甲氧基二丁基醚的方法，包括以

下步骤：

[0010] （1）将待分离混合物由精馏塔中部输送至精馏塔内，并于-0.01~1.0MPa、塔顶温度

为90~160℃、塔底温度为120~180℃的条件下分离，从塔底采出聚甲氧基二丁基醚溶液；从

塔顶采出聚甲氧基二丁基醚、甲醛、正丁醇和水的混合物蒸汽；

[0011] （2）混合物蒸汽由物料汽进口进入冷凝冷却器，在80~120℃下冷却为冷凝液后，由

物料液出口进入回流罐中，经回流泵加压后，部分冷凝液回流至精馏塔内继续精馏，未回流

部分采出系统。

[0012] 进一步地，步骤（2）中回流比R=0.5~2。

[0013] 进一步地，冷凝冷却器上部采用脱盐水冷却，下部采用循环水冷却。

[0014] 本发明的有益效果为：

[0015] 本发明不需要对合成产物中的甲醛进行预处理，合成产物可以直接进入精馏塔进

行精馏，通过在精馏塔顶设计一种特殊的冷凝冷却器，通过控制冷却温度，可以保证甲醛蒸

汽不会冷凝成固体，从而达到一步分离高纯度聚甲氧基二丁基醚的方法。

[0016] 精馏塔塔顶来的蒸汽进入冷凝冷却器的下段进行冷却，控制冷却温度在80~120℃

之间，在该温度下，甲醛气体冷凝成液体，与正丁醇、水、聚甲氧基二丁基醚组成的混合液体

从冷却器的底部排出，从而有效解决了甲醛蒸汽遇冷冷凝成固体，造成设备堵塞的问题。

[0017] 冷凝冷却器下部的水经与精馏塔顶气相产物换热后产生的水蒸气由外部导管进

入到冷却器的上段，经冷却水冷却至80~120℃后，由外部导管进入到冷却器的下段循环使

用，降低了能耗。

附图说明

[0018] 图1为精馏系统的结构示意图；

[0019] 图2为冷凝冷却器的结构示意图。

[0020] 其中，1、精馏塔；2、再沸器；3、冷凝冷却器；31、物料汽进口；32、物料液出口；33、水

蒸气进口；34、冷凝水出口；35、循环水进口；36、循环水出口；37、循环蒸汽出口；38、脱盐水

补充口；4、回流罐；5、回流泵。

具体实施方式

[0021] 下面对本发明的具体实施方式进行描述，以便于本技术领域的技术人员理解本发

明，但应该清楚，本发明不限于具体实施方式的范围，对本技术领域的普通技术人员来讲，

只要各种变化在所附的权利要求限定和确定的本发明的精神和范围内，这些变化是显而易

见的，一切利用本发明构思的发明创造均在保护之列。
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[0022] 如图1所示，该聚甲氧基二丁基醚精馏系统防堵装置，包括依次连通的再沸器2、精

馏塔1、冷凝冷却器3、回流罐4和回流泵5，同时，回流泵5还与精馏塔1连通。

[0023] 如图2所示，冷凝冷却器3为立管式冷凝冷却设备，其上部设置有水蒸汽进口33和

冷凝水出口34；冷凝冷却器3中部设置有循环水进口35、循环水出口36、循环蒸汽出口37和

脱盐水补充口38。

[0024] 如图2所示，冷凝冷却器3下部设置有物料汽进口31和物料液出口32；冷凝水出口

34与循环水进口35连通；循环蒸汽出口37与水蒸汽进口33连通；物料液出口32与回流罐4连

通；其中，精馏塔1与物料汽进口31连通；精馏塔1内的气相混合物由物料汽进口31进入冷凝

冷却器3下部，经由循环水和脱盐水冷却后，冷凝液由物料液出口32流入回流罐4内；脱盐水

为去离子水。

[0025] 冷凝冷却器3下部的水经与精馏塔1塔顶气相产物换热后产生的水蒸气由外部导

管进入到冷凝冷却器3的上部，上部的蒸气经冷却水冷却后，由外部导管进入到冷凝冷却器

3的下部循环使用，且，上部的蒸气经冷却水冷却后的温度为80~120℃之间。

[0026] 采用上述聚甲氧基二丁基醚精馏系统防堵装置精制聚甲氧基二丁基醚的方法，包

括以下步骤：

[0027] （1）将含有聚甲氧基二丁基醚的混合物加入精馏塔中部，该精馏塔为板式塔，精馏

塔中操作压力为0.7MPa，塔顶温度为150℃，进料位置在塔中上部，回流比R=1，在此条件下

对混合物进行分离，从塔底采出聚甲氧基二丁基醚溶液；从塔顶采出包括聚甲氧基二丁基

醚、甲醛、正丁醇和水的混合物蒸汽；

[0028] （2）混合物蒸汽由物料汽进口进入冷凝冷却器中，在120℃的条件下，甲醛蒸汽冷

凝为液体，与正丁醇、水、聚甲氧基二丁基醚组成的物料液从冷凝冷却器的底部进入回流罐

中，经由回流泵加压后，一部分物料液从精馏塔塔顶回流至精馏塔内，继续分离，未回流部

分采出精馏系统外；其中，回流比R=1，回流罐中的出液温度范围120℃。

[0029] 分别对含有聚甲氧基二丁基醚的混合物、精馏塔塔底采出的聚甲氧基二丁基醚溶

液以及塔顶采出的混合物蒸汽进行检测，其结果为：

[0030] 含聚甲氧基二丁基醚的混合物为10000kg/h，包括水0kg/h，正丁醇732kg/h，甲醛

477kg/h，甲氧基二丁基醚3287kg/h，二甲氧基二丁基醚2417kg/h，三甲氧基二丁基醚

1312kg/h，四甲氧基二丁基醚808kg/h，五甲氧基二丁基醚495kg/h，六甲氧基二丁基醚

293kg/h，七甲氧基二丁基醚179kg/h。

[0031] 精馏塔塔底采出的聚甲氧基二丁基醚溶液，包括：甲氧基二丁基醚17kg/h，二甲氧

基二丁基醚2417kg/h，三甲氧基二丁基醚1312kg/h，四甲氧基二丁基醚808kg/h，五甲氧基

二丁基醚495kg/h，六甲氧基二丁基醚293kg/h，七甲氧基二丁基醚179kg/h，合计5520kg/h。

[0032] 塔顶采出的混合物蒸汽，包括水0kg/h，正丁醇732kg/h，甲醛477kg/h，甲氧基二丁

基醚3270kg/h，合计4479kg/h。

[0033] 由以上检测结果可知，聚甲氧基二丁基醚的混合物中的甲醛全部进入精馏塔顶采

出的混合物蒸汽中，塔底采出的聚甲氧基二丁基醚溶液中不含甲醛，同时，精馏塔顶采出料

经净化后可循环回合成系统反应，有效提升了塔底采出的聚甲氧基二丁基醚的纯度，降低

了分离成本，提升了分离效率。
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图2
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