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3-三氟甲基苯乙腈的制备方法

(57)摘要

本发明公开了一种3-三氟甲基苯乙腈的制

备方法，以三氟甲基苯，三聚甲醛，硫酸，氯化亚

砜为原料，在催化剂的作用下合成3-三氟甲基氯

苄，然后在相转移催化剂作用下用氰化钠氰化得

到3-三氟甲基苯乙腈。该制备方法工艺简单，产

率高，产生的废液可以回收重新利用，大大降低

对环境的污染，并且加入催化剂后使反应速度加

快，反应温度降低，降低产品分解成HF的副反应

对设备的腐蚀，容易进行工业化生产。
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1.3-三氟甲基苯乙腈的制备方法，包括下述工艺步骤：

①将浓硫酸降温至-5～5℃后与三聚甲醛混合，然后向其内滴加氯化亚砜，滴加完毕后

于0～5℃下保温30～60min后加入催化剂；然后向其中滴加三氟甲基苯，滴加完毕后于0～5

℃下保温60min，将反应液缓慢升温至20～30℃，保温4小时，分层，下层硫酸分出回收；上层

油层加入水搅拌0.5小时，分层，下层为油层，加入5％氢氧化钠调PH为中性，搅拌0.5小时，

分层；分出的油层进行减压蒸馏，在-0.095MPa下，收集75～80℃馏分，得到3-三氟甲基氯

苄，所述催化剂为三氯化铁，所述三氟甲基苯，三聚甲醛，浓硫酸，氯化亚砜的摩尔比为1.0:

0.5:1.36:0.6，所述反应的催化剂的量为三氟甲基苯重量的0.1～10％；

②将步骤①所得3-三氟甲基氯苄与相转移催化剂混合，40～80℃下向混合物中滴加氰

化钠水溶液，温度保持40～80℃至反应完全，反应结束后分出油层经减压精馏得到产品3-

三氟甲基苯乙腈，所述反应的相转移催化剂为三乙基苄基氯化铵，其用量为3-三氟甲基氯

苄重量的0.1～10％。

2.根据权利要求1所述的方法，其特征在于：所述步骤②中，所述氰化钠水溶液的质量

浓度为35.5％。
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3-三氟甲基苯乙腈的制备方法

技术领域

[0001] 本发明涉及一种3-三氟甲基苯乙腈的制备方法，属于化合物制备领域。

背景技术

[0002] 3-三氟甲基苯乙腈是一种重要的农药、医药中间体，可以用来制备除草剂和抗菌

药。国内外公开技术有一下几篇报道。

[0003] US4144265公开了一种3-三氟甲基苯乙腈的制备方法，先用氯甲基甲醚、三氟甲基

苯和氯磺酸合成3-三氟甲基氯苄，然后在甲基三丁基氯化铵的催化下与氰化钠水溶液反应

来合成3-三氟甲基苯乙腈。此方法虽然操作简单，但是氯甲基甲醚具有很强的挥发性与致

癌性，不利于生产操作。

[0004] CN1660789A公开了一种以三氟甲基苯、氯磺酸、多聚甲醛、浓硫酸为原料的3-三氟

甲基苯乙腈的制备方法，此工艺氯磺酸腐蚀性强，反应过程中有HF产生，腐蚀生产设备，并

且产生大量废硫酸难以处理。

发明内容

[0005] 本发明的目的是针对现有技术的不足提供一种低成本，高收率，环境污染小，容易

进行工业化生产的制备3-三氟甲基苯乙腈的方法。

[0006] 为实现上述目的，本发明采用的方案是在浓硫酸存在下，将如下所示的三氟甲基

苯经氯甲基化生成3-三氟甲基氯苄；再氰化生成3-三氟甲基苯乙腈。

[0007]

[0008] 3-三氟甲基苯乙腈的制备方法，包括下述工艺步骤：

[0009] ①以三氟甲基苯，三聚甲醛，浓硫酸，氯化亚砜为原料，在催化剂存在下合成3-三

氟甲基氯苄，其中，所述催化剂为铁粉、三氯化铁或三氯化铝；

[0010] ②在相转移催化剂的存在下，以步骤①所得3-三氟甲基氯苄和氰化钠为原料合成

3-三氟甲基苯乙腈。

[0011] 本发明所述3-三氟甲基苯乙腈的制备方法一个优选的技术方案，包括下述工艺步

骤：

[0012] ①将浓硫酸降温至-5～5℃后与三聚甲醛混合，然后向其内滴加氯化亚砜，滴加完

毕后于-5～5℃下保温30～60min后加入催化剂；然后向其中滴加三氟甲基苯，反应，得三氟

甲基氯苄；

[0013] ②将步骤①所得3-三氟甲基氯苄与相转移催化剂混合后升温至40～80℃，将氰化

钠水溶液滴加至上述混合液中，温度保持40～80℃至反应完全，得3-三氟甲基苯乙腈。

[0014] 本发明所述3-三氟甲基苯乙腈的制备方法另一个优选的技术方案，包括下述工艺
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步骤：

[0015] ①将浓硫酸降温至-5～5℃后与三聚甲醛混合，然后向其内滴加氯化亚砜，滴加完

毕后于-5～5℃下保温30～60min后加入催化剂；然后向其中滴加三氟甲基苯，反应，得三氟

甲基氯苄；

[0016] ②将步骤①所得3-三氟甲基氯苄与相转移催化剂加入到氰化钠水溶液中，混合后

升温至40～80℃，温度保持40～80℃至反应完全，得3-三氟甲基苯乙腈。

[0017] 本发明所有技术方案中所述浓硫酸指浓度为98％的硫酸溶液，可商业购得。

[0018] 本发明所有技术方案中优选步骤①：将浓硫酸降温至-5～5℃后与三聚甲醛混合，

然后向其内滴加氯化亚砜，滴加完毕后于0～5℃下保温30～60min后加入催化剂；然后向其

中滴加三氟甲基苯，滴加完毕后于0～5℃下保温60min，将反应液缓慢升温至20～30℃，保

温4小时，分层，下层硫酸分出回收；上层油层加入水搅拌0.5小时，分层，下层为油层，加入

5％氢氧化钠调PH为中性，搅拌0.5小时，分层；分出的油层进行减压蒸馏，在-0.095MPa下，

收集75～80℃馏分，得到3-三氟甲基氯苄。

[0019] 本发明所有技术方案中优选步骤②：将步骤①所得3-三氟甲基氯苄与相转移催化

剂混合，40～80℃下向混合物中滴加氰化钠水溶液，温度保持40～80℃至反应完全，反应结

束后分出油层经减压精馏得到产品3-三氟甲基苯乙腈。

[0020] 本发明所有技术方案中优选步骤②：将步骤①所得3-三氟甲基氯苄与相转移催化

剂混合后，55～70℃下向混合物中滴加氰化钠水溶液，温度保持55～70℃至反应完全，得3-

三氟甲基苯乙腈。

[0021] 进一步地，将3-三氟甲基氯苄与相转移催化剂混合后升温至40～80℃，将氰化钠

水溶液滴加至上述混合液中，控制温度55～70℃，滴加完毕后在55～70℃保温8小时，取样

分析控制3-三氟甲基氯苄的质量分数＜0.5％。降温至室温分层，油层水洗，所有水层合并

加入5％次氯酸钠处理，油层进行减压蒸馏，在-0.095MPa下，收集94～97℃馏分，得到3-三

氟甲基苯乙腈。

[0022] 更进一步地，所述所述氰化钠水溶液的浓度为35.5％。

[0023] 本发明所述3-三氟甲基苯乙腈的制备方法优选步骤①中催化剂为三氯化铁。

[0024] 进一步地，所述步骤①中，所述反应的催化剂的量为三氟甲基苯重量的0 .1～

10％；进一步地，优选为1.0％。

[0025] 本发明所有技术方案中优选所述步骤②中，所述反应的相转移催化剂为三乙基苄

基氯化铵。

[0026] 本发明所有技术方案中优选所述步骤②中，所述相转移催化剂的用量为3-三氟甲

基氯苄重量的0.1～10％；进一步地，优选为1.0％。

[0027] 本发明所有技术方案中优选所述步骤①中，所述三氟甲基苯，三聚甲醛，浓硫酸、

氯化亚砜的摩尔比为1.0:0.5:1.36:0.6。

[0028] 本发明的有益效果为：本发明提供的3-三氟甲基苯乙腈的制备方法，以三氟甲基

苯，三聚甲醛，浓硫酸，氯化亚砜为原料，在催化剂的作用下合成3-三氟甲基氯苄，然后在相

转移催化剂作用下用氰化钠氰化得到3-三氟甲基苯乙腈。本发明所述氯甲基化反应是三聚

甲醛和氯化亚砜先反应生成氯甲基化中间体试剂再对三氟甲基苯进行氯甲基化反应，所用

的催化剂是降低反应温度、提高反应收率，减少复产HF对设备腐蚀的关键；所述氰化反应是
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将3-三氟甲基氯苄投入反应釜中滴加氰化钠水溶液，相转移催化剂优先选择三乙基苄基氯

化铵，其对热稳定型强。

[0029] 本发明提供的制备方法工艺简单，产率高，产生的废液可以回收重新利用，大大降

低对环境的污染，并且加入催化剂后使反应速度加快，反应温度降低，降低产品分解成HF的

副反应对设备的腐蚀，容易进行工业化生产。

具体实施方式

[0030] 下述非限制性实施例可以使本领域的普通技术人员更全面地理解本发明，但不以

任何方式限制本发明。

[0031] 下述实施例中所述试验方法，如无特殊说明，均为常规方法；所述试剂和材料，如

无特殊说明，均可从商业途径获得。

[0032] 实施例1

[0033] 向1000ml四口烧瓶中加入浓硫酸200g，搅拌降温至0℃，分三批加入三聚甲醛

67.5g，滴加氯化亚砜107g，控制温度-5～5℃，滴加完毕后，保温30min后加入催化剂三氯化

铁2.5g。滴加三氟甲基苯219g，滴加完毕后在0～5℃保温1小时，缓慢升温至20～30℃，保温

4小时，分层，下层硫酸分出可用于下一批反应。上层油层加入水100g搅拌30min，分层，下层

为油层，加入5％氢氧化钠调PH为中性，搅拌30min，分层。分出的油层进行减压蒸馏，在-

0.095MPa下，收集75-80℃馏分，得到3-三氟甲基氯苄248g，含量94.0％，收率80％。

[0034] 取250ml烧杯加入氰化钠61.7g，水112g搅拌2小时使其溶解备用。另取500ml烧瓶

加入制得的3-三氟甲基氯苄235g，三乙基苄基氯化铵2.5g，升温至60℃，滴加所配制的氰化

钠水溶液，控制温度在55～65℃，滴加完毕后在60℃保温8小时，取样分析控制3-三氟甲基

氯苄的质量分数＜0.5％。降温至室温分层，油层用50g水洗两次，所有水层合并加入5％次

氯酸钠处理，油层进行减压蒸馏，在-0.095MPa下，收集94-97℃馏分，得到3-三氟甲基苯乙

腈204g，含量≥94.0％，收率91％。

[0035] 实施例2

[0036] 向2000ml带有氮气保护和冷凝器的四口烧瓶中加入浓硫酸500g，搅拌降温至0℃，

分5批加入三聚甲醛169g，滴加氯化亚砜267.5g，控制温度-5～5℃，滴加完毕后，保温30min

后加入催化剂三氯化铁6.0g。滴加三氟甲基苯547.5g，滴加完毕后在0～5℃保温1小时，缓

慢升温至35～45℃，保温4小时，分层，油层加入水250g搅拌30min，分层，下层油层加入5％

氢氧化钠调PH为中性，搅拌0.5小时，分层。分出的油层进行减压蒸馏，在-0.095MPa下，收集

75～80℃馏分，得到3-三氟甲基氯苄581g，含量94.0％，收率75％。

[0037] 取1000ml烧瓶加入氰化钠144.5g，水262g搅拌2小时使其溶解备用，加入制得3-三

氟甲基氯苄552g，三乙基苄基氯化铵5.5g，升温至70℃，在70℃保温8小时，取样分析控制3-

三氟甲基氯苄的质量分数＜0.5％。降温至室温分层，油层用150g水洗两次，所有水层合并

加入5％次氯酸钠处理，油层进行减压蒸馏，在-0.095MPa下，收集94～97℃馏分，得到3-三

氟甲基苯乙腈471g，含量≥94.0％，收率89.7％。
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