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(57)摘要

本发明涉及一种制备2，6‑二氯‑α‑(4‑氯代

苯基)‑4‑硝基苯乙腈的方法，包括以下具体步

骤：1)在高浓度的碱溶液中投入1，2，3‑三氯‑5‑

硝基苯和TEBA，温度控制至85‑90℃，并滴加对氯

苯乙腈，滴加时间控制在2小时；2)回流1‑2小时，

降温至70度加入水分散，降温至20度滴加浓盐酸

调节PH至1；3)使用二氯甲烷萃取，分层，浓缩二

氯甲烷层即得产品。本发明优点：革除有机溶剂

四氢呋喃的使用，生产异味小，成本降低，后期加

入少量水就可以分散，减少废水量，环保性能好。

本发明反应条件温和，后处理简单，流程短，适合

工业化生产。
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1.制备2，6‑二氯‑α‑(4‑氯代苯基)‑4‑硝基苯乙腈的方法，其特征在于：包括以下具体

步骤：

1)在高浓度的碱溶液中投入1，2，3‑三氯‑5‑硝基苯和TEBA，温度控制至85‑90℃，并滴

加对氯苯乙腈，滴加时间控制在2小时；

2)回流1‑2小时，降温至70度加入水分散，降温至20度滴加浓盐酸调节PH至1；

3)使用二氯甲烷萃取，分层，浓缩二氯甲烷层即得产品。

2.根据权利要求1所述的制备2，6‑二氯‑α‑(4‑氯代苯基)‑4‑硝基苯乙腈的方法，其特

征在于：所述碱溶液为氢氧化钠溶液或氢氧化钾溶液，且质量百分比浓度为40‑90％。

3.根据权利要求1所述的制备2，6‑二氯‑α‑(4‑氯代苯基)‑4‑硝基苯乙腈的方法，其特

征在于：所述1，2，3‑三氯‑5‑硝基苯：碱：TEBA：对氯苯乙腈的摩尔比为1：6.8‑7 .3：0.095‑

0.15：1.05‑1.15。

4.根据权利要求1所述的制备2，6‑二氯‑α‑(4‑氯代苯基)‑4‑硝基苯乙腈的方法，其特

征在于：所述步骤2)中，加入水进行分散，其水量为1，2，3‑三氯‑5‑硝基苯量的2.5‑3倍。

5.根据权利要求1所述的制备2，6‑二氯‑α‑(4‑氯代苯基)‑4‑硝基苯乙腈的方法，其特

征在于：所述步骤3)中，加入二氯甲烷萃取的量为1，2，3‑三氯‑5‑硝基苯量的2倍。
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制备2，6‑二氯‑α‑(4‑氯代苯基)‑4‑硝基苯乙腈的方法

技术领域

[0001] 本发明涉及2，6‑二氯‑α‑(4‑氯代苯基)‑4‑硝基苯乙腈的生产技术领域，具体是指

一种制备2，6‑二氯‑α‑(4‑氯代苯基)‑4‑硝基苯乙腈的方法。

背景技术

[0002] 2，6‑二氯‑α‑(4‑氯代苯基)‑4‑硝基苯乙腈是合成三嗪苯乙腈类化合物重要中间

体，其用途非常广泛，市场需求量大。其中关键一步中间体反应是1，2，3‑三氯‑5‑硝基苯和

对氯苯乙腈在高浓度液碱中相转移催化下进行缩合反应获得产品。在反应过程中需要通过

引入有机溶剂溶解1，2，3‑三氯‑5‑硝基苯，和高浓度碱液形成两相液面，在相转移催化下进

行缩合。目前原材料大幅上涨的背景下，如何寻求一种反应温和，成本降低的生产工艺是这

个产品能否持续发展的重要指标。

[0003] 传统工艺通常以1，2，3‑三氯‑5‑硝基苯、四氢呋喃及对氯苯乙腈为原料，在强碱和

相转移催化剂条件下通过缩合反应而得到。目前很多企业大生产仍然在使用这条工艺路

线。这条传统工艺路线废水量大，成本高。随着原材料涨价，特别是四氢呋喃，目前的价格是

三年前的5倍。而且四氢呋喃具有难以回收，易溶水和有机溶剂。有异味，沸点低，回收损耗

大等特点。种种不利因素造成成本增加。

[0004] 目前有国内提出可以用丁酮代替四氢呋喃，丁酮的价格虽然便宜，但是丁酮作为

易制毒溶剂，受国家管制，反应条件苛刻，甚至对于员工操作时候的健康都有不可逆转的隐

藏危害。

发明内容

[0005] 本发明提供一种制备2，6‑二氯‑α‑(4‑氯代苯基)‑4‑硝基苯乙腈的方法，其革除具

有异味的有机溶剂四氢呋喃，降低原料成本，反应过程条件温和，无异味，环保性好。

[0006] 为解决上述技术问题，本发明提供的技术方案为：

[0007] 一种制备2，6‑二氯‑α‑(4‑氯代苯基)‑4‑硝基苯乙腈的方法，包括以下具体步骤：

[0008] 1)在高浓度的碱溶液中投入1，2，3‑三氯‑5‑硝基苯和TEBA，温度控制至85‑90℃，

并滴加对氯苯乙腈，滴加时间控制在2小时；

[0009] 2)回流1‑2小时，降温至70度加入水分散，降温至20度滴加浓盐酸调节PH至1；

[0010] 3)使用二氯甲烷萃取，分层，浓缩二氯甲烷层即得产品。

[0011] 作为改进，所述碱溶液为氢氧化钠溶液或氢氧化钾溶液，且质量百分比浓度为40‑

90％。

[0012] 作为改进，所述1，2，3‑三氯‑5‑硝基苯：碱：TEBA：对氯苯乙腈的摩尔比为1：6.8‑

7.3：0.095‑0.15：1.05‑1.15。

[0013] 作为改进，所述步骤2)中，加入水进行分散，其水量为1，2，3‑三氯‑5‑硝基苯量的

2.5‑3倍。

[0014] 作为改进，所述步骤3)中，加入二氯甲烷萃取的量为1，2，3‑三氯‑5‑硝基苯量的2
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倍。

[0015] 采用以上方法后，本发明具有如下优点：

[0016] 本发明使用高浓度液碱，主原料1，2，3‑三氯‑5‑硝基苯在85‑90度时已经是液体，

这样就会产生两相，而相转移催化剂的存在，控制滴加对氯苯乙腈的量和滴加时间，反应更

加温和，反应时间更短。本发明革除有机溶剂四氢呋喃的使用，生产异味小，成本降低，后期

加入少量水就可以分散，减少废水量，环保性能好。本发明反应条件温和，后处理简单，流程

短，适合工业化生产。

具体实施方式

[0017] 实施例1

[0018] 一种制备2，6‑二氯‑α‑(4‑氯代苯基)‑4‑硝基苯乙腈的方法，具体步骤包括：

[0019] 1)取500毫升三口瓶，加入110克50％氢氧化钠溶液，降温至室温；

[0020] 2)加入24克1，2，3‑三氯‑5‑硝基苯、四氢呋喃60克和TEBA2.4克，滴加对氯苯乙腈

18克；

[0021] 3)滴毕，在45‑50℃的环境下保温5小时，加入水120克并滴加浓盐酸(质量浓度为

35％)170克，调PH为1；

[0022] 4)加入氯仿40克萃取，分层，氯仿层浓缩得红棕色固体32.9g，重量收率1.371，

HPLC检测98.77％。

[0023] 实施例2

[0024] 一种制备2，6‑二氯‑α‑(4‑氯代苯基)‑4‑硝基苯乙腈的方法，具体步骤包括：

[0025] 1)500毫升的三口瓶中加入60克50％氢氧化钠溶液，加入24克1，2，3‑三氯‑5‑硝基

苯和TEBA2.4克；

[0026] 2)升温至85‑90度滴加对氯苯乙腈18克，滴加时间为2小时，滴毕回流2小时，降温

至70度，加入水60克，降温至20度滴加浓盐酸(质量浓度为35％)90克，调PH为1；

[0027] 3)加入二氯甲烷48克萃取，分层，二氯甲烷层浓缩得红棕色固体33.03g，重量收率

1.376，HPLC检测99.33％。

[0028] 实施例3

[0029] 一种制备2，6‑二氯‑α‑(4‑氯代苯基)‑4‑硝基苯乙腈的方法，具体步骤包括：

[0030] 1)容量500毫升的三口瓶中加入80克50％氢氧化钾溶液，加入24克1，2，3‑三氯‑5‑

硝基苯和TEBA2.4克；

[0031] 2)升温至85‑90度滴加对氯苯乙腈18克，滴加时间为2小时，滴毕回流2小时，降温

至70度，加入水60克，降温至20度滴加浓盐酸(质量浓度为35％)90克，调PH为1；

[0032] 3)加入二氯甲烷48克萃取，分层，二氯甲烷层浓缩得红棕色固体33.07g，重量收率

1.378，HPLC检测99.29％。

[0033] 综上可以得出结论，提高反应温度，85‑90度条件下1，2，3‑三氯‑5‑硝基苯为液体，

和高浓度碱液形成两相，在加入相转移催化剂的情况下，可以直接进行两相反应，无需引入

有机溶剂，在这种条件下，碱量也可以减少使用，减轻后期后期污水处理负担。环保性好，易

于工业化生产。

[0034] 以上实例仅是本发明的较优实施例而已，并非是对本发明作其它形式的限制，任
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何熟悉本专业的技术人员可能利用上述揭示的技术内容加以变更或改型为等同变化的等

效实施例。但是凡是未脱离本发明技术方案内容，依据本发明的技术实质对以上实施例所

做的任何简单修改，仍属于本发明技术方案的保护范围。
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