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前 言

本文件按照 GB/T 1.1—2020《标准化工作导则 第 1 部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定

起草。

请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别专利的责任。

本文件由中国技术市场协会归口。

本文件起草单位：山东长信化学科技股份有限公司、北京通标华技术服务有限公司等。

本文件主要起草人：张红军、毛美丽、乐志斌。
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N-甲基吡咯烷酮回收液提纯技术要求

1 范围

本文件规定了N-甲基吡咯烷酮回收液提纯技术的工作要求、工作流程、工作步骤、技术要求与检测

方法等。

本文件适用于化工、制药、电子材料及新能源等行业中涉及的N-甲基吡咯烷酮溶剂，并采用蒸馏与

萃取结合法、双塔连续精馏法、多级循环冷却与精馏结合法三种提纯工艺的回收与再利用过程。

2 规范性引用文件

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，

仅该日期对应的版本 适用于本文件；不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于

本文件。

GB/T 616 化学试剂 沸点测定通用方法

GB/T 618 化学试剂 结晶点测定通用方法

GB/T 6283 化工产品中水分含量的测定 卡尔.费休法（通用方法）

GB/T 6324.2 有机化工产品试验方法 第2部分:挥发性有机液体水浴上蒸发后干残渣的测定

GB/T 6678 化工产品采样总则

GB/T 6680 液体化工产品采样通则

GB/T 9724 化学试剂 pH值测定通则

GB/T 27563 工业用N-甲基-2-吡咯烷酮

GB 50058 爆炸危险环境电力装置设计规范(附条文说明)

3 术语和定义

GB/T 27563中界定的术语和定义适用于本文件。

4 工作要求

4.1 环境要求

N-甲基吡咯烷酮回收液提纯技术的环境要求，详见表1。

表1 N-甲基吡咯烷酮回收液提纯环境要求

环境要求 蒸馏与萃取结合法 双塔连续精馏法 多级循环冷却与精馏结合法

通风要求
应配备良好的机械通风系统，

防止溶剂蒸气积聚
全封闭通风系统

设置通风设备，保持尾气吸收

系统正常运行

环境温度

（℃）
15～30 15～30 10～25

环境湿度

（%）
≤60 ≤60 ≤50

防火要求
配备灭火器、防火墙、防静电

设施
采用耐高温材料及防火涂层

所有设备应接地，

防止静电火花产生
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环境要求 蒸馏与萃取结合法 双塔连续精馏法 多级循环冷却与精馏结合法

防爆要求 设置防爆电气设备及报警装置 防爆区域符合GB 50058相关规定
含溶剂区域应采用防爆型照

明及通风设备

废气排放要

求

废气应经活性炭或湿式吸收塔

处理后排放

轻组分气体应集中冷凝回收，未

冷凝部分应达标排放
尾气应经过吸收塔处理

噪声控制

（dB）
≤75 ≤75 ≤70

泄漏监测 配备液位报警及泄漏检测装置
设置压力泄放阀和在线气体监

测设备

吸收塔和精馏塔应安装泄漏

报警系统

防护设施
操作区域应配备防护屏、溢流

槽和泄漏回收装置

设备周围应设置防护栏及溢流

容器

配备紧急喷淋装置及个人防

护装备

安全标识
设置警示标志（易燃、禁止烟

火、危险化学品）

配备明显的防火防爆和紧急疏

散标志

安装指示标牌，包括紧急停机

按钮位置

光照要求
室内自然光结合防爆灯光，照

度300lx～500lx
使用防爆灯具，照度500lx

防爆型冷光源灯，照度

300lx～400lx

4.2 人员要求

4.2.1 人员行业资质要求

技术人员应具备化学工程与工艺或环境工程等相关领域的专业背景，持有化工操作三级以上或高级

工程师资格证书，并具备至少3年的化工操作相关经验，熟悉N-甲基吡咯烷酮回收及提纯工艺的各个流

程和控制参数，能够准确操作精馏塔、冷凝器、吸收塔等设备。

4.2.2 防护设备要求

技术人员应配备防静电工作服、防护手套、防护眼镜、防毒面具等个人防护装备等，进入操作区域

前应穿戴耐腐蚀防护鞋，操作高温设备应使用隔热手套。

4.3 设备要求

N-甲基吡咯烷酮回收液提纯技术的设备要求，详见表2。

表2 N-甲基吡咯烷酮回收液提纯设备要求

提纯方法 设备类型 校准与检定要求 精度要求

蒸馏与萃取结合法

蒸馏塔（20～30层，316L不锈钢）

、萃取塔（耐腐蚀材质）、

冷凝器（高效换热器）、

结晶装置、离心分离机/过滤装置

、真空干燥机

蒸馏塔温控仪表每6个月校准，

误差±1℃；

萃取塔液位计/流量计每3个月

检定，误差±2%；

冷凝器压力表每年检定，误差±

5%

蒸馏塔温控±1℃；萃取塔溶

剂分配±5%；

冷凝器温控±0.5℃；

干燥机湿度≤1%

双塔连续精馏法

脱轻塔和脱重塔（双塔结构，20

层/30层，钛合金或玻璃衬里）

冷凝器、再沸器、回流罐、产品泵

脱轻塔和脱重塔温控仪表每3个

月校准，误差±1℃；

冷凝器/再沸器压力表每6个月

检定，误差±5%；

产品泵流量计每年检定，误差±

3%

精馏塔温控±1℃；

再沸器温度±0.5℃；

产品泵流量±2%

多级循环冷却与精

馏法

吸收塔（液气比3:1至5:1，聚四氟

乙烯）、精馏塔（双段精馏，20～

30层）、冷却装置、除沫器、产品

分液罐、缓冲罐

吸收塔液位计/流量计每季度检

定，误差±5%；

精馏塔温控仪表每半年校准，误

差±1℃；

吸收塔液气比±2%；

精馏塔温控±1℃；

冷却装置温控±0.5℃；

分液罐液位控制±3%
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提纯方法 设备类型 校准与检定要求 精度要求

冷却装置温控系统每年检定，误

差±0.5℃

5 工作流程

N-甲基吡咯烷酮回收液提纯技术的工作流程，如图1～图3所示。

5.1 蒸馏与萃取结合法

图1 蒸馏与萃取结合法工作流程

5.2 双塔连续精馏法

图2 双塔连续精馏法工作流程

5.3 多级循环冷却与精馏结合法
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图3 多级循环冷却与精馏法工作流程

6 工作步骤

6.1 蒸馏与萃取结合法

6.1.1 分离

6.1.1.1 准备分离装置（包括萃取塔、分配器、溶剂等）。

6.1.1.2 将废弃液体N-甲基吡咯烷酮与杂质（如水、溶剂、其他有机物等）混合。

6.1.1.3 使用合适的溶剂进行萃取，确保N-甲基吡咯烷酮与其他成分有效分离。

6.1.1.4 将液体置于蒸馏塔中，逐步加热至沸点，将N-甲基吡咯烷酮和杂质分离。

6.1.1.5 分离后的N-甲基吡咯烷酮液体进入下一个步骤，杂质则排出或处理。

6.1.2 精馏

6.1.2.1 将分离得到的N-甲基吡咯烷酮溶液注入精馏塔。

6.1.2.2 设置合适的温度与压力，使N-甲基吡咯烷酮和杂质分层蒸发。

6.1.2.3 调整塔内的温度梯度，确保较低沸点杂质优先蒸发并冷凝，较高沸点的N-甲基吡咯烷酮留在塔

底。

6.1.2.4 精馏过程中进行多次分馏，提高N-甲基吡咯烷酮的纯度。

6.1.2.5 收集精馏出的高纯度N-甲基吡咯烷酮液体，进入冷凝阶段。

6.1.3 冷凝

6.1.3.1 将蒸发的N-甲基吡咯烷酮气体通过冷凝器。

6.1.3.2 调节冷凝器的温度，将气体N-甲基吡咯烷酮转化为液态。

6.1.3.3 冷凝后的液体通过管道收集，进行进一步处理或储存。

6.1.4 结晶

6.1.4.1 将冷凝后的N-甲基吡咯烷酮液体进行降温处理，使其进入结晶状态。

6.1.4.2 控制结晶温度和冷却速率，促进N-甲基吡咯烷酮的结晶。

6.1.4.3 将结晶体与母液分离，确保获得纯度较高的晶体N-甲基吡咯烷酮。

6.1.4.4 过滤或离心分离得到的N-甲基吡咯烷酮晶体，去除残余杂质。

6.1.5 干燥

6.1.5.1 将结晶得到的N-甲基吡咯烷酮晶体置于干燥装置（如真空干燥机或冷冻干燥机）。

6.1.5.2 控制温度和湿度，确保去除结晶体中的水分或溶剂。

6.1.5.3 干燥至所需的残余水分含量，以确保N-甲基吡咯烷酮的稳定性和高质量。

6.1.6 贮存和包装

6.1.6.1 将干燥后的纯化N-甲基吡咯烷酮转移至适当的储存容器中，确保储存容器密封，避免污染。

6.1.6.2 对纯化N-甲基吡咯烷酮进行包装，标注相关信息，确保安全运输和长期保存。

6.1.6.3 贮存环境需要控制温度、湿度，以保证N-甲基吡咯烷酮的稳定性。

6.2 双塔连续精馏法



T/TMAC XXX—2024

5

6.2.1 脱轻塔进料

6.2.1.1 将N-甲基吡咯烷酮回收液通过进料泵增压，送入脱轻塔中部进行精馏。

6.2.1.2 通过精馏分离，得到脱轻塔的轻组分和重组分。

6.2.2 脱轻塔操作

6.2.2.1 脱轻塔轻组分通过精馏段向脱轻塔顶部聚集。

6.2.2.2 轻组分经过脱轻塔冷凝器冷凝后，进入脱轻塔回流罐。

6.2.2.3 部分冷凝后的轻组分作为回流返回脱轻塔上部，保持塔内的操作稳定。

6.2.2.4 剩余部分作为轻组分产品采出。

6.2.3 脱重塔进料

6.2.3.1 脱轻塔重组分通过脱轻塔提馏段向脱轻塔底部聚集。

6.2.3.2 部分重组分经过脱轻塔再沸器加热后返回脱轻塔下部，以维持塔内热平衡。

6.2.3.3 剩余部分作为脱重塔进料送入脱重塔中部进行精馏。

6.2.4 脱重塔操作

6.2.4.1 脱重塔轻组分通过精馏段向脱重塔顶部聚集。

6.2.4.2 轻组分依次经过脱轻塔再沸器换热和脱重塔冷凝器冷凝后，进入脱重塔回流罐。

6.2.4.3 部分冷凝后的轻组分作为回流返回脱重塔上部，以维持塔内的操作稳定。

6.2.4.4 另外部分作为N-甲基吡咯烷酮产品采出。

6.2.5 重组分处理

6.2.5.1 脱重塔重组分在塔底聚集。

6.2.5.2 通过脱重塔塔底泵增压，部分重组分作为重组分产品采出。

6.2.5.3 剩余部分经过脱重塔再沸器加热后返回脱重塔下部。

6.3 多级循环冷却与精馏结合法

6.3.1 吸收与冷却

6.3.1.1 将含N-甲基吡咯烷酮的尾气通过进料风机增压，送入吸收塔下部。

6.3.1.2 吸收塔内的净化液从上部流入，与尾气逆向接触。

6.3.1.3 经至少三级循环冷却装置对吸收塔中的吸收液进行循环冷却，促使尾气中的N-甲基吡咯烷酮被

有效吸收。

6.3.1.4 通过吸收过程，得到达标排放的尾气和含N-甲基吡咯烷酮的吸收液。

6.3.2 精馏塔操作

6.3.2.1 将含N-甲基吡咯烷酮的吸收液送入精馏塔中部进行精馏。

6.3.2.2 吸收液在精馏段中分离，轻组分向塔顶聚集。

6.3.2.3 轻组分通过塔顶冷凝器冷凝，进入回流罐。

6.3.2.4 经回流泵增压后，部分轻组分返回精馏塔中部作为回流液。

6.3.2 重组分通过提馏段向精馏塔底部聚集。

6.3.3 产品收集

6.3.3.1 重组分在塔底经过除沫器脱除大液滴，确保精馏塔内操作稳定。

6.3.3.2 经产品分液罐脱除小液滴，进一步净化重组分。

6.3.3.3 重组分通过产品冷凝器冷凝后，进入产品缓冲罐储存。

6.3.3.4 经产品泵增压后，将纯化的N-甲基吡咯烷酮产品采出。

7 技术要求

7.1 蒸馏与萃取结合法

蒸馏与萃取结合法的技术要求，详见表3.

表3 蒸馏与萃取结合法技术要求

工作环节 技术要求
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工作环节 技术要求

分离

使用萃取塔：塔内压力1bar～2bar，温度20℃～30℃；

萃取液流速：10L/h～50L/h；

溶剂与废液的体积比：1:2～1:3；

分配器设置：间隔1～2min添加溶剂，确保N-甲基吡咯烷酮充分分配；

蒸馏塔温度：180℃～200℃。

精馏

精馏塔温度：上塔口120℃～140℃，下塔口180℃～200℃；

塔内压力：0.1bar～0.5bar；

塔板数：20层～30层；

回流比：3:1～5:1；

温度梯度控制：每升降温度≤10℃；

分馏次数：至少2次，提高纯度。

冷凝

冷凝器温度：10℃～20℃；

冷凝器压力：常压或略低于常压；

冷却水温度：10℃～15℃；

冷凝时间：30min～60min。

结晶

结晶温度：-5℃～0℃；

冷却速率：0.5℃/min～1℃/min；

结晶时间：4h～6h；

结晶体纯度：≥99%；

分离方式：离心或过滤。

干燥

干燥温度：40℃～50℃；

湿度：≤1%；

干燥时间：6h～12h；

干燥设备：真空干燥机或冷冻干燥机；

残留溶剂含量：≤0.1%。

贮存和包装
储存温度：5℃～25℃；

储存湿度：≤50%；

7.2 双塔连续精馏法

双塔连续精馏法的技术要求，详见表4.

表4 双塔连续精馏法技术要求

工作环节 技术要求

脱轻塔进料

进料泵增压：0.5MPa～2MPa；

进料温度：20℃～30℃；

进料流速：10L/h～50L/h；

脱轻塔进料位置：塔中部；

进料浓度：N-甲基吡咯烷酮含量≥90%。

脱轻塔操作

精馏塔温度：上塔口100℃～120℃，下塔口160℃～180℃；

回流比：3:1～5:1；

回流液流量：15L/h～30L/h；

冷凝器温度：15℃～20℃；

轻组分采出量：10%～20%作为产品；

轻组分回流量：80%～90%。

脱重塔进料
进料温度：150℃～170℃；

进料流量：10L/h～30L/h；
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工作环节 技术要求

进料位置：脱轻塔重组分送入脱重塔中部；

进料浓度：N-甲基吡咯烷酮含量≥85%。

脱重塔操作

精馏塔温度：上塔口110℃～130℃，下塔口180℃～200℃；

回流比：2:1～4:1；

回流液流量：10L/h～20L/h；

冷凝器温度：20℃～25℃；

轻组分采出量：15%～25% 作为N-甲基吡咯烷酮产品；

轻组分回流量：75%～85%。

重组分处理

重组分聚集温度：180℃～200℃；

塔底泵增压：1MPa～3MPa；

重组分采出量：5%～15%作为重组分产品；

重组分再沸器温度：200℃～220℃；

处理时间：10min～30min。

7.3 多级循环冷却与精馏结合法

多级循环冷却与精馏结合法的技术要求，详见表5.

表5 多级循环冷却与精馏结合法技术要求

工作环节 技术要求

吸收与冷却

进料风机增压：0.5MP～2MPa；

吸收塔温度：20℃～30℃；

吸收塔压力：常压；

吸收塔进料流量：10L/h～50L/h；

吸收液流量：20L/h～100L/h；

循环冷却装置温度：5℃～15℃；

吸收塔液气比：3:1～5:1；

吸收液PH值：5～7。

精馏塔操作

精馏塔进料流量：10L/h～30L/h；

精馏塔温度：上塔口100℃～120℃，下塔口160℃～180℃；

精馏塔压力：0.1bar～0.5bar；

回流比：3:1～5:1；

回流液流量：15L/h～30L/h；

轻组分采出率：10%～20%作为产品；

重组分进料浓度：N-甲基吡咯烷酮含量≥85%。

产品收集

除沫器操作压力：常压；

除沫器流量：5L/h～15L/h；

产品分液罐温度：15℃～25℃；

产品冷凝器温度：20℃～25℃；

产品冷凝器压力：常压；

产品冷凝液流量：10L/h～20L/h；

产品缓冲罐温度：5℃～25℃；

产品泵增压：1MPa～3MPa；

纯化产品采出量：15%～25%。

8 检测方法

8.1 蒸馏与萃取结合法
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蒸馏与萃取结合法的检测方法，详见表6。

表6 蒸馏与萃取结合法检测方法

检测项目 检测方法

萃取塔压力 GB/T 27563

萃取塔温度 GB/T 27563

萃取液流速 GB/T 27563

溶剂与废液体积比
GB/T 6678

GB/T 27563

分配器设置
GB/T 6678

GB/T 27563

蒸馏塔温度 GB/T 616

精馏塔温度 GB/T 616

塔内压力 GB/T 616

塔板数 GB/T 27563

回流比 GB/T 27563

温度梯度控制 GB/T 616

分馏次数 GB/T 616

冷凝器温度 GB/T 27563

冷凝器压力 GB/T 27563

冷却水温度 GB/T 27563

冷凝时间 GB/T 27563

结晶温度 GB/T 618

冷却速率 GB/T 618

结晶时间 GB/T 618

结晶体纯度 GB/T 618

分离方式 GB/T 618
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检测项目 检测方法

干燥温度 GB/T 6324.2

湿度 GB/T 6324.2

干燥时间 GB/T 6324.2

干燥设备 GB/T 6324.2

残留溶剂含量 GB/T 6324.2

8.2 双塔连续精馏法

双塔连续精馏法的检测方法，详见表7。

表7 双塔连续精馏法检测方法

检测项目 检测标准

进料泵增压
GB/T 616

GB/T 27563

进料温度
GB/T 616

GB/T 27563

进料流速
GB/T 616

GB/T 27563

脱轻塔进料位置
GB/T 616

GB/T 27563

进料浓度
GB/T 616

GB/T 27563

精馏塔温度 GB/T 6324.2

回流比 GB/T 6324.2

回流液流量 GB/T 6324.2

冷凝器温度 GB/T 6324.2

轻组分采出量 GB/T 6324.2

轻组分回流量 GB/T 6324.2

进料温度（脱重塔） GB/T 616

进料流量（脱重塔） GB/T 6680
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检测项目 检测标准

进料位置（脱重塔） GB/T 616

进料浓度（脱重塔） GB/T 616

精馏塔温度（脱重塔） GB/T 27563

回流比（脱重塔） GB/T 27563

回流液流量（脱重塔） GB/T 6680

冷凝器温度（脱重塔） GB/T 27563

轻组分采出量（脱重塔） GB/T 27563

轻组分回流量（脱重塔） GB/T 27563

重组分聚集温度 GB/T 616

塔底泵增压 GB/T 616

重组分采出量 GB/T 616

重组分再沸器温度 GB/T 616

处理时间 GB/T 616

8.3 多级循环冷却与精馏结合法

多级循环冷却与精馏结合法的检测方法，详见表8。

表8 多级循环冷却与精馏结合法检测方法

检测项目 检测标准

进料风机增压 GB/T 27563

吸收塔温度 GB/T 27563

吸收塔压力 GB/T 27563

吸收塔进料流量 GB/T 6680

吸收液流量 GB/T 6680
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检测项目 检测标准

循环冷却装置温度 GB/T 27563

吸收塔液气比 GB/T 27563

吸收液PH值 GB/T 9724

精馏塔进料流量 GB/T 6680

精馏塔温度
GB/T 616

GB/T 27563

精馏塔压力
GB/T 616

GB/T 27563

回流比 GB/T 27563

回流液流量 GB/T 6680

轻组分采出率 GB/T 27563

重组分进料浓度 GB/T 27563

除沫器操作压力 GB/T 27563

除沫器流量 GB/T 27563

产品分液罐温度 GB/T 27563

产品冷凝器温度 GB/T 27563

产品冷凝器压力 GB/T 27563

产品冷凝液流量 GB/T 6680

产品缓冲罐温度 GB/T 27563

产品泵增压 GB/T 27563

纯化产品采出量 GB/T 6283
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