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微化工技术在防老剂TMQ合成中的应用

赵新远

（山东斯递尔化工科技有限公司，山东 曹县 274400）

摘要：介绍微化工技术产生的背景，分析微化工技术在防老剂TMQ合成中的应用。与现有技术相比，

通过使用微通道反应器制备防老剂TMQ，反应时间缩短，反应转化率提高，产品质量稳定，安全性好；设备

损耗低，可以连续不间断反应；操作简单，对环境污染小，具有良好的工业应用前景；制备的防老剂TMQ转

化率为85%～99%，防老剂TMQ的二、三、四聚体总含量达40%～75%。
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微化工技术作为化工过程强化的重要手段之

一，具有传质传热性能优异、安全性好、过程易于

控制等特点，可显著提高化工过程的安全性和生

产效率[1-3]。微化工反应与传统的间歇式反应釜生

产工艺完全不同，成功解决了传统工艺易爆炸和

反应不彻底的技术难题，能显著缩短反应时间和

缩小反应系统体积，改变化学工业污染重、能耗高

和安全性差的形象，有利于实现化工生产过程的

强化、安全、微型化和绿色化，大幅提高化工生产

的资源和能源利用效率，微化工技术也开启了橡

胶助剂生产的新时代。

1　微化工技术产生的背景

现代化工生产存在能源利用率和产品收率

低，资源浪费严重、三废排放环境污染严重、不安

全因素突出等现象。根据化工过程对减小设备尺

寸、强化反应过程、提高原料转化率和收率，降低

对环境影响的需要，微化工技术获得广泛应用。

微化工技术是20世纪90年代发展起来的化工

学科前沿技术，着重研究微时空尺度下的“三传一

反”特征与规律，是实现过程安全、高效、可控的现

代化技术。近年来，微化工技术广泛应用于液相反

应、气相反应、气-液反应、液-固反应、光催化反应

和电化学反应等反应体系。

微通道反应器是微化工技术发展过程中研

发的新型反应器，具有微米级尺寸的反应通道，

其借助特殊微加工技术及固体基质制造的可用

于进行化学反应的三维结构元件，通过尺度效应

的强化，可实现过程效应的强化。微化工技术应

用范围以液-液相为主，也涉及气-液两相、气-

固-液三相反应，主要用于精细合成，也涉及大宗

产品。微化工技术主要应用领域见表1。
微化工技术优势包括：（1）强化传热，实现

2—3个数量级提升；（2）强化传质，实现1—2个
数量级提升；（3）提升反应选择性，抑制副反应；

（4）反应速度提升1—2个数量级；（5）大幅提升过

程安全性。此外，微化工技术的实时在线反应量

表1　微化工技术主要应用领域

序号 氧化还原反应 官能团转化 偶联反应 其他反应

   1 催化加氢 氟化 碳-碳偶联 纳米颗粒制备

   2 氢化还原 硝化 碳-氮偶联 聚合反应

   3 非气相氧化 磺化 碳-氧偶联 酶催化反应

   4 气相氧化 氰化 碳-硫偶联 光化学反应

   5 环氧化 重氮化 氮-氮偶联 电化学反应

   6 烷基化 金属有机反应
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极小，包括可有效实现极端条件的控制、有效移除

积累的能量；适用于无水无氧控制和易爆控制。

微通道反应器与其他反应器参数对比见表2，
微化工技术在反应中的典型效果见表3。

表2　微通道反应器与其他反应器参数对比

反应器类型
换热面积/
（m2·m-3）

换热系数/

（W·m-2·K-1）
总换热系数/

（kW·m-3·K-1）

夹套反应釜 2. 5 400 1
内盘管反应釜 10 1 000 10
玻璃反应瓶 102 约500 50
板式换热器 800 1 560 1 250
微通道反应器 104 约2 500 25 000

表3　微化工技术在反应中的典型效果

序号 反应类型 效果

1 聚合 相对分子质量分布变窄

2 氧化 反应速率大幅提升

3 烷基化 选择性提高，收率增大

4 催化加氢 温度降低

5 生物催化 反应效率提高约400倍

微化工技术的限制因素包括：（1）物料限制：

固相物料难以进样，需填充固体催化剂；（2）过程

限制：超高温、超高压难以实现；（3）装备限制：设

备昂贵、材质耐受性问题；（4）工程应用限制：大

吨位复杂体系亟待突破，系统设计要求高，装备与

工艺匹配性要求高。

微化工技术的研究主要包括以下3个部分。

（1）基础理论研究。通过计算模拟与实验相

结合，探寻尺度对反应本征的影响、流场结构调整

对尺度边界的影响，从而构建由宏观尺度向微观

尺度转化时的参数模型，并有效拓展尺度边界，为

工程应用奠定基础。

（2）装备制造研究。微流场技术中工艺过程

与装备相辅相成，装备研究是微流场研究的重要

分支之一。通过材质、外力场、加工方式（3D打印

等）、中控集成研究，设计并开发新型、特异性微流

场反应装备。

（3）工艺过程研究。结合微化工技术的实际

适用性与现有各类化学化工、生物化工存在的实

际问题，开展各类型反应体系的研究，目标产品涉

及精细、大宗、高分子、纳米颗粒等20余种产品。

通过工艺优化，力争在过程效率提升、安全性提

升、节能减排、节约成本方面取得进展，最终将相

关工艺推向工程化应用。

2 微化工技术在防老剂TMQ生产中的应用

防老剂TMQ，化学名称为2，2，4-三甲基-

1，2-二氢化喹啉聚合体，分子式为（C12H15N）n，聚

合度（n）为2—4，是酮胺类橡胶防老剂，在橡胶行

业广泛应用。防老剂TMQ虽为多聚体，但起主要

防护作用的是二、三、四聚体[4]。防老剂TMQ传统

生产主要有两点不足：废液处理复杂，易污染环

境；能耗高，成本高[5]。

微化工技术生产防老剂TMQ的反应机理为：

在避光条件下，将丙酮、苯胺和催化剂泵入微反应

装置的微混合器中，充分混合后泵入微反应装置

中的微通道反应器中进行反应；反应完成后，所得

反应液经蒸馏回收丙酮后，将剩余反应液的pH值

调至7，减压蒸馏后得到防老剂TMQ。

与现有技术相比，微化工技术制备防老剂

TMQ具有如下优势：（1）通过使用微通道反应器制

备防老剂TMQ，反应时间短，反应转化率高，通量

大，产品质量稳定，有利于放大规模生产，且安全性

好，可有效克服传统反应釜的缺点；（2）设备的损

耗低，可以连续不间断地进行反应，且操作简单，对

环境污染小，具有良好的工业应用前景；（3）产物

转化率为85%～99%，防老剂TMQ的二、三、四聚

体含量（以质量分数表示）高达40%～75%。

微化工技术中流速、盐酸用量、停留时间对防

老剂TMQ性能的影响分别见表4—6。
从表4可以看出：随着流速减小，防老剂TMQ

的二、三、四聚体含量先增大后减小；流速为0. 125 
mL·min-1时，二、三、四聚体含量最大。

从表5可以看出：随着盐酸用量减小，防老剂

TMQ的二、三聚体含量减小，四聚体含量增大；盐

酸用量为0.07 mol时，二、三、四聚体总含量较大

表4　流速对防老剂TMQ性能的影响

项　　目
流速/（mL·min-1）

1. 000 0. 250 0. 125 0. 083 0. 050
转化率/% 92 93 96 96 97
二聚体含量/% 27 30 35 33 28
三聚体含量/% 11 15 19 18 16
四聚体含量/% 4 4 8 7 5

注：苯胺用量为0. 2 mol，盐酸用量为0. 07 mol，丙酮用量为

0. 6 mol，停留时间为60 min，反应温度为140 ℃。
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且盐酸用量适中。

从表6可以看出：随着停留时间延长，防老剂

TMQ的二、三、四聚体含量增大；停留时间为40～60 
min时，二、三、四聚体总含量较大且效率较高。

总的来看，微化工技术制备的防老剂TMQ转

化率为85%～99%，防老剂TMQ的二、三、四聚体

总含量达40%～75%，比传统工艺更优。

3 结语

我公司与南京工业大学合作建设橡胶助剂院

士工作站，重点研究方向为微化工技术在橡胶助

剂产业中的应用。近年来在小试基础上不断进行

放大试验，并改进微通道反应器，优选反应条件。

目前年通量1万t的试验设备已在防老剂生产系统

中安装运行。该反应器将几个装置单元叠加，实现

量的放大，反应管路内径为20 mm，总长度大于400 
m，反应时间缩短。与普通工艺相比，微化工技术

合成防老剂TMQ具有精确控制反应时间和反应温

度、实现连续化生产、操作更安全等优势。

近年来橡胶助剂企业与高校和科研院所积极

进行产学研合作，在微化工技术工程化方面取得

了丰硕的成果。微化工技术的成功开发和应用将

对橡胶助剂及精细化工领域产生重大影响，为实

现我国碳达峰、碳中和作出贡献。
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表5　盐酸用量对防老剂TMQ性能的影响

项　　目
盐酸用量/mol

0. 10 0. 07 0. 02
转化率/% 94 96 88
二聚体含量/% 33 32 29
三聚体含量/% 17 15 13
四聚体含量/% 4 5 7

注：苯胺用量为0. 2 mol，丙酮用量为0. 6 mol，流速为0. 125 

mL·min-1，停留时间为40 min，反应温度为140 ℃。

表6　停留时间对防老剂TMQ性能的影响

项　　目
停留时间/min

5 20 40 60 100
转化率/% 91 93 96 96 97
二聚体含量/% 25 27 33 34 34
三聚体含量/% 8 10 14 14 18
四聚体含量/% 3 4 6 7 7

注：苯胺用量为0. 2 mol，盐酸用量为0. 07 mol，丙酮用量为

0. 6 mol，流速为0. 125 mL·min-1，反应温度为140 ℃。

Application of Micro-chemical Technology in Synthesis of Antioxidant TMQ

ZHAO Xinyuan
（Shandong Stair Chemical & Technology Co. ，Ltd，Caoxian 274400，China）

Abstract：In this paper，the background of micro-chemical technology was introduced and the 
application of micro-chemical technology in the synthesis of antioxidant TMQ was analyzed. Compared with 
existing technology in the synthesis of antioxidant TMQ，use of micro-channel reactor could shorten the 
reaction time，improve the conversion rate，the product quality stability and the process safety，the equipment 
loss was low，the reaction could be continuous and uninterrupted，and the operation was simple，moreover，
it had little pollution and had good industrial application prospects. The conversion rate of the prepared 
antioxidant TMQ was 85%～99%，and the total content of dimer，trimer and tetramer of the antioxidant TMQ 
was 40%～75%.

Key words：micro-chemical technology；micro-channel reactor；antioxidant TMQ；dimer；trimer；
tetramer；conversion rate


