 附件

氯化、氟化、重氮化、过氧化工艺

全流程自动化改造指南

（试行）

适用范围

适用于涉及氯化、氟化、重氮化、过氧化（以下简称“四化”）工艺的化工企业（以下简称“企业”）开展“四化”工艺在役装置全流程自动化改造。

全流程及全流程自动化范围

全流程涵盖从原料投入生产开始，到最终产品产出为止。全流程自动化包括“四化”工艺装置及与其存在上下游关系的生产过程，上游通常包括原料处理和投料等工序，下游通常包括反应、后处理、储存、包装等工序。

三、全流程自动化控制通用规定

涉及“四化”工艺的精细化工企业应按照《精细化工反应安全风险评估规范》（GB/T42300-2022）的要求开展“四化”工艺全流程（不含公用工程）的反应安全风险评估，并对原料、催化剂、中间产品、产品、副产物、废弃物，以及蒸馏、分馏处理过程涉及的各相关物料进行热稳定性测试。企业应根据评估的危险度等级和建议，设置相应的自动化控制措施。
基本过程控制系统显示的带控制点的工艺流程图（如DCS流程界面）应与工艺管道和仪表流程图（P&ID图）相符；基本过程控制系统、安全仪表系统的工艺参数设置、联锁逻辑应与工程设计文件和操作规程保持一致，竣工图纸应与现场保持一致。

基本过程控制系统、安全仪表系统应设置管理权限，对工艺参数、报警阈值、联锁阈值修改和联锁投切、复位等权限进行分级管理，防止随意修改。

基本过程控制系统的控制器、通信、电源等模块应根据规范和设计图纸进行冗余设置。要求冗余设置的测量仪表、最终元件等应配置在不同的输入输出（I/0）卡件上，安全仪表系统应独立于基本过程控制系统。
基本过程控制系统应对全流程的重点工艺参数进行实时监控，并具备远程调节、信息存储、连续记录、超限报警、联锁切断、紧急停车等功能。基本过程控制系统历史数据记录和视频监控录像的保存时间应分别不少于90天、30天；涉及重大危险源的，视频监控录像信息储存时间不应少于90天。

“四化”工艺应根据反应安全风险评估和安全仪表完整性等级评估的要求，设置独立于基本过程控制系统的紧急停车功能，并在操作员界面设置软按钮，控制室应设置有显著标识的物理按钮（带防护罩）。涉及超温、超压可能引起火灾、爆炸危险的“四化”工艺生产现场应设紧急停车按钮。
“四化”工艺应在基本过程控制系统与安全仪表系统中分别设置触发条件和联锁动作，控制室应设置声光报警。

对于“四化”工艺装置的全流程自动化改造涉及的总图、工艺技术、设备设施、仪表系统等变更应根据《国家安全监管总局关于加强化工过程安全管理的指导意见》（安监总管三〔2013〕88号）等实施变更管理。全流程自动化控制系统改造实施前，应开展HAZOP分析、LOPA分析和SIL定级工作，实施完成后应及时开展并通过安全完整性等级验证。

四、原料处理

氯化工艺：液氯气化不应使用釜式气化器，应采用全气化工艺，气化器应符合以下要求：
（1）无潜在三氯化氮富集部位；

（2）加热介质采用热水或低压饱和水蒸气，出口氯气温度应控制在71℃~121℃；

（3）设置就地和远传压力、温度监测；

（4）氯气温度和压力应采用自动化控制。使用液氯钢瓶的，应监控钢瓶重量。

重氮化工艺：含水量小于40%的重氮化反应上游苯胺配置、亚硝酸钠配置工序应实现自动化控制；亚硝酰硫酸料仓应设置有毒气体检测报警，设置湿度检测报警。

五、加料工序

危险化学品计量槽或高位槽应设置高液位报警、高高液位联锁停止进料措施或设溢流管道。

液体物料采用计量泵自动滴加至反应器的，紧急停车、反应温度/压力联锁动作时，应联锁自动停止滴加泵。应在自动滴加管道上靠近反应器设置联锁切断装置。

固体加料为连续作业的，应采用自动加料方式；自动加料方式确有困难的，应设置密闭加料设施。自动加料或密闭加料设施应具备故障联锁停机功能。在惰性气体保护条件下仍具有爆炸危险性的物料，不应使用气力输送系统。因以下物料特性、工艺特点和装备设施等方面原因确实无法实现密闭、自动加料的，经市级应急管理部门组织专家论证后，可暂不采取密闭、自动加料方式。

（1）物料特性，主要包括物料具有忌水、潮解、黏壁、流散性差、受到摩擦和撞击易发生爆炸危险等特性，导致投料存在误差、自动化装备故障率高或者不宜采用预溶解、机械输送、气力输送等方式。

（2）工艺特点，一是投料量小，采用远程机械输送或气力输送损耗大，采用料位计等计量数据不准确；二是物料易使阀门密封不严、产生内漏；三是投料频次较低，每次人工投料耗时较短；四是同一防火分区内的所有反应器，在反应开始前人工投料一次性完成，操作人员随即离开现场；五是投料部位不涉及化学反应、风险较低且操作人员不需长时间滞留现场的投料操作。

（3）国内现有固体备料、投料、转料装备设施不成熟、不可靠，改造后影响生产装置安全稳定运行。

经专家论证后确实无法实现自动化，需在现场设置固定人工操作岗位的，应根据工艺安全需要采取抗爆隔离措施。

六、反应工序

“四化”工艺反应工序的自动化控制措施应按照设计文件设置。设计文件应充分考虑“四化”工艺反应特点，满足HAZOP分析、LOPA分析提出的要求，符合《首批重点监管的危险化工工艺安全控制要求、重点监控参数及推荐的控制方案》。
“四化”工艺的反应设备不应用于其他反应及反应后的蒸馏、结晶等其他用途。

“四化”工艺企业要积极开展工艺优化，降低工艺危险度等级，优先采用微通道反应器、管式反应器等先进技术装备，实现全流程自动化、连续化生产。间歇式反应应当优先改为连续化反应，在此基础上实现自动化控制。

反应工艺危险度3级及以上的“四化”工艺，除采用回流蒸馏反应工艺且过程危险性分析结果为安全风险可接受的外，原则上应采用微通道反应器、管式反应器等先进技术；暂时不具备微通道反应器、管式反应器等技术应用条件的，企业应对工艺进行优化或者采取有效的控制措施。当常规控制措施不能奏效时，应重新进行工艺研究或工艺优化，改变工艺路线或优化反应条件，减少反应的热累积程度，实现化工过程本质安全。

发生火灾、爆炸事故可能相互影响的反应器、储罐（槽）与上下游工序之间，应采取自动切断措施或设施。

七、产品后处理工序

涉及氯化物、氟化物、重氮化产物、过氧化产物的转料、蒸馏、吸收、蒸发、结晶、萃取、干燥、非均相分离等操作单元，企业应当实施机械化、自动化改造。确实无法实现自动化，需在现场设置固定人工操作岗位的，应经市级应急管理部门组织专家论证，并根据工艺安全需要采取抗爆隔离措施。

转料、蒸馏、吸收、蒸发、结晶、萃取、干燥、非均相分离等操作单元的温度、压力等关键参数，应根据工艺安全需要与紧急停车和泄放系统联锁。

涉及蒸（精）馏时，应对照蒸（精）馏过程风险评估结果，当热媒温度超过TD24时，蒸（精）馏釜（塔）的再沸器等应配备紧急冷却系统。

蒸（精）馏设备应设置具有远传和超限报警功能的温度、压力在线监测装置，设备底部温度应与进料量和热媒流量联锁，加压蒸（精）馏设备还应设置超压泄放及其处置设施。

在满足工艺要求的前提下，企业宜采取减小设备容积等措施，最大程度减少易燃易爆物料在线量，降低后处理工序安全风险。
八、包装及储存工序

“四化”工艺车间（装置）内的包装作业应优先采用自动化包装方式，确因技术装备等问题无法实现自动化包装的，经市级应急管理部门组织专家论证后，可暂不实施改造。

化学药品原料药制造企业的精制、烘干、包装工序设置在洁净区且无法实现自动化的，应当根据工艺安全需要在洁净区与反应工序之间设置隔爆措施或设施。

重氮盐、过氧化物储存设施应设置温度检测报警。

液氯的储存单元及液氯装卸车单元应实施封闭化管理，并配套设置报警、自动处置设施。

应对液体氯化剂（液氯、氯化亚砜等）和液体氟化剂（氟化氢等）储罐的温度、压力、液位等进行监控，对气体氯化剂（氯气、氯化氢等）和气体氟化剂（氟化氢、氟气等）储罐的温度、压力等进行监控，并接入DCS系统。

液氯、无水氟化氢、氟气等有毒物料的钢瓶充装、气化作业间应配备自动切断、自动喷淋、抽风吸收等应急装置。

涉及重氮化物的储存库内应设置强制通风、红外热成像监测报警和视频监控等安全设施。视频监控应全程录像并至少留存30天。

九、其他

用于加热或保温的蒸汽、热水系统等应设置温度（压力）异常报警和联锁。

冷冻水、循环水等冷却系统应设置温度、压力异常报警和联锁自动停车等控制措施，冷却系统循环泵应设置备用泵，并具备自动启动功能。

导热油炉应设置出口温度、压力、流量异常报警和联锁控制措施。导热油管道进入生产设施处应设置紧急切断阀。

仪表气供气系统应设置压力异常报警，根据需要设置联锁自动停车等控制措施。仪表气源应设置备用气源。当采用储气罐等缓冲设备时，需满足断电或气源故障等异常后不低于20分钟的供气要求；当采用备用压缩机组或第二气源，需具备自动启动功能。

本指南中需专家论证的事项，应急管理部门组织专家论证时，专家专业应包括但不限于工艺、设备、电气、仪表、安全等，专家人数不少于5人。
自动化改造后仍有人工操作或经应急管理部门组织专家论证暂不具备改造条件的，应符合应急管理部门有关同一时间、同一作业平台或同一受限空间作业人员管控要求。
改造内容符合危险化学品建设项目标准的，应按照《辽宁省危险化学品建设项目安全监督管理实施细则》（辽安监管三〔2016〕24号）要求，履行建设项目安全“三同时”手续。
改造内容涉及安全生产许可证变更的，应按照《辽宁省危险化学品生产企业安全生产许可证实施细则》（辽安监管三〔2016〕25号）要求，履行安全生产许可证变更程序。

企业应根据国家最新出台的化工企业高危工艺全流程自动化改造工作指南要求，完善高危工艺全流程自动化措施。如文中引用文件修订，按修订后版本执行。
41.企业应按照技术、装备的不断更新，持续开展全流程自动化改造工作，不断提升本质安全水平。



