
絮凝过程的影响因素众多而且复杂多变，本试

验采取模拟真实操作在专用设备条件上进行测试，

试验结果可客观反映絮凝过程中错综复杂的关系，

同时得到污水絮凝沉降过程中的运行工艺数据，进

而得到絮凝沉淀过程中的加药量配比及其他相关

变量的研究。
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清洁生产合成福美双工业性实验研究

马锦明，李凯，马颖，鲁伶兰，李珊珊
（天津市农药研究所，天津 300000）

摘要：本文介绍了一种用氧气代替氯气制备福美双的新方法，该工艺路线替代了有毒、有害原料，实
现了清洁化生产技术。
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福美双是一种广谱、低毒、保护性有机硫杀菌
剂，同时还是橡胶硫化促进剂。20世纪 60年代初天
津市农药研究所开始生产并推广使用福美双，现已

成为我国杀菌剂主要品种之一，单剂和混配制剂广

泛大量地使用。作为橡胶硫化促进剂不论是单独使
用，还是复配使用，都是国内外橡胶行业大宗添加

剂之一。
因常规的氯氧合成方法使用氯气作为氧化剂

会产生大量的废液、废气，对环境污染很大。所以
2008年产业技术成果转化支出项目制定：（一）关键
技术为福美双合成过程中替代有毒、有害原料的清
洁生产技术。我单位是授予市级企业技术中心单
位，具有多年从事生产福美系列杀菌剂的经验。技
术人员经几十次的工艺实验，从设备选型、工艺的
确定、技术配方的筛选，突破了诸多的技术难关，从
中掌握了一手资料，为技术成果的产业化项目做了

充足的准备工作。研制的合成工艺路线简单，合理，
全部为常温低压反应，无特殊要求，所有原材料国

内均能采购，易于工业化，具有较高的技术含量。
（二）主要研制内容为：1、工业化福美双合成釜的选
型和搅拌形式选择；2、工业化生产氧气的加入量及
加入速度和加入方式；3、工业化生产溶剂的选择及

回收套用次数；4、工业化生产福美双合成中各种物
料的物质的量比；5、进一步优化合成福美双的各步
工艺操作条件，包括筛选更高效的催化剂，提高合

成收率及产品质量，降低生产成本；6、在 200t/a 基
础上，建立年产 1000t福美双的现代化的、自动控制
的、连续化生产装置。并根据国家农药产业结构调
整政策和市场需求，逐渐扩大规模使之成为国内乃

至世界生产技术最先进、规模最大、质量最好的名
牌产品。

1 新老合成工艺路线及对比

1.1 老工艺氯氧法生产福美双原理及工艺
1.1.1 福美钠的合成

1.1.2 福美双的合成
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1.2 新工艺氧气一步法生产福美双原理及工艺
1.2.1 反应原理

1.2.2 生产工艺

图 1

1.3 新工艺福美双工业化连续试生产
1.3.1 选用设备

4000L不锈钢压力反应釜；物质的量比:m（二硫
化碳）：m（二甲胺）：m（氧气）=1:1.01：0.29；福美双相
对分子质量：240.41。
1.3.2 工艺过程
根据工艺要求，我们选用了 4000L下搅拌压力

反应釜，反应釜配置了加热系统、温度计、压力
计。首先向釜内加入溶剂乙醇，再加入二甲胺和
催化剂，使其溶解于溶剂中，然后向釜中加入二

硫化碳，打开搅拌，加热到 40℃，在搅拌下向釜
中通入氧气，氧气在反应中不断被吸收。釜内温
度保持在 40~45℃，反应压力保持在 0.5MPa 左
右。反应 4h 后，氧气不再被吸收时，反应完成。
得白色固体产品。经过滤、干燥，分析化验，即
得合格产品。滤液可循环套用。经过试验，反应
5 次后，溶剂可经蒸馏一次，继续使用。福美双
理论得量 519.9kg。
1.3.3 福美双工业化试验连续 10批稳定数据（见
表 1，2）

表 1 单批投料量

表 2 继续 10 批稳定数据

2 结论

2.1 本项目主要技术创新点为：1、经过试验，多次
筛选，福美双合成选用醋酸锰作催化剂，使产品收

率、含量有明显的提高；2、通过试验，我们设计了下
搅拌形式的反应釜，使合成的安全性有了保证，使

合成反应更加稳定；3、福美双溶剂回收套用，经过
试验，可以连续反应五次，重蒸一次，继续套用，对

反应没有影响；4、通过多次试验，确定了福美双最
佳的投料物质的量比：

m（福美双）：m（二硫化碳）：m（二甲胺）：m（氧
气）=1:1.01:0.29
产品生产用新原料替代危险化工原料的使用、

节能减排等关键技术节省资源、降低成本，改善劳
动条件，降低三废排放，清洁生产。项目技术达到的
国内领先水平、与同期国际水平接近或相当。该项
目研制开发的产品低毒高效、环保、安全，符合国家
的产业政策。生产过程节能减排，符合当前国家的
能源和环保政策。
2.2 目前全国福美双年产量在 50万 t左右，每年
消耗危化品氯气 10万 t，消耗高腐蚀性液碱 55万
t。每年排放的含硫和氨氮废水就高达 750万 t。氨氮
废水目前还没有有效的处理办法。
氧气一步氧化工艺，由于反应周期的缩短、后

处理的减少及溶剂的循环套用，达到污染减排，克

服了生产过程中对环境的污染和操作人员的毒害。
推广该项技术工艺对行业技术水平的提升具有示

范作用和重大的社会、环境效益。
2.3 我公司按照试生产阶段规模计算，年降低成本
37.8万元。平均每吨降低成本 1890元，新工艺生产
的福美双产品价格具有较强的竞争力。
如果全国生产福美双的企业都采用我们的工

艺路线生产，每年会节约原料成本，节省废水初级

处理费用可达数亿元。经济效益社会效益显著。

原料名称 纯度 /% 重量 /kg Kmol 相对分子质量 备注

二硫化碳 98 336 4.33 76.13

二甲胺 99 199 4.37 45.08

氧 气 99.9 40 1.25 32

乙 醇 95 2000 41.3 46 溶剂

催化剂 98 1.35

批号 得量 /kg 含量 /% 收率 /%
1 513.3 98.61 97.35
2 512.8 98.47 97.12
3 514.7 98.83 97.84
4 517.1 98.65 98.12
5 515.3 98.77 97.89
6 512.4 98.76 97.33
7 512.9 98.82 97.48
8 512.7 98.90 97.52
9 515.1 98.69 97.78
10 513.1 98.58 97.29
平均 513.9 98.71 97.57
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