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二甲戊灵!英文通用名称为$$%&’()%*+,-(&!化

学名称$./%乙基丙基&/!!"/二甲基/0!#/二硝基

苯胺!是由原美国氰胺公司开发的苯胺类除草剂!
用于防除一年生禾本科杂草和某些阔叶杂草’ 由

于除草效果好(安全性高!因而获得广泛地推广应

用’该产品已经国产化!现行工艺以 !!"/二甲基苯

胺为起始原料!与 !/戊酮进行还原烷基化反应!制

得 ./乙基丙基/!!"/二甲基苯胺! 再经硝化反应

制得二甲戊灵’ 此工艺中的第一步还原烷基化反

应!需要使用贵金属催化剂 123!合成成本较高)在第

二步硝化反应中! 会伴随产生近 456的有毒的亚

硝基副产物 14!!3!因而必须增加一步脱亚硝基反应’
尽管如此!产品中仍有 5726"甚至更高&的亚硝基

副产物 143’ 近年来!随着农药产品质量要求的逐渐

提高!二甲戊灵产品中的亚硝基化合物含量指标!
实际上已成了该产品出口的制约因素’ 因此!无亚

硝基化合物产生的新的合成方法研究! 逐渐引起

各生产企业的注意’
已有文献报道1"3!以 !!"/二甲基苯酚为原料!

通过硝化反应(氧烷化反应(缩合反应制备二甲戊

灵原药产品’ 该制备工艺避免了有毒的亚硝基化

产物的产生!但报道的反应收率较低’ 我们在参

考文献的基础上!通过对工艺条件进行改进和完

善!反应收率有了较大提高’ 现将该制备工艺简

要介绍如下’
! 反应步骤

!"! 硝化反应

274 氧烷化反应

27! 缩合反应
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摘 要!本文介绍了以 !8"M二甲基苯酚为原料!经过硝化反应(氧烷化反应(缩合反应制备除草剂二甲戊灵

的一种新的制备工艺!该工艺避免了有毒的亚硝基化合物的形成’ 通过对反应条件的改进和完善!各步反

应收率分别达到 Q5D"6(QRD56(Q4D#6’

关键词!!!"M二甲基苯酚) 制备) 二甲戊灵
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! 实验操作

$%& 硝化反应!!""#二硝基#$"%#二甲基苯酚的

制备 将计量好的一定浓度的硝酸加入反应瓶

中!加入适量的二氯乙烷及一定比例的无机酸!搅

拌下升温至 "’/!’(/! 滴加 !!")二甲基苯酚的

二氯乙烷溶液!时间大约 &!$*$ 维持此温度反应

&* 后!升高反应温度至 ’’/!#+!!保温反应 $&$
降温至室温!使反应物静置分层!将油层水洗%蒸

馏!得到 !!"#二硝基#$!%#二甲基苯酚!产品含量

’%(!’"(!本步反应收率 ’)*%($
!*! 氧甲基化反应!!""#二硝基#$"%#二甲基#甲

氧基苯的制备 将计量好的 !!"#二硝基#$!%#
二甲基苯酚%二氯乙烷加入反应瓶中!加入一定量

的纯碱%相转移催化剂!在搅拌条件下!滴加一定

量的硫酸二甲酯$加热回流反应 !&!然后加入一定

量的水!继续加热回流 +&$ 将反应液降至室温!静

置分层!将油层水洗%中和%蒸馏!即得 !!"#二硝

基#$!%#二甲基#甲氧基苯!产品含量 ’%(!’"(!
本步反应收率为 ’,*)($
!*$ 缩合反应! 二甲戊灵的制备 将计量好的

!!"#二硝基#$!%#二甲基#甲氧基苯%$#戊胺%氯

化钙加入反应瓶中!启动搅拌!控制温度在 ",!!
-)!进行反应$ 用气相色谱仪检测反应进行程度!
直到反应完毕!大约需要 +%&$ 蒸馏回收多余的 $#
戊胺!残余物用二氯乙烷溶解!并水洗至中性!蒸

掉溶剂!得到二甲戊灵产品!含量在 ’,(!’-($ 本

步反应收率在 ’!*"($
" 结果与讨论

!%& 第 & 步 硝 化 反 应 ! 文 献 报 道 反 应 收 率 仅

,"%’-!我们在研究过程中通过调整所用硝酸的浓

度和反应温度! 以及通过筛选溶剂和筛选加入一

定量的其他无机酸! 使反应收率有了较大的提高

&见表 &!表 $!表 !#$
!.$ 第 ! 步缩合反应! 文献中采用较低的反应温

度!反应速度慢且效果不好$ 我们在研究过程中!
调整反应温度!在 #’/!,(/进行!既加快了反应

速度!也使反应效果明显增强$

参考文献

& /0.1234536 "$#&7$#
$ /0%1234536 "&!#&&,
! /0%1234536 "#$&&’,
" /0%123453 "$#&7$#

表 # 不同的硝酸浓度对硝化反应结果的影响

89:! 浓度;< 反应收率;-

’( ,".=

’’ ,7.$

#( ==.#

#’ =".!

表 ! 不同温度对硝化反应结果的影响

反应温度;/ 反应收率;-
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表 " 加入无机酸对硝化反应结果的影响

无机酸的比例?< 反应收率?<
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