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生产现场 过程技术与工艺

利用微通道合成乙醛酸
的工艺及组合装置

利用微流控技术使空气催化氧化乙二醛合成乙醛酸的工艺及组合装置可提高乙二醛转化率和保护

环境和水资源——本文重点论述了把微流控技术引入到空气催化氧化合成乙醛酸的工艺中的工

艺条件设计、流程控制、微通道反应装置组合以及所取得的良好效果。

文 /师红亮

乙
醛酸是重要的有机化

工原料和中间体，广泛

应用于香料、制药、农

药以及高聚物交联剂等领域。目

前，国内规模化生产乙醛酸的合

成路线主要采用的还是“乙二醛

硝酸氧化法”和“草酸电解还原 

法”等。

乙二醛硝酸氧化法合成乙

醛酸工艺多采用间歇式反应釜生

产，它在反应生成乙醛酸的同时

还伴生±20% 的草酸。由于该工

艺运行过程中会产生对环境不友

好的一氧化氮、二氧化氮，加之

反应过程易暴沸、溢锅的危险特

性，正逐步被国家安全部门严控

和生产厂家寻求替代。“草酸电

解还原法”虽然工艺简单，但是

耗电量大，产出的乙醛酸浓度只

有 5.0%~6.0% ，需要多级蒸馏浓

缩才能得到高浓度或晶体乙醛酸，

能耗高，生产成本太高。

本着低碳、节能、环保和解

决以上合成乙醛酸工艺缺陷的目

的，我们利用微通道反应器，把

微流控技术引入到空气氧化乙二

醛合成乙醛酸工艺中，并取得了

预期效果。

微流控技术引入乙醛酸合成

工艺
微流控技术是利用几十至几

百微米的微通道反应器、微通道

换热器等来操控极小量液体的技

术。与传统的反应釜间歇式生产

工艺技术相比，微通道反应器体

积小，比表面积特别大，物料通

过快速碰撞混合均匀，使通常危

险的工艺变得安全便捷，物料流

速稳定，反应时间缩短，压力降低，

温度等参数易控。同时，工艺流

程中的副反应少、产品收率、纯

度高以及质量稳定。

在利用微流控技术合成乙醛

酸的工艺创新中，我们选择乙二

醛和空气作为原料，在复合贵金

属催化剂作用下一步合成乙醛酸。

此工艺属气—液反应，非常适合

微流控技术的应用。形象地讲，

利用微通道反应器让原料乙二醛

和空气从一端进入反应器，高质

量产品乙醛酸从另一端口源源不

断地流出来，因此能够实现较高

的产量。

微流控技术合成乙醛酸的 
工艺

选择乙二醛为原料，选择空

气作为氧化剂，选择 Ag/Al2O3 与

Pt/ Al2O3 的混合物或 Pt-Cu 丝网

为催化剂。

空气氧化乙二醛合成乙醛酸

的化学反应式如下：

2CHO-CHO + O2→ 2CHOCOOH

主要设备：微通道反应器、微

通道换热器、微孔膜压滤机。

微流控技术合成工艺流程简

图如图 1 所示。

工艺流程操作步骤及相关 

参数

（1）先把催化剂 Ag/Al2O3 与

Pt/ Al2O3 的混合物或 Pt-Cu 丝网装

填到微通道反应器Ⅰ区的催化剂

模块区域；（2）再把 40% 的原料

乙二醛稀释成 16%~20% 的乙二醛
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水溶液；（3）空气与乙二醛进料比

例控制在 1 ：4.45，使二者进行充

分的气 -液混合并加压推进到微通

道反应器中；（4）在微通道反应器

Ⅰ区控制温度 110~115℃，Ⅱ区控

制温度 125~130℃，Ⅲ区控制温度

140~150℃。（5）在微通道反应器

内控制系统压力在 0.6~1.2 MPa ；

（6）控制空气和乙二醛在微通道

反应器内停留时间 1.5~2.0 s ；（7）

合成所得到的粗品乙醛酸再经Ⅳ

区降压、降温，接下来进行气 - 液

分离和微孔膜压滤除去大部分水

就得到 55%~60% 的较高浓度乙醛

酸；根据需要还可以再经进一步的

浓缩、降温、析晶得到高纯度晶

体乙醛酸；（8）从微孔膜压滤出来

的水作为复用水返回到乙二醛稀

释罐重新利用。 

微流控技术合成乙醛酸工艺

的优点

利用微流控技术合成乙醛酸

的工艺，它所表现出的明显的优

点是流程安全、快捷；无废水、废

气、废固产；贵金属催化剂消耗低，

乙醛酸产出量大，效率高。

  利用微流控技术合成乙醛

酸的装置设计
 精细化工流程中工艺与装置

是分不开的，优秀的工艺必然会

依靠相应的装置来实现。结合微

流控技术合成乙醛酸的工艺设计

和试验数据，我们设计了一套利

用微通道合成乙醛酸的组合装置，

本设计的组合装置的主要创新点

是把微通道反应器、微通道换热

器、微孔膜压滤机以及气 - 液分离

器等组件有机结合在一起实现乙

醛酸的生产合成，能快捷、安全、

连续、有效地使空气和乙二醛一

步氧化合成乙醛酸。

装置组合

本设计的一种利用微通道反

应器合成乙醛酸的组合装置，它

包括：乙二醛稀释罐、气液混合喷

射器、微通道反应器、背压连通管、

微通道换热器、气液分离器、增

压泵、微孔膜压滤机、乙醛酸收

集罐以及复用水收集罐。

其特征在于，所述的乙二醛

稀释罐上部连

接着复用水管

道和原料乙二

醛管道，底部

通过乙二醛输

送泵从侧面与

气液混合喷射

器 相 连， 气 -

液混合喷射器

一端进口连接

着高压空气管

道，侧面进口

与稀释乙二醛

管道相连，一

端出口连接着

微通道反应器，

所述的微通道

反应器另一端

出口通过背压

管连接着微通道换热器，微通道

换热器通过内置的背压阀与气液

分离器相连，气液分离器顶部连

接有尾气管道，其底部通过增压

泵与微孔膜压滤机相连，微孔膜

压滤机设置有 2 个出口，侧面出

口连接着乙醛酸收集罐，前端出

口连接着复用水收集罐，复用水

收集罐底部出口通过管道与乙二

醛稀释罐上部相连。如此，相关

组件的有机结合就成为本设计的

合成乙醛酸的组合装置。

在本设计中，各组件分工明

确，乙二醛稀释罐负责乙二醛浓

度调控，气 - 液混合喷射器负责

乙二醛与空气的快速混相；微通道

反应器、背压连通管、微通道换

热器负责加热、增压、催化反应

与快速降温，气液分离器、微孔

膜压滤机、乙醛酸收集罐以及复

用水收集罐等属乙醛酸的后处理 

设备。

本技术方案的一种利用微通

道反应器合成乙醛酸的组合装置的

图 1  微流控技术合成工艺流程简图

图 2  利用微通道反应器合成乙醛酸的组合装置的结构及

工艺流程示意图

注：01 乙二醛稀释罐、02 气 -液混合喷射器、03 微通道反应器、04 背

压连通管、05 微通道换热器、06 气 - 液分离器、07 增压泵、08 微孔

膜压滤机、09 乙醛酸收集罐、10 复用水收集罐、101 复用水进口、102

原料乙二醛进口、103 乙二醛输送泵、201 空气进口、202 稀释乙二醛

进口、501 背压阀、601 尾气管道、602 阻液网格层、801 纳米柱、802

小分子出口、803 大分子出口、901 乙醛酸出口、1001 复用水出口。
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结构及工艺流程示意如图 2所示。

细节说明

1. 所述的气液混合喷射器实

质就是在文丘里喷射器基础上的

改进，它以高压空气为动力，设

计工作压力为 1.0~2.0 MPa，高压

空气喷头与稀释乙二醛进口垂直

且向前延伸 20~50 mm ；这样就能

保证空气与乙二醛的快速混合与

快速推进。

2. 所述的微通道反应器内部

设置有可装填以三氧化铝或 4A

分子筛为载体的贵金属化合物或

贵金属丝网作为催化剂的模块，

这样设计目的是便于催化剂的装

填和去除，同时也不会出现微小

固体颗粒堵塞微通道反应器的 

现象。

3. 所述的微通道反应器所

设计的工作压力为 0.1~2.5MPa，

在 本 设 计 中 的 工 作 压 力 为

0.6~1.2MPa。

4. 所述的连接微通道反应

器和微通道换热器的背压连通

管从高压到低压的压程设置为

2.5 ～ 0.5 MPa，这样设计的目的

是保证微通道反应器到微通道换

热器的平稳过渡。

5. 所述的微通道换热器体积

选择为 1.0~2.0 m3，换热面积为

2 200~2 500 m2，所述的微通道换

热器内置的背压阀从高压到低压

的工作压程为 0.5 MPa 至常压；这

样设计的目的是既能保证热交换

的快速进行同时又能降为常压的

流体源源不断地进入下工序。

6. 所述的气液分离器上部

设置有阻液网格层，阻液网格

层由斜向波纹填料或 PE、PP、

PTFE 球形填料组成，模块厚度为

200~400 mm ；这样设计的有益效

果是在确保气 -液高效分离的同时

而不会产生气 - 液挟带现象。

7. 所述的微孔膜压滤机流量

2~12 t/h，精度 0.10~1.0 nm，微

孔膜压滤机内部设置有 15~30

根微孔膜柱子，有效膜面积

800~1 000 m2。这样设计的目的是

采用高精度、大表面积的微孔膜

压滤机有助于快速移除反应液中

更多的小分子水。

本设计合成乙醛酸组合装置

的操作流程

（1）先把原料乙二醛和复用

水经进口 101 和 102 打入乙二醛

稀释罐 01 配制成 16%~20% 浓度，

再由乙二醛输送泵 103 打入气液

混合喷射器 02 与高压空气流混合

被送入微通道反应器 03 ；（2）经

过催化、加压、加热等工艺条件

一步合成 25% ～ 26% 的粗品乙

醛酸；（3）经背压连通管 04 稍微

降压进入微通道换热器 05，降温

后再通过背压阀 501 降为常压后

进入气 - 液分离器 06 ；（4）尾气

通过管道 601 作进一步净化处理，

粗品乙醛酸再由增压泵 07 送入微

孔膜压滤机 08 进行浓缩除水；（5）

所含水分大部被压进复用水收集

罐 10，复用水经出口 1001 转入乙

二醛稀释罐 01 进行循环利用；（6）

高浓度乙醛酸注入乙醛酸收集罐

09，再经出口 901 转入下工序进

行提浓或析晶。

生产实例
准 备 10.0 t 40% 乙 二 醛 测

算投料，（1）首先把 40% 乙二

醛经乙二醛稀释罐 01 稀释成

19.8% 的乙二醛水溶液，（2）再

把经过高温处理的贵金属催化

剂 Ag/Al2O3 与 Pt/ Al2O3 的混合

物装填到微通道反应器 03 的Ⅰ

区催化剂模块区域；（3）起动

高压空气和乙二醛水溶液转移

泵 103，进料比例控制在 1:4.45

进入气 - 液混合喷射器 02，使

二者进行充分的气液混合并加

压推进到微通道反应器 03 中；

（4）在微通道反应器 03 内Ⅰ

区控制温度 110~115 ℃，Ⅱ区

控制温度 125~130℃，Ⅲ区控

制温度 140~150℃，在微通道

反应器 03 内控制系统压力在

0.8~0.9 MPa 之间，控制空气和

乙二醛在微通道反应器 03 内停

留时间 1.5~2.0 s ；（5）合成所

得到的粗品乙醛酸再经微通道

换热器 05（微通道Ⅳ区）降压、

降温，接下来转入气 - 液分离

器 06 进行气 - 液分离，再增压

经微孔膜压滤机 08 除去大部分

水就得到 59.6% 的高浓度乙醛

酸 8.48t，产率 99.06% ；根据需

要还可以再经进一步的浓缩、降

温、析晶得到高纯度晶体乙醛酸

4.50t，产率 88.1%，检测乙醛

酸晶体含量 99.6% ；（6）从微孔

膜压滤机 08 出来的水作为复用

水返回到乙二醛稀释罐 01 重新 

利用。

 

结语
综上所述，利用微流控技术

使空气催化氧化乙二醛合成乙醛

酸的工艺及组合装置，与目前国

内外形成规模化生产能力的“乙

二醛硝酸氧化法”和“草酸电解

合成乙醛酸”的工艺相比较，它

带来的明显的有益效果表现为：

（1）流程安全、快捷、生产效率

高、占用空间小；（2）无废水、废

气、废固产生，复用水能循环利

用，对环境保护和水资源非常有

利；（3）复合贵金属催化剂消耗低，

乙二醛转化率大幅度提高；（4）它

还具有无须蒸馏浓缩就能得到较

高含量乙醛酸的特点，这对降低

生产成本非常有利。 ●
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