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PTA结晶粒度分布不均的精制工艺参数调控研究

赵家明Ǔ庄Ǔ晨Ǔ姜利滨Ǔ徐Ǔ军
嘉兴石化有限公司Ǔ浙江Ǔ嘉兴Ǔ314000

摘Ȟ要：精对苯二甲酸（PTA）作为聚酯工业的关键原料，其结晶粒度分布的均匀性对聚酯产品质量和生产效率
有着重要影响。本文围绕PTA结晶粒度分布不均的问题展开研究，深入剖析了影响结晶粒度分布的工艺参数，包括结
晶温度、结晶时间、搅拌速率、冷却速率以及添加剂的使用等。通过实验研究和数据分析，探讨了这些参数与结晶粒

度分布之间的内在联系，并提出了相应的精制工艺参数调控策略，旨在为优化PTA生产过程、提高产品质量提供理论
依据和技术支持。
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1��引言

精对苯二甲酸（PTA）是生产聚对苯二甲酸乙二醇酯
（PET）等聚酯产品的主要原料，在纺织、包装、电子等
众多领域有着广泛的应用。PTA的质量直接影响聚酯产品
的性能，而结晶粒度分布是衡量PTA质量的重要指标之
一。均匀的结晶粒度分布有助于提高PTA的过滤性能、溶
解性能以及后续聚酯聚合反应的效率，降低生产成本，

提升产品质量。然而，在实际生产过程中，PTA结晶粒度
分布不均的问题较为常见，导致产品质量波动，影响了

企业的经济效益和市场竞争力。因此，深入研究PTA结晶
粒度分布不均的原因，并探索有效的精制工艺参数调控

方法具有重要的现实意义。

2��PTA 结晶过程粒度分布影响因素概述

2.1  结晶温度
结晶温度是影响PTA结晶粒度分布的关键因素之一。

不同的结晶温度会导致溶液的过饱和度发生变化，进而

影响晶核的生成速率和晶体的生长速率。一般来说，在

较低的结晶温度下，溶液的过饱和度较大，晶核生成速

率加快，容易形成大量细小的晶体；而在较高的结晶温

度下，过饱和度相对较小，晶核生成速率减慢，晶体有

更多的时间和空间进行生长，可能导致晶体粒度增大[1]。

但如果结晶温度过高，可能会引起晶体生长过快，出现

晶体聚并现象，反而导致粒度分布变宽。

2.2  结晶时间
结晶时间的长短直接影响晶体的生长程度。结晶时

间过短，晶体生长不充分，粒度较小；而结晶时间过

长，虽然晶体能够进一步生长，但也可能导致晶体之间

的碰撞和聚并机会增加，使粒度分布变得不均匀。此

外，结晶时间还与结晶温度密切相关，在较高的结晶温

度下，晶体生长速率较快，所需的结晶时间相对较短；

反之，在较低的结晶温度下，需要更长的结晶时间才能

达到预期的晶体粒度。

2.3  搅拌速率
搅拌在PTA结晶过程中起着重要的作用。适当的搅拌

可以增强溶液的传质和传热效果，使溶液的温度和浓度

分布更加均匀，有利于晶核的均匀生成和晶体的均匀生

长。搅拌速率过低，溶液内部的浓度梯度和温度梯度较

大，会导致局部过饱和度差异明显，从而形成不同大小

的晶核，最终导致晶体粒度分布不均；搅拌速率过高，

则可能会对晶体产生剪切作用，破坏已形成的晶体结

构，甚至使晶体破碎，同样会影响粒度分布。

2.4  冷却速率
冷却速率是指溶液在结晶过程中温度降低的速度。

快速冷却会使溶液迅速达到较高的过饱和度，导致大量

晶核在短时间内同时生成，这些晶核在生长过程中相

互竞争溶质，容易形成大量细小且粒度分布不均匀的晶

体；缓慢冷却则可以使溶液的过饱和度逐渐增加，晶核

生成速率相对平稳，晶体有足够的时间进行有序生长，

有利于获得粒度分布均匀的晶体。然而，过慢的冷却速

率会延长生产周期，降低生产效率。

2.5  添加剂的使用
在PTA结晶过程中，添加适量的添加剂可以改变溶液

的物理化学性质，从而影响结晶行为。例如，一些表面

活性剂可以吸附在晶体表面，改变晶体的表面能，抑制

晶体的生长或促进特定晶面的生长，进而控制晶体的粒

度和形状；某些成核剂可以降低晶核生成的能垒，增加

晶核数量，使晶体粒度细化[2]。但添加剂的种类、用量和

使用方法需要严格控制，否则可能会产生相反的效果，

导致结晶粒度分布更加不均匀。
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3��实验研究方法与过程

3.1  实验原料与设备
实验所用的PTA原料来自某PTA生产企业，其基本性

质符合工业生产要求。实验设备包括结晶反应釜、恒温

水浴锅、搅拌器、温度传感器、粒度分析仪等。结晶反

应釜采用不锈钢材质，具有良好的密封性和耐腐蚀性，

能够满足不同实验条件下的结晶反应需求；恒温水浴锅

用于精确控制结晶温度，温度波动范围在±0.1℃以内；搅
拌器采用可调速电机驱动，搅拌桨形式为推进式，搅拌速

率可在0-1000r/min范围内连续调节；粒度分析仪采用激光
衍射法，能够快速、准确地测量PTA晶体的粒度分布。

3.2  实验方案设计
为了系统研究各工艺参数对PTA结晶粒度分布的影

响，设计了单因素实验和正交实验。单因素实验分别考

察结晶温度、结晶时间、搅拌速率、冷却速率和添加剂

用量等参数在不同水平下对PTA结晶粒度分布的影响，每
个参数设置5-7个水平，其他参数保持恒定。通过单因素
实验，初步确定各参数对结晶粒度分布的影响趋势和适

宜范围。在单因素实验的基础上，选取对结晶粒度分布

影响较为显著的四个参数（结晶温度、结晶时间、搅拌

速率、冷却速率）进行四因素三水平的正交实验，以进

一步优化工艺参数组合，获得粒度分布均匀的PTA晶体。
3.3  实验过程
将一定量的PTA原料加入到结晶反应釜中，加入适量

的溶剂配制成一定浓度的PTA溶液。开启搅拌器，将溶
液加热至预定温度，使其充分溶解，形成均匀的过饱和

溶液。然后，按照设定的冷却速率将溶液冷却至结晶温

度，开始计时，并保持搅拌速率恒定。在结晶过程中，

定期取样，使用粒度分析仪测量样品的粒度分布。结晶

结束后，将晶体进行过滤、洗涤、干燥等处理，得到最

终的PTA产品，并对产品的其他性能指标进行检测分析。
4��实验结果与讨论

4.1  单因素实验结果分析
4.1.1  结晶温度对结晶粒度分布的影响
实验结果表明，随着结晶温度的升高，PTA晶体的

平均粒度呈现出先增大后减小的趋势。在较低的结晶温

度（如50℃）下，溶液的过饱和度较大，晶核生成速率
极快，导致晶体数量众多但粒度较小，粒度分布较宽；

当结晶温度升高至60℃-70℃时，过饱和度适中，晶核生
成速率和晶体生长速率达到较好的平衡，晶体有足够的

时间和空间进行生长，平均粒度增大，粒度分布变窄；

但当结晶温度继续升高至80℃以上时，晶体生长速率过
快，容易出现晶体聚并现象，使得粒度分布再次变宽，

且晶体的形状变得不规则。因此，适宜的结晶温度范围

为60℃-70℃。
4.1.2  结晶时间对结晶粒度分布的影响
结晶时间对PTA结晶粒度分布的影响较为显著。在结

晶初期（0-2h），晶体生长迅速，平均粒度随时间的延长
而明显增大；当结晶时间达到2-3h时，晶体生长速度逐渐
减缓，粒度分布趋于稳定；若结晶时间继续延长至4h以
上，晶体之间的碰撞和聚并机会增加，导致部分大晶体

进一步长大，而小晶体可能被包裹或溶解，粒度分布变

宽。综合考虑生产效率和产品质量，最佳结晶时间应控

制在2-3h。
4.1.3  搅拌速率对结晶粒度分布的影响
搅拌速率对PTA结晶粒度分布的影响呈现出明显的双

重性。当搅拌速率较低（100-200r/min）时，溶液内部的
传质和传热效果较差，局部过饱和度差异明显，导致晶

核生成不均匀，晶体粒度分布较宽；随着搅拌速率的增

加（200-400r/min），溶液的混合程度提高，温度和浓度
分布更加均匀，晶核生成和晶体生长条件得到改善，粒

度分布逐渐变窄；但当搅拌速率过高（> 500r/min）时，
强烈的剪切作用会对晶体产生破坏，使部分晶体破碎，

同时也会增加晶体之间的碰撞频率，导致晶体聚并，

粒度分布再次变宽。因此，适宜的搅拌速率范围为300-
400r/min。

4.1.4  冷却速率对结晶粒度分布的影响
冷却速率对PTA结晶粒度分布的影响与结晶温度密

切相关。快速冷却（冷却速率 > 5℃/min）会使溶液迅速
达到高过饱和度状态，晶核大量生成，晶体生长受到抑

制，导致晶体粒度细小且分布不均匀；缓慢冷却（冷却

速率 < 2℃/min）则有利于晶体的均匀生长，能够获得粒
度分布较窄的晶体，但生产周期较长。通过实验发现，

当冷却速率控制在2-3℃/min时，既能保证晶体有足够的
生长时间，又能避免生产周期过长，是一种较为理想的

冷却方式。

4.1.5  添加剂用量对结晶粒度分布的影响
在实验中，选择了一种常用的表面活性剂作为添加

剂。随着添加剂用量的增加，PTA晶体的平均粒度呈现
出先减小后增大的趋势。当添加剂用量较少时，其主要

作用是吸附在晶体表面，降低晶体的表面能，抑制晶体

的生长，使晶体粒度细化；但当添加剂用量超过一定值

后，过多的添加剂分子可能会在晶体表面形成多层吸

附，改变晶体的生长习性，导致晶体聚并，粒度反而增

大。因此，添加剂的用量需要严格控制，在本实验条件

下，适宜的添加剂用量为溶液质量的0.05%-0.1%。
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4.2  正交实验结果分析
通过四因素三水平的正交实验，得到了不同工艺参

数组合下PTA晶体的粒度分布数据。采用极差分析法对
实验结果进行处理，结果表明，各因素对PTA结晶粒度
分布的影响主次顺序为：结晶温度 > 搅拌速率 > 冷却速
率 > 结晶时间。进一步通过方差分析，验证了各因素对
实验结果的显著性影响，其中结晶温度和搅拌速率对结

晶粒度分布的影响极为显著（P < 0.01），冷却速率的影
响显著（P < 0.05），而结晶时间的影响相对较小（P > 
0.05）。通过综合分析，得到了最优的工艺参数组合为：
结晶温度65℃，结晶时间2.5h，搅拌速率350 r/min，冷却
速率2.5℃/min。在该工艺条件下进行验证实验，得到的
PTA晶体粒度分布均匀，平均粒度适中，且产品的其他性
能指标也符合要求。

5��精制工艺参数调控策略

5.1  结晶温度的精确控制
为了实现结晶温度的精确控制，可采用先进的温度

控制系统，如分布式控制系统（DCS）或可编程逻辑控
制器（PLC），结合高精度的温度传感器和加热、冷却
装置，对结晶过程中的温度进行实时监测和动态调整[3]。

在实际生产中，应根据原料的性质、生产规模以及产品

质量要求，将结晶温度严格控制在最优范围内（如60℃-
70℃），并尽量减小温度波动范围，确保结晶过程的稳
定性和可重复性。

5.2  结晶时间的优化
结晶时间的优化需要综合考虑生产效率和产品质

量。一方面，要根据单因素实验和正交实验的结果，确

定适宜的结晶时间范围（如2-3h），并通过在线监测晶体
生长情况，如粒度变化、溶液过饱和度等，及时调整结

晶时间。另一方面，可以采用分段结晶的方法，在不同

的结晶阶段采用不同的温度和搅拌条件，以促进晶体的

均匀生长，缩短总体结晶时间。

5.3  搅拌速率的合理调节
搅拌速率的调节应根据结晶反应釜的规格、溶液的

物理性质以及结晶阶段的不同而有所变化。在结晶初

期，为了促进晶核的均匀生成，可采用较低的搅拌速

率；随着结晶的进行，逐渐提高搅拌速率，以增强溶液

的传质和传热效果，保证晶体的均匀生长[4]。同时，要定

期对搅拌设备进行维护和检修，确保搅拌桨的形状和尺

寸符合设计要求，搅拌轴的同心度和垂直度满足精度标

准，避免因搅拌设备故障导致搅拌速率不稳定，影响结

晶粒度分布。

5.4  冷却速率的科学设定
冷却速率的设定需要综合考虑结晶温度、溶液性质

以及生产设备的能力。在实际生产中，可采用程序控温

的方式，按照预定的冷却曲线对溶液进行降温。对于大

型结晶设备，由于溶液的传热和传质过程相对缓慢，应

适当降低冷却速率，以保证溶液内部的温度均匀性；对

于小型实验设备，可适当提高冷却速率，但也要避免因

冷却过快导致结晶粒度分布不均。此外，还可以通过优

化冷却介质的流量、温度以及冷却方式（如内冷、外冷

等），进一步提高冷却过程的可控性和均匀性。

5.5  添加剂的合理使用
添加剂的使用应根据具体的生产需求和产品质量要

求进行选择和优化。在添加添加剂之前，应对添加剂的

种类、纯度、稳定性等进行严格检测，确保其符合生产

标准。在添加过程中，要精确控制添加剂的用量和加入

方式，可采用计量泵将添加剂溶液均匀地加入到结晶反

应釜中，避免局部浓度过高或过低。同时，要研究添加

剂与其他工艺参数之间的相互作用，通过实验确定最佳

的添加剂使用方案，以达到改善结晶粒度分布的目的。

结语

本文探讨精制工艺参数对PTA结晶粒度分布的影响，
发现结晶温度与搅拌速率影响显著，各参数相互关联制

约。通过实验确定最优参数组合与调控策略，生产中精

准调控可改善粒度分布、提升质量、降低成本、增强竞

争力。但PTA结晶复杂，微观机理、添加剂协同等需深
入研究。未来可结合先进表征技术、人工智能等优化工

艺，探索新型结晶技术助力产业可持续发展。
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