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[摘要] 　 针对叔戊醇钾生产过程中液固两相混合效果的强化ꎬ设计了新型搅拌装置ꎬ通过正交试验法ꎬ研究了

搅拌桨桨型、挡板安装角度、釜内温度、搅拌转速和搅拌时间等影响因素对该体系固相分散的影响ꎬ通过自行开

发的新型多相流图像识别系统ꎬ检测实验过程中液固两相流混合效果. 结果表明ꎬ采用 ＳＧ－６(２)搅拌桨、安装角

度 θ＝ ９０°的挡板、操作温度 １６０~１６５ ℃ 、搅拌速度 １５０~ １５５ ｒ / ｍｉｎ、搅拌时间 ３０ ｍｉｎ 为最佳优化条件ꎬ其局部固

相体积分数达到 １１.９８％.
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叔戊醇钾是重要的精细化学品ꎬ其碱性大于传统的无机强碱[１]ꎬ作为有机反应中的催化剂ꎬ广泛用于

缩合、重排和开环等反应中[２－６] . 传统的碱金属醇盐产品为固体粉末状物质ꎬ粉末状碱金属醇盐腐蚀性强、
吸湿性强、易燃易爆ꎬ常州吉恩药业有限公司通过自主研发及与本课题组开展的产学研合作ꎬ突破了颗粒

状碱金属醇盐合成、生产的关键技术ꎬ首次提出采用釜式反应器生产颗粒状叔戊醇钾.
颗粒状叔戊醇钾解决了粉末状产品在生产中发生的物料损失及安全问题ꎬ但目前的颗粒状产品生产

中生产装置和工艺过程仍存在一定的问题:颗粒状产品中仍含有部分粉末状产品ꎬ影响产品品质ꎻ生产过

程能耗偏大ꎬ生产周期偏长. 为了解决上述问题ꎬ必须进一步强化搅拌釜的搅拌混合效果ꎬ将反应生成的

粉末状叔戊醇钾进行二次溶解ꎬ确保其中固相尽量完全溶解ꎬ方便后续结晶形成高纯度的颗粒状叔戊醇钾.
二次溶解的过程是一个液固两相混流的过程ꎬ而固相在搅拌釜内的分散状态对液固两相流混合起关

键作用ꎬ固相分布越均匀ꎬ越有利于混合[７－９] . 影响搅拌釜内两相混合效果的因素包括:搅拌釜内搅拌产生

的流场分布ꎻ搅拌桨的形状ꎻ连接搅拌桨的轴转速及搅拌时间ꎻ搅拌釜内静态的内部构件ꎻ釜内的操作温
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度ꎬ也即随着温度的变化ꎬ釜内液相的密度与粘度变化对分布的影响[１０－１５] .
本文通过正交实验设计ꎬ考察搅拌桨桨型、挡板安装角度、釜内温度、搅拌转速和搅拌时间等影响因素

对固相分散的影响ꎬ以确定最优工艺条件ꎬ达到优化搅拌釜混合效果的目的.

１　 实验

１.１　 实验试剂

固相采用常州吉恩药业有限公司生产的粉末状叔戊醇钾ꎬ固相含量为 １２％ꎬ固相物质的平均直径为

４０ μｍ. 液相为工厂使用混合高沸点有机溶剂ꎬ液相含量为 ８８％.
１.２　 实验装置及分析方法

１.２.１　 实验装置

采用自行设计的搅拌装置ꎬ搅拌釜的结构如图 １ꎬ尺寸如表 １ 所示.

图 １　 实验装置及几何模型

Ｆｉｇ􀆰 １　 Ｔｈｅ ｄｉａｇｒａｍ ｏｆ ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌ ｄｅｖｉｃｅ
ａｎｄ ｇｅｏｍｅｔｒｉｃ ｍｏｄｅｌ

表 １　 叔戊醇钾搅拌混合装置尺寸

Ｔａｂｌｅ １　 Ｔｈｅ ｄｉｍｅｎｓｉｏｎｓ ｏｆ ｐｏｔａｓｓｉｕｍ ２￣ｍｅｔｈｙｌ￣２￣ｂｕｔｏｘｉｄｅ ｍｉｘｉｎｇ ｄｅｖｉｃｅ

结构 尺寸 / ｍ

搅拌釜圆柱体高 Ｈ１ ０.３５０

搅拌釜椭圆底高 Ｈ２ ０.０５０

搅拌釜内径 Ｔ ０.３００

搅拌桨直径 Ｄ１ ０.１００

搅拌桨离底高度 Ｃ ０.０７０

搅拌轴直径 Ｄ２ ０.０２０

挡板宽度 Ｗ ０.０３０

挡板高度 Ｈ３ ０.２５０

　 　 搅拌桨桨叶选择六直叶开启涡轮桨(ＳＴ－６)、六弯叶开启涡轮桨(ＣＴ－６)和自行设计的 ＳＧ－６(２)型搅

拌桨ꎬ桨型结构如图 ２ 所示. 所有桨型的尺寸采用相同比例ꎬ搅拌桨直径 ０.１ ｍꎬ轮毂直径 ０.０２８ ｍꎬ叶片高

度 ０.０３ ｍꎬ厚度 ０.００２ ｍ. ３ 种桨叶尺寸如表 ２ 所示. 通过挡板上方电机控制釜内挡板角度ꎬ挡板结构如图 ３
所示.

图 ２　 搅拌桨结构示意图

Ｆｉｇ􀆰 ２　 Ｓｃｈｅｍａｔｉｃ ｄｉａｇｒａｍ ｏｆ ｉｍｐｅｌｌｅｒ ｓｔｒｕｃｔｕｒｅ

表 ２　 搅拌桨尺寸

Ｔａｂｌｅ ２　 Ｔｈｅ ｄｉｍｅｎｓｉｏｎｓ ｏｆ ｓｔｉｒｒｉｎｇ ｉｍｐｅｌｌｅｒ

搅拌桨类型 结构 尺寸 / ｍ

ＳＴ－６ 桨叶长度 ０.０３６

ＣＴ－６ 桨叶长度 ０.４００

ＳＧ－６(２) 桨叶长度
连接轴直径

０.０３０
０.００４

１.２.２　 检测装置

本文中采用自行开发的多相流体系分散图像分析系统对采集的图像中固体颗粒分布与固相体积分数

进行统计计算ꎬ分析系统所用软件截图如 ４ 所示.
—８８—
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图 ３　 挡板结构示意图

Ｆｉｇ􀆰 ３　 Ｔｈｅ ｓｃｈｅｍａｔｉｃ ｄｉａｇｒａｍ ｏｆ ｂａｆｆｌｅ ｓｔｒｕｃｔｕｒｅ

图 ４　 多相流体系分散相图像识别与分析系统

Ｆｉｇ􀆰 ４　 Ｔｈｅ ｉｍａｇｅ ｒｅｃｏｇｎｉｔｉｏｎ ａｎｄ ａｎａｌｙｓｉｓ ｓｙｓｔｅｍ ｆｏｒ ｄｉｓｔｒｉｂｕｔｅｄ ｐｈａｓｅ ｏｆ ｍｕｌｔｉｐｈａｓｅ ｆｌｏｗ ｓｙｓｔｅｍ

由于拍摄的图像使用像素来定义几何长度ꎬ因而在计算实际固体颗粒体积大小时ꎬ需要设定标尺ꎬ将
像素与拍摄的实际大小进行对应ꎬ将定义的尺寸进行添加ꎬ以此为准算出单颗固相颗粒的大小和所拍摄区

域的固相体积分数ꎬ通过分析估算整个搅拌釜的固相分散ꎬ其计算公式如下:
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图 ５　 点位置示意图

Ｆｉｇ􀆰 ５　 Ｔｈｅ ｄｉａｇｒａｍ ｏｆ ｐｏｉｎｔ ｐｏｓｉｔｉｏｎ

式中ꎬＮ 为目标颗粒数目ꎻｄｉ 为目标颗粒尺寸ꎻＶ 为成像范围

体积.
利用上述的多相流测量仪及多相流分析系统对叔戊醇钾搅

拌混合小试装备进行实验测量ꎬ使用抽样的方式对搅拌釜内粉

末状叔戊醇钾的分布情况拍照分析ꎬ拍照测量点 Ａ 位置为:ｘ ＝
０.０７５ ｍꎬｙ＝０ ｍꎬｚ＝０.１５ ｍ 处ꎬ具体位置显示如图 ５ 所示.
１.３　 正交试验设计

文章考察搅拌桨桨型、挡板安装角度、釜内温度、搅拌转

速和搅拌时间 ５ 个因素对叔戊醇钾固相分散的影响ꎬ每个因

素选取 ３ 个水平ꎬ具体的影响因素水平如表 ３ 所示.
表 ３　 正交试验影响因素水平表

Ｔａｂｌｅ ３　 Ｔｈｅ ｏｒｔｈｏｇｏｎａｌ ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌ ｄｅｓｉｇｎ

影响因子 Ａ:搅拌桨 Ｂ:挡板角度 θ / (°) Ｃ:温度 / ℃ Ｄ:转速 / ( ｒ / ｍｉｎ) Ｅ:搅拌时间 / ｍｉｎ

水平 １ ＳＴ－６ ３０ １４０~１４５ １３０~１３５ ２０

水平 ２ ＣＴ－６ ４５ １６０~１６５ １５０~１５５ ３０

水平 ３ ＳＧ－６(２) ９０ １８０~１８５ １７０~１７５ ４０

—９８—
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２　 结果及讨论

２.１　 正交试验结果

经过搅拌混合ꎬ在选取的拍照测量点 Ａ 进行拍照取样(如图 ６)及局部固相体积分数计算ꎬ正交试验结

果如表 ４ 所示ꎬ图 ６ 对应表 ４ 中各个实验序号的拍照检测图样. 表 ４ 中 Ｋ 表示各单因素在不同水平面上的

局部固相体积分数平均值ꎬＲ 表示各单因素在各水平上的最大值与最小值之差ꎬＲ 值越大ꎬ表明该单因素

对釜内局部固相体积的影响越大. 由 Ｒ 值可以看出ꎬ对釜内局部固相体积的影响主次顺序为搅拌桨结构>
搅拌转速>挡板安装角度>搅拌时间>釜内温度ꎬ说明搅拌桨结构对釜内混合影响较大ꎬ为主要因素. 搅拌

转速对釜内混合情况的影响次之ꎬ挡板安装角度、搅拌时间和釜内温度影响较小.

图 ６　 正交实验下局部固相分布图

Ｆｉｇ􀆰 ６　 Ｔｈｅ ｐａｒｔｉａｌ ｓｏｌｉｄ ｐｈａｓｅ ｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎ ｄｉａｇｒａｍ ｕｎｄｅｒ ｏｒｔｈｏｇｏｎａｌ ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔ

表 ４　 正交试验数据表

Ｔａｂｌｅ ４　 Ｔｈｅ ｏｒｔｈｏｇｏｎａｌ ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔ ｄａｔａ

序号
因素

Ａ Ｂ Ｃ Ｄ Ｅ 固相体积分数 / ％

１ １ １ １ １ １ ７.０２１
２ １ ２ ２ ２ ２ ９.１１２
３ １ ３ ３ ３ ３ １０.０３０
４ ２ １ １ ２ ２ ９.６７３
５ ２ ２ ２ ３ ３ ９.８９９
６ ２ ３ ３ １ １ ７.８９３
７ ３ １ ２ １ ３ ９.２５５
８ ３ ２ ３ ２ １ １０.７９０
９ ３ ３ １ ３ ２ １１.５８０
１０ １ １ ３ ３ ２ ９.６８５
１１ １ ２ １ １ ３ ７.８５２
１２ １ ３ ２ ２ １ ９.８３６

—０９—
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续表 ４　 Ｔａｂｌｅ ４ ｃｏｎｔｉｎｕｅｄ

序号
因素

Ａ Ｂ Ｃ Ｄ Ｅ 固相体积分数 / ％
１３ ２ １ ２ ３ １ ９.５１２
１４ ２ ２ ３ １ ２ ８.５３２
１５ ２ ３ １ ２ ３ １０.５２
１６ ３ １ ３ ２ ３ １０.９９
１７ ３ ２ １ ３ １ １０.１５
１８ ３ ３ ２ １ ２ １０.６８
Ｋ１ ０.０８９ ２ ０.０９５ ６０ ０.０９４ ７０ ０.０８５ ４ ０.０９２ ００
Ｋ２ ０.０９３ ４ ０.０９３ ９０ ０.０９７ ２０ ０.１０２ ０ ０.０９８ ８０
Ｋ３ ０.１０６ ０ ０.１０１ ００ ０.０９６ ５０ ０.１０１ ０ ０.０９７ ６０
Ｒ ０.０１６ ８ ０.００７ １０ ０.００２ ５０ ０.０１６ ６ ０.００６ ８０

主次顺序 Ａ>Ｄ>Ｂ>Ｅ>Ｃ
优水平 Ａ３ Ｂ３ Ｃ２ Ｄ２ Ｅ２
优组合 Ａ３ Ｂ３ Ｃ２ Ｄ２ Ｅ２

图 ７　 最优组合局部固相分布图

Ｆｉｇ􀆰 ７　 Ｔｈｅ ｐａｒｔｉａｌ ｓｏｌｉｄ ｐｈａｓｅ ｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎ
ｄｉａｇｒａｍ ｕｎｄｅｒ ｏｐｔｉｍａｌ ｃｏｍｂｉｎａｔｉｏｎ

２.２　 最优工艺条件确定

从表 ４ 结果可知ꎬ促进搅拌釜内粉末状叔戊醇钾分散的

最优组合为 Ａ３Ｂ３Ｃ２Ｄ２Ｅ２ꎬ即搅拌桨为 ＳＧ－６(２)型搅拌桨、挡
板安装角度为 ９０°、釜内温度为 １６０~１６５ ℃、搅拌转速为 １５０~
１５５ ｒ / ｍｉｎ、搅拌时间为 ３０ ｍｉｎ. 以此为条件继续进行搅拌混合

实验ꎬ在选取的拍照测量点 Ａ 进行拍照取样(如图 ７)ꎬ计算局

部固相体积分数为 １１.９８％ꎬ优于之前所有实验组合.

３　 结论

(１)针对叔戊醇钾的二次混合溶解问题ꎬ设计了搅拌混合实验装置ꎬ采用自行开发的新型多相流图像

识别系统ꎬ通过对局部固相体积分数的分析ꎬ检测实验过程中液固两相流混合效果.
(２)通过五因素三水平的正交试验方法ꎬ研究了叔戊醇钾搅拌混合的各因素交互作用ꎬ确定了最佳工

艺条件为:ＳＧ－６(２)搅拌桨搭配安装角度 θ ＝ ９０°的挡板ꎬ操作温度为 １６０ ~ １６５ ℃ꎬ搅拌速度为 １５０ ~ １５５
ｒ / ｍｉｎꎬ搅拌时间为 ３０ ｍｉｎꎬ此时该体系固相体积分率达到 １１.９８％ꎬ实现了液固两相混合效果的强化ꎬ为后

续工业化实验及装置设计提供了基础数据.
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