
使用浊度仪优化某化工厂产品结晶过程实例

介绍

结晶过程是一个多相多组分的相变过程，目前被广泛用于制药、生物制药、

工业添加剂等专用化学品的生产过程。随着在线过程分析技术的发展，目前对结

晶的认识和理解有了明显提高。浊度仪是一种基于光电原理的在线分析仪器，由

于其能够迅速反映溶液中的颗粒情况，在结晶过程相关研究及工业案例应用已有

不俗的表现。

应用案例

浊度仪是根据接收穿过溶液的光的强度来判断溶液是否发生成核或生长。研

究成功使用了浊度仪，针对某化工厂的一种工业添加剂产品 JDDO的结晶过程的

产品进行了晶形优化研究。实际生产中，JDDO储存若干个月后会发生结块现象，

严重影响产品的储存周期。为解决该问题，我们针对其结晶过程进行了系统化的

研究。

1．溶解度数据的测量

溶解度数据是开展结晶过程优化的重要参考数据，同时也决定了理论最高收

率。测量溶解度数据的传统方法是重量法，但该方法对操作人员的要求较高，结

果易出现误差。而使用浊度仪这种在线测量方法能有效改善人为取样造成的偏

差，图 1给出了基于浊度仪建立的溶解度的在线测量装置。

图 1 浊度法测量溶解度实验装置

当溶液处于澄清状态时，测量的浊度值维持在高稳定数值，当溶液中发生晶



体成核后，由于光强受到干扰，浊度值发生显著变化，如图 2所示，基于此时的

温度和浓度数据，就能计算出此温度条件下的实验溶解度数据。

图 2升温过程和降温过程溶液的浊度变化图

基于浊度仪，测定了 JDDO在甲醇溶剂中的溶解度实验数据，如图 3所示。

分析后最终确定了冷却结晶作为获得高收率 JDDO产品的结晶方法，为后期的结

晶过程优化提供了基础数据。

图 3 JDDO在甲醇中的溶解度实验数据



2．加晶种方法的确定

通过小试工艺优化实验，研究确定了无晶种冷却结晶的最优结晶工艺，获得

的 JDDO晶体产品的显微镜图片和实物图如图 4（a）和图 4（b）所示。实际耐

压试验也证实了该晶形产品储存过程较难发生结块，但该工艺完成一次结晶需要

5小时，为提高生产效率，后续研究基于浊度仪开展了加晶种结晶方式的优化。

（a） （b）
图 4 优化工艺得到的 JDDO产品

加晶种对于缩短结晶时间、提高结晶效率和增加过程稳定性是非常重要的。

研究使用的晶种为前期优化工艺获得的晶体产品，同样，晶种的加入时机非常重

要，要求加入时刻的溶液浓度处于低的过饱和范围。研究使用浊度仪测量了不同

初始浓度和不同降温速率下的温度浊度图，如图 5所示，由测量的数据能确定了

不同过程条件下的成核温度及晶种加入温度。

图 5 浊度法测量成核时间

3. 结果与分析

基于浊度仪等在线过程分析工具，成功优化了 JDDO在甲醇中的冷却结晶实



验，将结晶时间由 5小时缩短至 3小时，确定了加晶种冷却结晶方法控制产品结

块性的方法，得到的晶体产品流动性很好，储存三个月不会发生结块。基于在线

浊度仪，研究又成功将优化结晶工艺放大到 20L反应釜规模，结果表明，建立的

加晶种冷却结晶工艺具有良好的放大性。

图 6 JDDO加晶种冷却结晶中试放大结果

4. 结论

本研究基于浊度法在线过程分析工具，优化了 JDDO结晶过程，建立了优化

结晶工艺，解决了 JDDO实际生产过程中存在的产品结块问题。
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