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本发明涉及全氯甲硫醇技术领域，涉及一种

全氯甲硫醇的制备工艺，其包括如下装置：氯气

缓冲罐、二硫化碳中间罐、氯化反应器、萃取釜、

爆破吸收罐、冷凝器、循环泵。所述全氯甲硫醇的

制备工艺包括如下步骤：S1.将稀盐酸加入反应

器中，开启循环泵；S2.将二硫化碳和氯气连续通

入反应器中，同时控制反应器温度；S3.反应后，

当氯化反应器中液体到达一定密度，同时液面到

达放液位时，开启放料阀门，到达低液位后关闭

放料阀门，并补加水；S4.放料阀门流出液体进入

萃取釜中，静置后，分离下层液得到产物。本发明

减少了反应物的损耗和浪费，并且减少了副产物

的生成，有效提高了收率，安全、便捷、成本低，能

够持续生产，具有显著的进步，应用前景良好。
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1.一种全氯甲硫醇的制备工艺，其特征在于，所述全氯甲硫醇的制备工艺包括如下装

置：氯气缓冲罐、二硫化碳中间罐、氯化反应器、萃取釜、爆破吸收罐、冷凝器、循环泵；

其中，氯气缓冲罐的出料口与氯化反应器的进料口相连，二硫化碳中间罐的出料口通

过循环泵与氯化反应器的进料口相连，氯化反应器底部通过循环泵与冷凝器相连，氯化反

应器上部与爆破吸收罐相连，氯化反应器的出料口与萃取釜相连；

所述全氯甲硫醇的制备工艺包括如下步骤：

S1.  将稀盐酸加入氯化反应器中，开启循环泵；

S2.  将二硫化碳和氯气连续通入氯化反应器中，同时控制氯化反应器温度；

S3.  反应后，当氯化反应器中液体到达一定密度，同时液面到达放液位时，开启放料阀

门，到达低液位后关闭放料阀门，并补加水；

S4. 放料阀门流出液体进入萃取釜中，静置后，分离下层液，得到产物。

2.根据权利要求1所述全氯甲硫醇的制备工艺，其特征在于，步骤S1中，所述稀盐酸的

浓度为2‑10%。

3.根据权利要求1所述全氯甲硫醇的制备工艺，其特征在于，步骤S2中，所述二硫化碳

和氯气的摩尔比为1:(5‑6)。

4.根据权利要求1所述全氯甲硫醇的制备工艺，其特征在于，步骤S2中，所述氯化反应

器温度为15‑20℃。

5.根据权利要求1所述全氯甲硫醇的制备工艺，其特征在于，步骤S3中，所述反应的时

间为24‑28  h。

6.根据权利要求1所述全氯甲硫醇的制备工艺，其特征在于，步骤S3中，所述密度为

1.65‑1.80。

7.根据权利要求1所述全氯甲硫醇的制备工艺，其特征在于，步骤S3中，所述放液位为

氯化反应器容积的54‑55%，所述低液位为氯化反应器容积的38‑40%。

8.根据权利要求1所述全氯甲硫醇的制备工艺，其特征在于，步骤S3中，所述水的加入

量为所述稀盐酸体积的0.5‑2倍。
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一种全氯甲硫醇的制备工艺

技术领域

[0001] 本发明涉及全氯甲硫醇技术领域，特别是涉及一种全氯甲硫醇的制备工艺。

背景技术

[0002] 全氯甲硫醇是克菌丹、灭菌丹、土菌丹等农药杀菌剂重要的中间原料，该种农药品

种虽老，但在国际市场上年销量上万吨，是现代新品种农用杀菌剂难以替代的。为此生产该

类杀菌剂的中间体，是当务之急。

[0003] 目前，全氯甲硫醇的生产方法不多，常用的方法是以二硫化碳、稀盐酸、氯气为原

料通过氯化制得全氯甲硫醇，其反应式如下：CS2+5Cl2+4H2O→CCl3SCl+6HCl+H2SO4。传统制

备工艺流程为：将稀盐酸加入氯化反应釜，然后加入二硫化碳，开启搅拌待温度升到25‑30

℃时，开始通氯20‑25小时，取液体测比重，当比重达到1.65以上时结束反应。

[0004] 然而采用传统工艺生产方式进行生产，产品的收率只有60%。二硫化碳和氯气随着

酸气排除带出量多，副产物含量高。目前改进工艺中一般二硫化碳可以通过二级冷凝回收，

该回收方式可以回收少量二硫化碳将其完全吸收，但是对于二硫化碳大量抛出的情况，则

无法回收，造成气味浓重污染环境，还容易引起着火，工人长期在二硫化碳跑、冒、滴、漏的

条件下工作严重影响身体健康，同时影响产品收率、增加生产成本、降低生产效率。

[0005] 综上所述，亟需研发一种新型全氯甲硫醇的制备工艺，以解决现有技术中存在的

问题，满足当前行业的需求。

发明内容

[0006] 本发明提供了一种全氯甲硫醇的制备工艺，在生产工艺和生产设备上做出改进。

该生产方式采用闭路连续生产方式，杜绝二硫化碳和氯气的泄露，同时高喷射进料时，反应

物接触面增大，副产物大大减少，反应收率提升，克服了现有技术的缺点与不足。

[0007] 本发明的一个目的在于，提供一种全氯甲硫醇的制备工艺，所述全氯甲硫醇的制

备工艺包括如下装置：氯气缓冲罐、二硫化碳中间罐、氯化反应器、萃取釜、爆破吸收罐、冷

凝器、循环泵；

其中，氯气缓冲罐的出料口与氯化反应器的进料口相连，二硫化碳中间罐的出料

口通过循环泵与氯化反应器的进料口相连，氯化反应器底部通过循环泵与冷凝器相连，氯

化反应器上部与爆破吸收罐相连，氯化反应器的出料口与萃取釜相连；

所述全氯甲硫醇的制备工艺包括如下步骤：

S1.  将稀盐酸加入氯化反应器中，开启循环泵；

S2.  将二硫化碳和氯气连续通入氯化反应器中，同时控制氯化反应器温度；

S3.  反应后，当氯化反应器中液体到达一定密度，同时液面到达放液位时，开启放

料阀门，到达低液位后关闭放料阀门，并补加水；

S4. 放料阀门流出液体进入萃取釜中，静置后，分离下层液，得到产物。

[0008] 本发明的闭路反应器采取连续反应的方式，能够使二硫化碳和氯气完全转化，杜
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绝二硫化碳和氯气的外溢。给工人营造一个安全整洁的生产环境。

[0009] 进一步地，步骤S1中，所述稀盐酸的浓度为2‑10%。

[0010] 进一步地，步骤S2中，所述二硫化碳和氯气的摩尔比为1:(5‑6)。

[0011] 进一步地，步骤S2中，所述氯化反应器温度为15‑20℃。

[0012] 进一步地，步骤S3中，所述反应的时间为24‑28  h。

[0013] 进一步地，步骤S3中，所述密度为1.65‑1.80。

[0014] 进一步地，步骤S3中，所述放液位为氯化反应器容积的54‑55%，所述低液位为氯化

反应器容积的38‑40%。

[0015] 进一步地，步骤S3中，所述水的加入量为所述稀盐酸体积的0.5‑2倍。

[0016] 连续反应中，不需要补加稀盐酸，直接补加水，吸收反应器中生成的HCL作为该反

应的引发剂，即可进行连续生产。

[0017] 本发明具有以下有益效果：

1.  本发明为连续反应，与传统间歇式反应的操作步骤相比，减少了工人劳动量。

[0018] 2.  本发明采用文曲里高喷射接触式反应，提高了反应收率，减少副产物的产生。

[0019] 3.本发明的生产装置使用闭路反应器，杜绝了二硫化碳及氯气的跑、冒、滴、漏等

问题对环境造成的污染和对人体健康造成的危害。

[0020] 4.本发明采用连续进料方式，能够利用产物进行持续生产，反应过程中不需要加

入稀盐酸，降低原料成本。

附图说明

[0021] 图1示出了本发明的全氯甲硫醇的制备工艺流程图；

附图标记：1‑氯气缓冲罐；2‑二硫化碳中间罐；3‑氯化反应器；4‑萃取釜；5‑爆破吸

收罐；6‑冷凝器；7‑循环泵。

具体实施方式

[0022] 为了更清楚地说明本发明的技术方案，列举如下实施例。实施例中所出现的原料、

反应和后处理手段，除非特别声明，均为市面上常见原料，以及本领域技术人员所熟知的技

术手段。

[0023] 本发明中的词语“优选的”、“优选地”、“更优选的”等是指，在某些情况下可提供某

些有益效果的本发明实施方案。然而，在相同的情况下或其他情况下，其他实施方案也可能

是优选的。此外，对一个或多个优选实施方案的表述并不暗示其他实施方案不可用，也并非

旨在将其他实施方案排除在本发明的范围之外。

[0024] 应当理解，除了在任何操作实例中，或者以其他方式指出的情况下，表示例如说明

书和权利要求中使用的成分的量的所有数字应被理解为在所有情况下被术语“约”修饰。因

此，除非相反指出，否则在以下说明书和所附权利要求中阐述的数值参数是根据本发明所

要获得的期望性能而变化的近似值。

[0025] 本发明中所述的“上、下”的含义指的是阅读者正对附图时，阅读者的上方即为上，

阅读者的下方即为下，而非对本发明的装置机构的特定限定。

[0026] 当部件、元件或层被称为“位于”、“结合至”、“连接至”或“联接至”另一元件或层
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时，其可直接位于、结合至、连接至或联接至该另一部件、元件或层，或可存在中间元件或中

间层。相反，当元件被称为“直接位于”、“直接结合至”、“直接连接至”或“直接联接至”另一

元件或层时，可能不存在中间元件或中间层。其他用于描述元件之间的关系的词语应当以

类似的方式来进行解释（例如，“在......之间”与“直接在......之间”、“邻近”与“直接邻

近”等）。本文所用术语“和/或”包括相关联的列出项中的一个或多个的任何和所有组合。

[0027] 实施例1

一种全氯甲硫醇的制备工艺，包括如下装置：氯气缓冲罐、二硫化碳中间罐、氯化

反应器、萃取釜、爆破吸收罐、冷凝器、循环泵；

其中，氯气缓冲罐的出料口与氯化反应器的进料口相连，二硫化碳中间罐的出料

口通过循环泵与氯化反应器的进料口相连，氯化反应器底部通过循环泵与冷凝器相连，氯

化反应器上部与爆破吸收罐相连，氯化反应器的出料口与萃取釜相连；

所述全氯甲硫醇的制备工艺包括如下步骤：

S1.  将387  mL工业盐酸溶液（浓度为31%）和1200mL水加入氯化反应器(10  L)中，

开启循环泵；

S2.  将二硫化碳和氯气连续通入氯化反应器中，二硫化碳通入量为0.32  g/s，氯

气通入量为1.5  g/s，同时打开冷盐水阀门控制氯化反应器温度为20℃；

S3.  反应24  h后，当氯化反应器中液体密度大于1.65，同时液面到达1800mL时，开

启放料阀门，液面到达1200mL后关闭放料阀门，并补加400  mL水；

S4.  放料阀门流出液体进入萃取釜中，静置后，分离下层液，得到淡黄色液体收集

至计量储瓶内，即为产物。

[0028] 图1示出了本发明的全氯甲硫醇的制备工艺流程图；

附图标记：1‑氯气缓冲罐；2‑二硫化碳中间罐；3‑氯化反应器；4‑萃取釜；5‑爆破吸

收罐；6‑冷凝器；7‑循环泵。

[0029] 实施例2

一种全氯甲硫醇的制备工艺，包括如下装置：氯气缓冲罐、二硫化碳中间罐、氯化

反应器、萃取釜、爆破吸收罐、冷凝器、循环泵；

其中，氯气缓冲罐的出料口与氯化反应器的进料口相连，二硫化碳中间罐的出料

口通过循环泵与氯化反应器的进料口相连，氯化反应器底部通过循环泵与冷凝器相连，氯

化反应器上部与爆破吸收罐相连，氯化反应器的出料口与萃取釜相连；

所述全氯甲硫醇的制备工艺包括如下步骤：

S1.  将120  L工业盐酸溶液（浓度为31%）和1360  L水加入氯化反应器(3000  L)中，

开启循环泵；

S2.  将二硫化碳和氯气连续通入氯化反应器中，二硫化碳通入量为96  g/s，氯气

通入量为450  g/s，同时打开冷盐水阀门控制氯化反应器温度为20℃；

S3.  反应24  h后，当氯化反应器中液体密度大于1.65，同时液面到达2000L时，开

启放料阀门，液面到达1200L后关闭放料阀门，并补加200  L水；

S4.  放料阀门流出液体进入萃取釜中，静置后，分离下层液，得到淡黄色液体收集

至计量储瓶内，即为产物。

[0030] 测试例

说　明　书 3/4 页

5

CN 115353473 A

5



测试方法：

对实施例1‑2的全氯甲硫醇的制备工艺进行性能分析，统计连续生产24  h的反应

物消耗量、全氯甲硫醇产量并计算收率。收率=产品实际质量/产品理论质量。

[0031] 测试结果如表1所示。

[0032] 表1  全氯甲硫醇的制备工艺性能测试结果

根据表1可以得出，本发明的全氯甲硫醇的制备工艺其收率可达96%以上，减少了

反应物的损耗和浪费，并减少了副产物的生成，有效提高了收率，同时安全、便捷、成本低，

能够持续生产，具有显著的进步，应用前景十分良好。

[0033] 对于本领域技术人员而言，显然本发明不限于上述示范性实施例的细节，而且在

不背离本发明的精神或基本特征的情况下，能够以其他的具体形式实现本发明。因此，无论

从哪一点来看，均应将实施例看作是示范性的，而且是非限制性的，本发明的范围由所附权

利要求而不是上述说明限定，因此旨在将落在权利要求的等同要件的含义和范围内的所有

变化囊括在本发明内。

[0034] 此外，应当理解，虽然本说明书按照实施方式加以描述，但并非每个实施方式仅包

含一个独立的技术方案，说明书的这种叙述方式仅仅是为清楚起见，本领域技术人员应当

将说明书作为一个整体，各实施例中的技术方案也可以经适当组合，形成本领域技术人员

可以理解的其他实施方式。
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图1
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