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摘  要 

本文通过精馏法和分子筛除水技术对N-甲基甲酰胺进行除水实验，研究了精馏法和分子筛除水技术对N-
甲基甲酰胺除水效果的影响。研究结果表明，分子筛除水技术对N-甲基甲酰胺的除水效果明显优于精馏

法。并且在采用3A329型分子筛，质量比为2.3，静置时间60 min时，除水效果可以使得N-甲基甲酰胺

的水分含量 ≤ 200 ppm，同时提供了一次性除水和串联除水两种除水方式，可适用于对N-甲基甲酰胺不

同的水分含量要求的各个行业。采用分子筛除水技术不仅能够使得N-甲基甲酰胺满足医药、锂电等行业

要求，而且绿色无污染、成本低，因此此项除水技术具有广阔的应用前景。 
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Abstract 
In this paper, the water removal experiment of N-methylformamide was carried out by distillation 
and molecular sieve water removal technology, and the effect of rectification and molecular sieve 
water removal technology on the water removal effect of N-methylformamide was studied. The 
research results show that the water removal effect of molecular sieve water removal technology 
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on N-methylformamide is obviously better than that of rectification method. And, when 3A329 
molecular sieve is used, the mass ratio is 2.3, and the standing time is 60 min, the water removal 
effect can make the moisture content of N-methylformamide ≤ 200 ppm, and at the same time, it 
provides two kinds of water removal: one-time water removal and series water removal. In this 
way, it can be applied to various industries with different moisture content requirements for 
N-methylformamide. In this paper, the use of molecular sieve water removal technology can not 
only make N-methylformamide meet the requirements of medicine, lithium battery and other in-
dustries, but also green, pollution-free and low cost, so this water removal technology has broad 
application prospects. 
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1. 前言 

N-甲基甲酰胺是一种无色透明液体，能与水、乙醇相混溶，常被用作有机合成原料，因其对有机物

具有优异的溶解性，也被用于有机合成中的溶剂[1]-[7]。如用于抗肿瘤药物劳拉替尼[8]、非金属抗爆添

加剂[9]、变色建筑涂料[10]，以及聚酰亚胺膜[11]的合成等。在实际生产过程中，由于生产原料本身带水、

催化剂带水以及副反应会生成水等因素，会导致 N-甲基甲酰胺中水分含量过高。从而未能达到在医药中

间体、锂电等方面的应用要求。因此本文致力于 N-甲基甲酰胺的除水技术的研究。目前常用的除水方法

主要有精馏法[12]；利用吸附剂除水[13]，常用的吸附剂有：分子筛、沸石、硅胶、酸性干燥剂、中性干

燥剂和碱性干燥剂等；化学反应除水，即加入能与反应体系中的水分进行化学结合的物质[14]。本文采用

精馏法和分子筛除水两种方法对 N-甲基甲酰胺进行除水工艺研究，并将分子筛除水同传统的除水方法进

行对比，研究更加高效、除水效果更优异、成本更低的除水工艺。同时，对比不同型号的分子筛，研究

不同型号分子筛在对 N-甲基甲酰胺除水工艺效果的差异，并考察不同的反应条件对除水工艺的影响，寻

找最佳的除水工艺条件，以期能够满足 N-甲基甲酰胺在医药、锂电等方面应用的工业要求。 

2. 实验部分 

2.1. 试剂与仪器 

N-甲基甲酰胺(纯度：99.12%，水分含量：1.0%，迈奇化学股份有限公司)，分子筛(型号：13X、5A、

4A、3A，上海久宙化工有限公司；不同型号分子筛规格见表 1)，电量法卡尔费休试剂(淄博正工仪器厂)，
实验所用的水为本实验室自制二次水。 

 
Table 1. Specifications of different types of molecular sieves 
表 1. 不同型号分子筛的规格 

分子筛型号 3A308 3A329 4A 5A 13X 

微孔直径/nm ≤3 ≤3 ≤4 ≤5 ≤10 

颗粒直径/mm 3~5 2~2.5 3~5 3~5 3~5 
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福立 9720Plus 气相色谱仪(浙江福立分析仪器有限公司)，WS-3000 型微量水分测定仪(淄博正工仪器

厂)。 

2.2. 精馏法除水实验 

称取 300 g N-甲基甲酰胺于 500 mL 烧瓶中，在匀速搅拌下，开启真空泵，检查是否漏气，真空度达

到要求后，开始加热，至油浴温度为 100℃左右，待有液滴出现，控制精馏速度为 1~2 滴/秒，直至不再

有液滴出现为止，更换接受瓶，升温至 180℃~200℃，全回流 0.5 h，控制精馏速度为 1~2 滴/秒，直至顶

温出现波动为止，采集的馏分即为除水后的 N-甲基甲酰胺产品。 

2.3. 分子筛除水实验 

分子筛除水实验如图 1 所示，将 N-甲基甲酰胺(原料)加入装满分子筛(已经活化后)的 1 号(或 3 号)分
液漏斗中，加入的样品量将分子筛浸没(加满的目的是为防止样品吸收空气中的水分影响实验准确性)，在

常温下静置一定的时间，取少量样品进行含水量检测。随后进行串联实验，将 1 号流出样品加入同样盛

满分子筛(已经活化后)的 2 号分液漏斗中(3 号流出样品加入 4 号分液漏斗中)，静置相同的时间，测定含

水量，得到 N-甲基甲酰胺产品。 
 

 
1 号         2 号              3 号        4 号 

Figure 1. Molecular sieve water removal experimental device 
图 1. 分子筛除水实验装置 

2.4. 分析方法 

气相色谱仪对产物的纯度进行分析，测试条件：毛细管色谱柱(30.0 m × 320 μm × 0.33 μm)，气化室

温度 260℃；柱温、起始温度 60℃，保持 1 min，以 5℃/min 升至 120℃，保持 0 min，再以 10℃/min 升

至 160℃，保持 16 min；载气线速度：1 mL/min，高纯氮气，分流比：50；进样量：0.1 μL。 

3. 结果与分析 

3.1. 精馏法除水实验结果分析 

图 2 是在精馏法除水实验中，回流比对 N-甲基甲酰胺中水分含量的影响曲线。随着回流比增大，N-
甲基甲酰胺中的水分含量先减少后增加，在回流比为 1 时，N-甲基甲酰胺的水分含量达到最小值，为 689 
ppm。然而采用精馏法除水的最佳值仍然未能达到预期的目标，在医药、锂电等方面应用的工业要求一

般需要水分含量低于 200 ppm。因此受精馏法本身的局限性，未能达到预期目标，需要探讨更加高效的

除水方法。 
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Figure 2. Influence curve of reflux ratio on moisture content in N-methylformamide 
图 2. 回流比对 N-甲基甲酰胺中水分含量的影响曲线 

3.2. 分子筛除水实验结果分析 

为了探讨更加高效的除水方法，以期达到预期的目标，本文研究了采用分子筛除水的工艺技术。 

3.2.1. 不同型号的分子筛对 N-甲基甲酰胺除水效果的影响 
图 3 为在分子筛除水实验中，不同型号的分子筛对 N-甲基甲酰胺除水效果的影响曲线。由图可知，

不同型号的分子筛对除水的效果有极其明显的差别，其中 3A 型的分子筛的除水效果明显较好。在 3A 型

分子筛中，由于 3A329 具有更大的比表面积，使得其在除水效果上表现的更加优异。因此本文采用 3A329
型的分子筛对 N-甲基甲酰胺进行除水技术研究。 

 

 
Figure 3. Influence curve of water removal effect of different types of 
molecular sieves in N-methylformamide 
图 3. 不同型号的分子筛在 N-甲基甲酰胺中除水效果影响曲线 
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3.2.2. 分子筛用量对 N-甲基甲酰胺除水效果的影响 
为了考察分子筛用量对 N-甲基甲酰胺除水效果的影响，控制分子筛与 N-甲基甲酰胺的质量比变化，

研究其对 N-甲基甲酰胺中水分含量的变化曲线。 
图 4 为在分子筛除水实验中，不同质量比对 N-甲基甲酰胺除水效果的影响曲线。由图可知，随着分

子筛的加入，N-甲基甲酰胺中的水分含量先减少后增加，当分子筛与 N-甲基甲酰胺的质量比为 2.3 时，

N-甲基甲酰胺中的水分含量达到最低值。这可能是因为过量的分子筛导致，N-甲基甲酰胺不能完全浸没

分子筛，使得分子筛吸收了空气中的水分，从而使得 N-甲基甲酰胺中的水分含量增加。因此当分子筛与

N-甲基甲酰胺的质量比为 2.3 时，对 N-甲基甲酰胺的除水效果达到最佳值。 
 

 
Figure 4. Influence curve of different mass ratios on the water remov-
al effect of N-methylformamide 
图 4. 不同质量比对 N-甲基甲酰胺除水效果影响曲线 

3.2.3. 静置时间对 N-甲基甲酰胺除水效果的影响 
图 5 为在分子筛除水实验中，不同静置时间对 N-甲基甲酰胺除水效果的影响曲线。随着静置时间的

加长，N-甲基甲酰胺中的水分含量先减少后增加，当静置时间为 60 min 时，N-甲基甲酰胺中的水分含量

达到最低值，为 268 ppm。这可能是随着浸没时间的增长，分子筛吸附 N-甲基甲酰胺中的游离水，达到

峰值之后，再延长时间反而导致分子筛对水分的吸附能力降低，因此静置时间为 60 min 时，达到分子筛

吸附体系中游离水分的最佳时间。 

3.2.4. 不同除水方式对 N-甲基甲酰胺除水效果的影响 
在上述分子筛除水实验中，随着实验条件的优化，N-甲基甲酰胺中的水分含量一步步的接近预期的

目标，然而还是有所欠缺，为了进一步优化该除水工艺，本文采用串联除水的方式，进一步除去 N-甲基

甲酰胺中的水分。采用 3A329 型分子筛，一次性除水和串联除水的除水效果对比如下表 2。 
由表 2 可知，在分子筛除水实验中，采用 3A329 型分子筛，质量比为 2.3，静置时间为 60 min 时，

一次性除水和串联除水均能达到预期目标，即使得 N-甲基甲酰胺中的水分含量 ≤ 200 ppm。然而从两种

除水方式的对比中，串联除水的除水效果明显优于一次性除水，但是串联除水消耗的时间、成本更多。

因此在 N-甲基甲酰胺的除水工艺中可以灵活选择除水方式，对于水分含量要求不太严格的产品，可以采

用一次性除水的方式，更有利于节约成本，提高产能；对于水分含量要求严格的产品可以采用串联除水
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的方式，以达到其工业要求。 
 

 
Figure 5. Influence curve of different standing time on water removal 
effect of N-methylformamide 
图 5. 不同静置时间对 N-甲基甲酰胺除水效果影响曲线 

 
Table 2. Comparison of the effects of one-time water removal and series connect water removal 
表 2. 一次性除水和串联除水效果对比 

实验次数 
一次性除水 串联除水 

质量比 静置时间/min 水分/ppm 质量比 静置时间/min 水分/ppm 

1 2 60 139 2 60 101 

2 2.1 60 134 2.1 60 82 

3 2.2 60 128 2.2 60 84 

4 2.3 60 125 2.3 60 69 

5 2.4 60 137 2.4 60 75 

4. 结论 

本文分别采用精馏法和分子筛除水的方法，研究了 N-甲基甲酰胺的除水工艺。研究表明精馏法未能

达到优异的除水效果。分子筛除水工艺中，采用 3A329 型分子筛，质量比为 2.3，静置时间 60 min 时，

分子筛的除水效果达到最佳值，可以满足 N-甲基甲酰胺在医药、锂电等方面应用的工业要求，并且提供

了两种除水方式，分别适用于对 N-甲基甲酰胺的不同的水分含量要求的产品。分子筛除水技术应用于

N-甲基甲酰胺的除水工艺中，可以完全满足 N-甲基甲酰胺在各个行业的应用，具有极其广阔的发展前景。 
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