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碳化硅微通道反应器
[bookmark: _Toc17233325][bookmark: _Toc17233333][bookmark: _Toc24884211][bookmark: _Toc24884218][bookmark: _Toc26648465][bookmark: _Toc26718930][bookmark: _Toc26986530][bookmark: _Toc26986771]范围
[bookmark: _Toc17233326][bookmark: _Toc17233334][bookmark: _Toc24884212][bookmark: _Toc24884219][bookmark: _Toc26648466]本文件规定了碳化硅微通道反应器（以下简称微反应器）的术语和定义、型号与基本参数、技术要求、实验方法、检验规则及标志、包装、运输与贮存等内容。
本文件适用于由亚微米碳化硅微粉经过无压烧结成型、CNC加工、无缝键合等工序制备而成的微反应器。
[bookmark: _Toc26718931][bookmark: _Toc26986531][bookmark: _Toc26986772]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 191  包装储运图示标志
GB/T 3045-2017  普通磨料  碳化硅化学分析方法
GB/T 6388  运输包装收发货标志
GB/T 6682-2008  分析实验室用水规格和实验方法
GB/T 22588-2008  闪光法测量热扩散系数或导热系数
术语和定义
下列术语和定义适用于本文件。
1.1　 
    碳化硅微粉  silicon carbide powder
由二氧化硅和焦炭在高温下冶炼，并经研磨加工等制取的纯度不低于 99.5 的粉末状碳化硅。
1.2　 
    碳化硅反应器芯片  silicon carbide reactor chip
由亚微米碳化硅微粉（纯度≥99.5）经过无压烧结成型（≥2 100  ℃）、CNC  加工，具有“反应/换热一体化”通道结构的化学反应单元。
1.3　 
    碳化硅微通道反应器  silicon carbide micro channel reactor
由多组碳化硅反应器芯片高温无缝键合而成，用于化学合成的反应设备。
1.4　 
体积密度  volume density
经 110 ℃ 烘干的碳化硅微通道反应器的质量与总体积之比。
型号与基本参数
型号与命名
规格型号由生产企业代号、反应器类型、单组模块持液量、模块数量（单模块的微反应器不标注模块数量）组成，说明如下图 1。



型号与命名
基本参数
常见基本参数系列见表 1。
规格参数
	型号
	单组模块持液量
mL
	额定压力
Mpa
	工作温度
℃

	XX-CO-6-10
	6
	≤1.8
	-20～180

	XX-C1-20-4
	20
	≤3
	-30～200

	XX-C2-66
	66
	≤5
	-40～200

	XX-GC-26
	26
	≤10
	　室温～400

	XX-C3-300
	300
	≤5
	-40～200

	其中 C0 代表入门款机型，C1 代表小试机型，C2 代表年通量1 000吨的工业装置，C3 代表工业机型,以持液量进行区分。GC 代表高温机型，最高温度为 400 ℃。


    
技术要求
外观质量要求
微反应器外观应无明显缺陷。
微反应器通道接口处圆滑无毛刺。
微反应器连接管道内外表面光滑、无划伤、压痕。
微反应器内部通道无任何堵塞现象。
技术指标
微反应器的技术指标应符合表2的要求。
微反应器技术指标
	指标
	碳化硅反应器芯片
	微反应器

	碳化硅含量/
	≥98
	——

	游离硅含量/
	≤0.1
	——

	二氧化硅含量/
	≤0.3
	——

	三氧化二铁含量/
	≤0.1
	——

	体积密度/（g/cm3）
	≥3.10
	——

	导热系数/（W/m·k）
	≥115
	——

	气孔率/
	≤0.1
	——

	密闭耐压力/Mpa
	——
	≥2.5

	最高耐受温度/℃
	——
	≥180

	最低耐受温度/℃
	——
	≤-40

	温度、压力检测时长/h
	——
	≥1



耐腐蚀参数
碳化硅反应器芯片的耐腐蚀参数应符合表 3 的要求。
耐腐蚀参数
	腐蚀介质
	温度
℃
	腐蚀速率
mg/（cm2·a）

	90 H2SO4
	100
	1.8

	95 H3PO4
	100
	＜0.2

	54 HF
	25
	＜0.2

	50 NaOH
	100
	2.5

	45 KOH
	100
	＜0.2

	70 HNO3
	100
	＜0.2

	37 HCl
	86
	＜0.2

	10 HF 和 60 HNO3
	25
	＜0.2



安全要求
微反应器应设计有安全防护外壳，在微反应器运行时应保证人员无法直接触碰到碳化硅反应器芯片。
微反应器应设计有防液体飞溅装置，在极端条件下出现漏液或喷液能够有效保护人员。
微反应器应设计有温度显示装置，能显示任意一组反应单元的内部温度。
微反应器进、出液接口以及单元连接管路应采用压紧、锁紧或螺纹式连接，所有接口密封耐压能力不应低于 2 Mpa。
单组微反应器模块内部持液体积不得大于 500  mL。
实验方法
外观质量
使用目测法检查微反应器的外观质量、通道接口、以及连接管道情况。
碳化硅反应器芯片成分含量的测定
碳化硅
碳化硅的成分含量按 GB/T 3045-2017 中 3.6 的规定进行测定。
游离硅
游离硅的成分含量按 GB/T 3045-2017 中 3.3 的规定进行测定。
二氧化硅
二氧化硅的成分含量按 GB/T 3045-2017 中 3.2 的规定进行测定。
三氧化二铁
三氧化二铁的成分含量按 GB/T 3045-2017 中 3.7 的规定进行测定。
碳化硅反应器芯片体积密度、气孔率的测定
仪器设备
碳化硅反应器芯片体积密度、气孔率的测定试验准备的仪器设备包括但不限于以下几种：
烘干箱：温度可控制在 110 ℃±5 ℃ 范围内；
天平：最大称重 1 000 g，精度 10 mg（或者精度为 1 mg 的电子天平）；
烧杯：规格为 1 000 mL；
金属网篮：可满足各种规格试样要求，且具有足够的刚性；
小电炉；
干燥器。
实验步骤
将待测试样进行编号标记，在超声波清洗器中清洗 7 min～10 min，然后放置在烘干箱中于 110 ℃ 烘干至恒重，每隔 1 小时测量一次质量，当连续 3 次测量出的质量保持恒定时，表明达到恒重，否则继续干燥，直至出现连续 3 次恒定的质量。确定试样达到恒重后将其放入干燥器中冷却至室温，称取其质量（），精确至 0.001 g。
将试样放置在烧杯中，以水浸没试样后，把烧杯放置在小电炉上煮沸，沸腾 5 min 后，将试样与水一同冷却至室温后取出，用一水饱和的湿毛巾小心地轻拭去试样表面水分，注意不应将开孔中的液体吸出，并立即称其质量（），精确至 0.001 g。
立即用镊子将水饱和的试样置于金属网篮中，并将网篮与试样一起浸入水中，并确保试样和网篮浸没于水面下一定深度且不应与烧杯的壁、底相触碰小心除去附着在网篮和试样上的气泡。称取试样和网篮在水中的总质量，精确至 0.001 g，单独称量网篮在相同深度的水中的质量，精确至 0.001 g，计算出两次测量的差值（），精确至 0.001 g；当使用电子天平时，在网篮处于相同深度的水中时将天平置零（TAR 键），可直接测量试样在水中的质量（）。称量示意图见图 2 或图 3。

[image: ]
标引序号说明：
1——水平面；
2——悬挂线与金属网篮；
3——烧杯；
4——试样；
5——烧杯支架。
天平称量示意图

[image: ]
标引序号说明：
1——天平支架；
2——烧杯；
3——电子天平；
4——天平挂钩；
5——悬挂线；
6——水平面；
7——金属网篮；
8——试样；
9——烧杯支架；
10——平台。
电子天平称量示意图
实验结果
体积密度按公式（1）计算，计算至 0.001 g/cm3：
		()
式中：
——体积密度，单位为克每立方厘米（g/cm3）；
——干燥试样在空气中的质量，单位为克（g）；
——水饱和试样在空气中的质量，单位为克（g）；
——水饱和试样在水中的质量，单位为克（g）；
——测试温度下水的密度，单位为克每立方厘米（g/cm3）。
气孔率按公式（2）计算，计算至 0.1：
[bookmark: _Hlk74915899]		()
式中：
[bookmark: _Hlk75529552] ——显气孔率，以  来表示。
注意事项
本实验所使用的水为 GB/T 6682-2008 中规定的三级水。
本实验所用天平为精密天平，应按天平的使用说明使用。对机械杠杆式天平，放入、取出试样和增减砝码时应在天平关闭状态下进行；为减少增加砝码的盲目性，可先用一般药物天平对试样的干重进行粗测；天平使用完后，应卸去全部砝码，游码归零，旋钮置于关闭状态。
电子天平在使用前应先启动预热 3 min左右，并检查零点和 TAR 键。电子天平使用完后按 off 键关闭。
为保证称量的可靠性，应尽可能减少影响称量准确性的因素：试样取放应使用镊子；测量多个水饱和试样在水中的质量与网篮在水中的质量时，应保证每次测量时的水位相同；取放试样时不应将水洒在天平的称量部位上。
单组微反应器模块气密性测试
单组微反应器模块的气密性可采取浸水法检测。
将单组微反应器模块接入 0.6 MPa 压缩空气并密闭出口，然后浸没在水溶液中，保持 30 min，观察有无气泡溢出。
导热系数测试
导热系数应按照 GB/T 22588-2008的规定进行测试。
温度压力测试
温度压力测试共包括冷态压力测试、高温压力测试、低温压力测试三项。
反应液进口连接高压计量泵，流速设定 150 mL/min。
反应液进口连接背压阀，设定压力为标称密闭耐压力的 1.2 倍，即 3 Mpa。
反应器换热进出连接到温度控制单元（TCU）进出口，TCU 温度设定为 25 ℃。
启动计量泵、TCU，等待流速稳定后调整背压阀压力至 2.5 Mpa，开始进行温度压力的测试。
温度压力测试的步骤按表 4 规定进行。

	项目
	步骤
	TCU设定温度
℃
	检测时长
min
	检查间隔时间
min
	背压阀压力设定
Mpa
	流速设定
mL/min

	冷态压力测试
	——
	25
	60
	5
	2.5
	150

	高温压力测试
	1
	50
	10
	2
	
	

	
	2
	75
	15
	
	
	

	
	3
	100
	20
	
	
	

	
	4
	180
	60
	
	
	

	低温压力测试
	1
	50
	10
	
	
	

	
	2
	20
	15
	
	
	

	
	3
	0
	20
	
	
	

	
	4
	-50
	60
	
	
	



三项测试应连续进行。冷态压力测试同时应进行模块显示温度检查，静态下每组模块相对误差不超过 0.5 ℃。低温压力测试时应使用 -50 ℃ 防冻液。
测试过程中应按表 4 中规定的间隔时间检查一次换热反应体系是否有渗漏现象，若发现渗漏现象应立即停机处理，处理完成后，应重复当前温度继续进行，并重新开始计算当前温度下的检测时长。
测试完成后，应检查微反应器是否出现物理损坏或性能变化等影响使用的情况。
耐腐蚀性能检测
试验原理
碳化硅的耐腐蚀性能应采用重量法进行检测，根据试样腐蚀前后的重量变化来测定碳化硅腐蚀速率。重量法分为失重法和增重法两种，因碳化硅被腐蚀后表面上的腐蚀产物容易被除净，且不会因为清除腐蚀产物而损坏碳化硅本体，故选用失重法对碳化硅进行耐腐蚀性能检测。
实验步骤
将碳化硅做成多个直径为 2 mm 的球状试样。将待测试样进行编号标记，经过清洗干燥后称取试样的质量（）。
在每个试管中放入 1 个待测试样，根据表 3 选取相应的试剂分别倒入试管浸没试样，并置于试剂所对应的环境温度下。每种试剂应同时进行三组试验。
经过 720 h 之后，将试样从试剂中取出，并经过充分的清洁、干燥后称取其质量（）。
实验结果
腐蚀速率按公式（3）计算：
[bookmark: _Hlk71538991]		()
式中：
 ——碳化硅腐蚀速率，单位为毫克每平方厘米每年[mg/（cm2•a）]；
——腐蚀前试样的质量，单位为毫克（mg）；
——经过一段时间腐蚀后试样的质量，单位为毫克（mg）；
 ——试样暴露在腐蚀环境中的表面积，单位为平方厘米（m2）；
 ——试样腐蚀的时间，单位为小时（h）。
检验规则
微反应器的检验分为出厂检验和型式检验。
出厂检验
每台产品均应进行出厂检验，经公司质量检验部门检验合格并签发产品合格证后方可出厂。
出厂检验项目见表 5。
检测项目
	序号
	检验项目
	实验方法

	1
	外观质量
	6.1

	2
	碳化硅含量
	6.2.1

	3
	游离硅含量
	6.2.2

	4
	二氧化硅含量
	6.2.3

	5
	三氧化二铁成分含量
	6.2.4

	6
	体积密度
	6.3

	7
	气孔率
	6.3

	8
	气密性
	6.4

	9
	导热系数
	6.5

	10
	密闭耐压力
	6.6

	11
	最高耐受温度
	6.6

	12
	最低耐受温度
	6.6

	13
	温度、压力检测时长
	6.6

	14
	耐腐蚀性
	6.7



型式检验
下列情况之一时，产品应进行型式检验：
产品定型投产时；
主要原料产地或原料供应商有变动时；
停产一周以上，又恢复生产时；
质量监督机构提出要求时。
型式检验项目见表 5。
抽样与判定规则
在同一批次、同一规格类型的产品中抽取 10 进行检测。
当检验项目全部符合表 1、表 2、表 3 规定时，则该批次产品判为合格产品。有一项或一项以上不符合要求时，应从保留样品中或对同批产品再次随机抽取样品进行复检，若结果均符合表 1、表 2、表 3 的要求，则判定该批次产品为合格产品，若仍有一项不合格时，则判定为不合格。
标志、包装、运输与贮存
标志
每个微反应器的标牌和标志应清晰，产品标牌规格应符合 GB/T 13306 的规定，标牌内容包括：
1. 产品的型号、名称；
主要技术参数；
出厂编号；
制造厂名；
出厂日期。
包装
产品包装应符合 GB/T 6388 中裸包装的规定，外部怕碰部位应有可靠的保护措施，当用户有特殊需要时，可按双方协议处理。
出厂时应有下列随机文件：
1. 产品合格证书；
质量检测报告；
使用说明书。
运输与贮存
运输标志应符合 GB/T 6388 的规定，并标在明显的部位上。
贮运指示图应符合 GB/T 191 的规定，并标在指定部位上。
[bookmark: BookMark8][image: ]
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