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(57)摘要

本发明公开了一种降低噻嗪酮杂质的设备，

包括釜体、动力轴承、搅拌轴和支撑架，动力轴承

包括电机、驱动轴和转子，转子与釜体相啮合，一

种降低噻嗪酮杂质的设备的生产方法，包括如下

步骤：将异硫氰叔丁酯置于干燥反应釜中，升温，

抽真空减压保温搅拌，在现有技术的基础上，改

进除去杂质的生产设备，从而有效提升釜体的搅

拌稳定性，进而便于将M291杂质除去，以提升中

间体1‑异丙基‑3‑叔丁基硫脲的产率，并改进工

艺方法，通过简单的工艺操作，达到控制杂质

M291，以使之契合生产的目的。
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1.降低噻嗪酮杂质的设备，其特征在于，包括釜体、动力轴承、搅拌轴和支撑架，所述釜

体与所述动力轴承配合，并设置于所述搅拌轴的外周侧，所述搅拌轴贯穿所述釜体与所述

支撑架固定连接，所述动力轴承与所述支撑架固定连接，并设置于所述支撑架的内部，所述

动力轴承包括电机、驱动轴和转子，所述电机设置于所述支撑架的上侧，并与所述驱动轴的

上侧通过减速机连接，所述转子设置于所述驱动轴的下侧，并与所述釜体相啮合。

2.如权利要求1所述的降低噻嗪酮杂质的设备，其特征在于，所述转子包括外啮合齿、

设有连接孔的连接座和连接栓，所述连接座设置于所述搅拌轴的下侧，所述连接孔贯穿所

述连接座，并与所述驱动轴契合，所述外啮合齿设置于所述连接座的外周侧，并与所述釜体

啮合，所述连接栓则贯穿所述连接座与所述驱动轴抵接。

3.如权利要求1所述的降低噻嗪酮杂质的设备，其特征在于，所述支撑架包括底座和固

定架，所述底座设置于所述釜体的外周侧，所述固定架设置于所述底座的上侧，并与所述搅

拌轴固定连接。

4.如权利要求3所述的降低噻嗪酮杂质的设备，其特征在于，所述底座包括弧形架、滚

动轴和转动盘，所述弧形架设置于所述釜体的外周侧，并通过所述滚动轴与所述釜体滚动

连接，所述转动盘设置于所述底座的下侧，并与所述底座转动连接。

5.如权利要求4所述的降低噻嗪酮杂质的设备，其特征在于，所述固定架包括固定板和

支撑柱，所述固定板设置于所述支撑柱的上侧，并与所述电机固定连接。

6.如权利要求4所述的降低噻嗪酮杂质的设备，其特征在于，所述转动盘包括稳定托和

转动柱，所述稳定托与所述釜体相契合，并设置于所述转动柱的上侧，所述转动柱设置于所

述底座的上侧，并与所述底座转动连接。

7.采用如权利要求6所述的降低噻嗪酮杂质的设备的生产方法，其特征在于，包括如下

步骤：

异硫氰叔丁酯投入反应釜中，并升温至50‑90℃；

抽真空为‑0.06‑0.095MPa，保持真空时间1‑3小时，减压保温搅拌制得除杂的异硫氰叔

丁酯；

经加成、环化、结晶后获得噻嗪酮原药。
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降低噻嗪酮杂质的生产方法及设备

技术领域

[0001] 本发明涉及农药生产技术领域，尤其涉及降低噻嗪酮杂质的生产方法及设备。

背景技术

[0002] 扑虱灵是高效，持效期长，选择性强，安全的新型昆虫生长调节剂，是当前防治水

稻稻飞虱的当家品种，目前，扑虱灵的合成是以硫氰酸铵为原料与叔丁醇在盐酸存在下反

应得到硫氰酸叔丁酯与异氰酸叔丁酯的混合物(简称混酯)，经转位得到异硫氰叔丁酯(简

称异酯)，再与异丙胺反应，得到1‑异丙基‑3‑叔丁基硫脲(简称硫脲)。另外，以N‑甲基胺与

光气反应得N‑甲基‑N‑苯基氨基甲酰氯，再与氯气反应得N‑氯甲基‑N苯基氨基甲酰氯(简称

氯化物)。最后将氯化物与硫脲在碱试剂存下，反应得扑虱灵。

[0003] 在扑虱灵原药中，包含一个含量较高的杂质M291(2‑异丙亚氨基‑3‑异丙基‑5‑苯

基‑3，4，5，6‑四氢‑2H‑1，3，5‑噻二嗪‑4‑酮)，该杂质很难通过结晶移除。

发明内容

[0004] 本发明为了解决现有技术中，扑虱灵原药中M291杂质含量较高的问题，提出了一

种降低噻嗪酮杂质的生产方法及设备。

[0005] 降低噻嗪酮杂质的设备，包括釜体、动力轴承、搅拌轴和支撑架，所述釜体与所述

动力轴承配合，并设置于所述搅拌轴的外周侧，所述搅拌轴贯穿所述釜体与所述支撑架固

定连接，所述动力轴承与所述支撑架固定连接，并设置于所述支撑架的内部，所述动力轴承

包括电机、驱动轴和转子，所述电机设置于所述支撑架的上侧，并与所述驱动轴的上侧通过

减速机连接，所述转子设置于所述驱动轴的下侧，并与所述釜体相啮合。

[0006] 其中，所述转子包括外啮合齿、设有连接孔的连接座和连接栓，所述连接座设置于

所述搅拌轴的下侧，所述连接孔贯穿所述连接座，并与所述驱动轴契合，所述外啮合齿设置

于所述连接座的外周侧，并与所述釜体啮合，所述连接栓则贯穿所述连接座与所述驱动轴

抵接。

[0007] 其中，所述支撑架包括底座和固定架，所述底座设置于所述釜体的外周侧，所述固

定架设置于所述底座的上侧，并与所述搅拌轴固定连接。

[0008] 其中，所述底座包括弧形架、滚动轴和转动盘，所述弧形架设置于所述釜体的外周

侧，并通过所述滚动轴与所述釜体滚动连接，所述转动盘设置于所述底座的下侧，并与所述

底座转动连接。

[0009] 其中，所述固定架包括固定板和支撑柱，所述固定板设置于所述支撑柱的上侧，并

与所述电机固定连接。

[0010] 其中，所述转动盘包括稳定托和转动柱，所述稳定托与所述釜体相契合，并设置于

所述转动柱的上侧，所述转动柱设置于所述底座的上侧，并与所述底座转动连接。

[0011] 本发明还提出一种采用如上述所述降低噻嗪酮杂质的设备的生产方法，包括如下

步骤：
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[0012] 异硫氰叔丁酯投入反应釜中，并升温至50‑90℃；

[0013] 抽真空为‑0.06‑0.095MPa，保持真空时间1‑3小时，减压保温搅拌制得除杂的异硫

氰叔丁酯；

[0014] 经加成、环化、结晶后获得噻嗪酮原药。

[0015] 本发明的有益效果为：在现有技术的基础上，改进除去杂质的生产设备，利用驱动

轴与釜体的配合，从而有效提升釜体的搅拌稳定性，进而便于将M291杂质除去，以提升中间

体1‑异丙基‑3‑叔丁基硫脲的产率，并改进工艺方法，通过简单的工艺操作，移除了异硫氰

叔丁酯中的二硫化碳，达到控制杂质M291，以使之契合生产的目的。

附图说明

[0016] 为了更清楚地说明本发明实施例或现有技术中的技术方案，下面将对实施例或现

有技术描述中所需要使用的附图作简单地介绍，显而易见地，下面描述中的附图仅仅是本

发明的一些实施例，对于本领域普通技术人员来讲，在不付出创造性劳动的前提下，还可以

根据这些附图获得其他的附图。

[0017] 图1是本发明降低噻嗪酮杂质的设备的结构示意图。

[0018] 图2是本发明降低噻嗪酮杂质的设备的转子的结构示意图。

[0019] 图3是本发明降低噻嗪酮杂质的设备的生产方法的工艺步骤示意图。

[0020] 10‑釜体、20‑动力轴承、30‑搅拌轴、40‑支撑架、11‑球体釜、12‑配合齿、13‑连接

端、21‑电机、22‑驱动轴、23‑转子、41‑底座、42‑固定架、231‑外啮合齿、232‑连接座、233‑连

接栓、234‑连接孔、411‑弧形架、412‑滚动轴、413‑转动盘、414‑稳定托、415‑转动柱、421‑固

定板、422‑支撑柱。

具体实施方式

[0021] 下面详细描述本发明的实施例，所述实施例的示例在附图中示出，其中自始至终

相同或类似的标号表示相同或类似的元件或具有相同或类似功能的元件。下面通过参考附

图描述的实施例是示例性的，旨在用于解释本发明，而不能理解为对本发明的限制。

[0022] 在本发明的描述中，需要理解的是，术语“长度”、“宽度”、“上”、“下”、“前”、“后”、

“左”、“右”、“竖直”、“水平”、“顶”、“底”“内”、“外”等指示的方位或位置关系为基于附图所

示的方位或位置关系，仅是为了便于描述本发明和简化描述，而不是指示或暗示所指的装

置或元件必须具有特定的方位、以特定的方位构造和操作，因此不能理解为对本发明的限

制。此外，在本发明的描述中，“多个”的含义是两个或两个以上，除非另有明确具体的限定。

[0023] 请参阅图1至图3，本发明提供一种技术方案：

[0024] 降低噻嗪酮杂质的设备，包括釜体10、动力轴承20、搅拌轴30和支撑架40，所述釜

体10与所述动力轴承20配合，并设置于所述搅拌轴30的外周侧，所述搅拌轴30贯穿所述釜

体10与所述支撑架40固定连接，所述动力轴承20与所述支撑架40固定连接，并设置于所述

支撑架40的内部，所述动力轴承20包括电机21、驱动轴22和转子23，所述电机21设置于所述

支撑架40的上侧，并与所述驱动轴22的上侧通过减速机连接，所述转子23设置于所述驱动

轴22的下侧，并与所述釜体10相啮合。

[0025] 在本实施方式中，所述釜体10用以进行反应，所述动力轴承20用以辅助所述釜体
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10进行转动，所述搅拌轴30则用以配合所述釜体10，进而使得所述釜体10内部能进行搅拌，

所述支撑架40则用以支撑所述釜体10和所述动力轴承20，所述电机21用以给所述驱动轴22

转动，所述转子23则在所述驱动轴22的带动下进行转动，进而使得所述釜体10也进行转动。

[0026] 进一步的，所述转子23包括外啮合齿231、设有连接孔234的连接座232和连接栓

233，所述连接座232设置于所述搅拌轴30的下侧，所述连接孔234贯穿所述连接座232，并与

所述驱动轴22契合，所述外啮合齿231设置于所述连接座232的外周侧，并与所述釜体10啮

合，所述连接栓233则贯穿所述连接座232与所述驱动轴22抵接。

[0027] 在本实施方式中，所述外啮合齿231与所述转子23啮合，从而在所述转子23转动时

能带动所述釜体10转动，所述连接座232则用以连接所述驱动轴22，所述连接栓233则用以

提升所述驱动轴22与所述转子23之间的连接强度。

[0028] 进一步的，所述支撑架40包括底座41和固定架42，所述底座41设置于所述釜体10

的外周侧，所述固定架42设置于所述底座41的上侧，并与所述搅拌轴30固定连接。

[0029] 在本实施方式中，所述底座41与所述固定架42配合，进而使得所述底座41能支撑

所述釜体10，而所述固定架42则用以固定所述动力轴承20。

[0030] 进一步的，所述底座41包括弧形架411、滚动轴412和转动盘413，所述弧形架411设

置于所述釜体10的外周侧，并通过所述滚动轴412与所述釜体10滚动连接，所述转动盘413

设置于所述底座41的下侧，并与所述底座41转动连接。

[0031] 在本实施方式中，所述弧形架411与用以支撑所述釜体10的转动，所述滚动轴412

则用以实现所述釜体10与所述弧形架411之间的转动连接，所述转动盘413设置于所述釜体

10的下侧，进而进一步提升所述釜体10的转动强度，所述弧形架411还与所述搅拌轴30固定

连接，利用所述釜体10的转动，进而实现对所述釜体10内部物料的搅拌。

[0032] 进一步的，所述固定架42包括固定板421和支撑柱422，所述固定板421设置于所述

支撑柱422的上侧，并与所述电机21固定连接。

[0033] 在本实施方式中，所述固定板421用以固定所述电机21，所述支撑柱422则用以配

合所述动力轴承20，以使得所述动力轴承20能进行转动。

[0034] 进一步的，所述转动盘413包括稳定托414和转动柱415，所述稳定托414与所述釜

体10相契合，并设置于所述转动柱415的上侧，所述转动柱415设置于所述底座41的上侧，并

与所述底座41转动连接。

[0035] 在本实施方式中，所述稳定托414用以支撑所述釜体10，所述转动柱415则用以配

合所述稳定托414，从而使得所述稳定托414能与所述底座41转动连接。

[0036] 进一步的，所述釜体10包括球体釜11、配合齿12和连接端13，所述连接端13设置于

所述球体釜11的上侧，并与所述滚动轴412转动连接，所述配合齿12设置于所述球体釜11的

外周侧，并与所述外啮合齿231配合。

[0037] 在本实施方式中，所述球体釜11用以进行反应，所述配合齿12与所述外啮合齿231

配合，从而驱动所述球体釜11进行转动，所述连接端13则用以连接所述球体釜11与所述弧

形架411，并包覆在所述搅拌轴30的上端的外周侧。

[0038] 本发明还提出一种采用如上述降低噻嗪酮杂质的设备的生产方法，包括如下步

骤：

[0039] 异硫氰叔丁酯投入反应釜中，并升温至50‑90℃；
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[0040] 抽真空为‑0.06‑0.095MPa，保持真空时间1‑3小时，减压保温搅拌制得除杂的异硫

氰叔丁酯；

[0041] 经加成、环化、结晶后获得噻嗪酮原药。

[0042] 进一步的，所述除杂是指2‑异丙亚氨基‑3‑异丙基‑5‑苯基‑3,4,5,6‑四氢‑2H‑1 ,

3,5‑噻二嗪‑4‑酮的含量≤0.1％。

[0043] 具体实施例1

[0044] 将异硫氰叔丁酯115g (0 .1mol)投入反应釜中，升温至50℃，提高真空至‑

0.095Mpa，保持真空稳定，搅拌1小时，异硫氰叔丁酯损失0.5％；

[0045] 异硫氰叔丁酯中二硫化碳经液相色谱定量，确认含量降至0.08％；

[0046] 所得异硫氰叔丁酯，经加成、环化、结晶后获得噻嗪酮原药，M291含量0.05％。

[0047] 具体实施例2

[0048] 将异硫氰叔丁酯115g (0 .1mol)投入反应釜中，升温至70℃，提高真空至‑

0.085Mpa，保持真空稳定，搅拌1小时，异硫氰叔丁酯损失0.5％；

[0049] 异硫氰叔丁酯中二硫化碳经液相色谱定量，确认含量降至0.03％；

[0050] 所得异硫氰叔丁酯，经加成、环化、结晶后获得噻嗪酮原药，M291含量0.02％。

[0051] 具体实施例3

[0052] 将异硫氰叔丁酯115g(0.1mol)投入反应釜中，升温至80℃，提高真空至‑0.07Mpa，

保持真空稳定，搅拌2小时，异硫氰叔丁酯损失1.3％；

[0053] 异硫氰叔丁酯中二硫化碳经液相色谱定量，确认含量降至0.05％；

[0054] 所得异硫氰叔丁酯，经加成、环化、结晶后获得噻嗪酮原药，M291含量0.02％。

[0055] 具体实施例4

[0056] 将异硫氰叔丁酯115g(0.1mol)投入反应釜中，升温至90℃，提高真空至‑0.08Mpa，

保持真空稳定，搅拌2小时，异硫氰叔丁酯损失1.2％；

[0057] 异硫氰叔丁酯中二硫化碳经液相色谱定量，确认含量降至0.06％；

[0058] 所得异硫氰叔丁酯，经加成、环化、结晶后获得噻嗪酮原药，M291含量0.03％。

[0059] 以上所揭露的仅为本发明一种较佳实施例而已，当然不能以此来限定本发明之权

利范围，本领域普通技术人员可以理解实现上述实施例的全部或部分流程，并依本发明权

利要求所作的等同变化，仍属于发明所涵盖的范围。
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