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(57)摘要

本发明涉及化学合成领域，具体公开了一种

2-(2-甲基苯氧基)-亚甲基苯甲酰氰的制备方

法，该方法以亚铁氰化钾作为氰化剂，与2-(2-甲

基苯氧基)-亚甲基苯甲酰氯制备即可获得目标

产品2-(2-甲基苯氧基)-亚甲基苯甲酰氰；与现

有技术相比，本发明所采用的亚铁氰化钾做为氰

化剂，价格低廉、无毒无害的，且最终反应收率达

到90％以上，反应更为安全，且原料成本低，工艺

简单，操作方便，为工业化生产提供良好条件。
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1.一种2-（2-甲基苯氧基）-亚甲基苯甲酰氰的制备方法，其特征在于：采用亚铁氰化钾

为氰化剂，2-（2-甲基苯氧基）-亚甲基苯甲酰氯与亚铁氰化钾的摩尔比为1.0：0.17-1 .0：

0.19；其具体步骤如下：

首先将亚铁氰化钾加水溶解，溶解后亚铁氰化钾质量分数为20-22%，加入定量溶剂，溶

剂与亚铁氰化钾质量比为5-5.5:1,之后向上述体系中加入相转移催化剂，然后滴加2-（2-

甲基苯氧基）-亚甲基苯甲酰氯，滴加完毕后缓慢升温至35-38℃，保温反应1-2h；

所述的溶剂为苯或甲苯或二甲苯；

所述的相转移催化剂为四丁基溴化铵。
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一种2-(2-甲基苯氧基)-亚甲基苯甲酰氰的制备方法

技术领域

[0001] 本发明属于有机合成领域，特别涉及一种2-(2-甲基苯氧基)-亚甲基苯甲酰氰的

制备方法。

背景技术

[0002] 醚菌酯是一种高效、广谱、新型甲氧丙烯酸酯类杀菌剂，其作用机理为作用于细胞

色素复合物上，阻断病菌线粒体呼吸链的电子传递过程，从而抑制病菌细胞能量供应，使病

菌细胞缺乏能量而死亡。针对白粉病、炭疽病、梨黑星病等病害具有良好的防效；同时兼具

有良好的保护和治疗作用，与其它常用的杀菌剂无交互抗性，且比常规杀菌剂持效期长；具

有高度的选择性，对作物、人畜及有益生物安全，对环境基本无污染。

[0003] 2-(2-甲基苯氧基)-亚甲基苯甲酰氰是生产醚菌酯必不缺少的中间产物，目前合

成2-(2-甲基苯氧基)-亚甲基苯甲酰氰的方法主要有以下两种：

[0004] 一是由2-(2-甲基苯氧基)-亚甲基苯甲酰氯与氰化钠反应合成2-(2-甲基苯氧

基)-亚甲基苯甲酰氰。其反应方程式为：

[0005]

[0006] 该方法采用氰化钠作为氰化剂，反应条件温和，收率较高，但氰化钠剧毒，反应不

安全，原料成本较高。

[0007] 二是由2-(2-甲基苯氧基)-亚甲基苯甲酰氯与氰化亚铜反应合成2-(2-甲基苯氧

基)-亚甲基苯甲酰氰。其反应方程式为：

[0008]

[0009] 该方法采用氰化亚铜作为氰化剂，反应温度高，反应时间长，收率偏低。

[0010] 因此如何提供一种较高收率且更加安全的的2-(2-甲基苯氧基)-亚甲基苯甲酰氰

的合成方法成为亟待解决的问题。

发明内容

[0011] 本发明的目的在于提供一种2-(2-甲基苯氧基)-亚甲基苯甲酰氰的制备方法，该

方法以亚铁氰化钾作为氰化剂，与2-(2-甲基苯氧基)-亚甲基苯甲酰氯制备即可获得目标

产品2-(2-甲基苯氧基)-亚甲基苯甲酰氰；与现有技术相比，本发明所采用的亚铁氰化钾做

为氰化剂，价格低廉、无毒无害的，且最终反应收率达到90％以上，反应更为安全，且原料成

本低，工艺简单，操作方便，为工业化生产提供良好条件。
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[0012] 本发明的具体技术方案如下：反应方程式：

[0013]

[0014] 其具体步骤如下：

[0015] 采用亚铁氰化钾为氰化剂，2-(2-甲基苯氧基)-亚甲基苯甲酰氯与亚铁氰化钾的

摩尔比为1.0：0.17-1.0：0.19；其具体步骤如下：

[0016] 首先将亚铁氰化钾加水溶解，溶解后亚铁氰化钾质量分数为20-22％，加入定量溶

剂，溶剂与亚铁氰化钾质量比为5-5.5:1 ,之后向上述体系中加入相转移催化剂，然后滴加

2-(2-甲基苯氧基)-亚甲基苯甲酰氯，滴加完毕后缓慢升温至35-38℃，保温反应1-2h。

[0017] 亚铁氰化钾在现有技术一般是作为芳酰氯取代反应氰化剂使用，与现有技术相

比，本发明第一次采用亚铁氰化钾为氰化剂制备2-(2-甲基苯氧基)-亚甲基苯甲酰氰，较之

先前使用的其他氰化剂，本发明所采用的氰化剂反应更为安全，收率明显提高，收率较之现

有技术提高7-8％，大大提高了反应的效率降低了生产成本。

[0018] 上述的反应溶剂为苯或甲苯或二甲苯；所述的相转移催化剂为四丁基溴化铵；选

用上述物质可以与本发明的其他物料起到最佳的适配作用。

[0019] 更进一步的，发明人进一步限定2-(2-甲基苯氧基)-亚甲基苯甲酰氯与亚铁氰化

钾的摩尔比为1.0：0.17-1.0：0.19，在上述比值范围内可以取得最佳的效果。

[0020] 更进一步的，上述过程中溶解后亚铁氰化钾质量分数优选为20％，加入定量溶剂

时溶剂与亚铁氰化钾质量比为5.2:1；

[0021] 与现有技术相比本发明的技术方案具有以下优势：

[0022] (1)本发明采用价廉易得、无毒无害的亚铁氰化钾为氰化剂，反应更为安全，避免

了传统方法引起的安全压力。

[0023] (2)本发明以亚铁氰化钾为氰化剂，亚铁氰化钾结构中的6个CN都可参加反应，氰

基的原子利用率高，原料用量降低，减轻环境压力，符合国家环保政策。

[0024] (3)本发明合成方法简单，操作简便，成本低廉，有利于工业化生产。

[0025] 综上所述，本发明采用的亚铁氰化钾做为氰化剂，价格低廉、无毒无害的，且最终

反应收率达到90％以上，反应更为安全，且原料成本低，工艺简单，操作方便，为工业化生产

提供良好条件。

具体实施方式

[0026] 下面结合实施例对发明涉及的技术方案进行进一步说明，以便有助于本发明的理

解，但不作为对技术方案的限制，除特别提及的以外，组分比例均为重量百分比。

[0027] 实施例1

[0028] 称取21.5g(0.051mol)亚铁氰化钾，加入86g水，111.8g甲苯，0.69g四丁基溴化铵，

在20-25℃滴加2-(2-甲基苯氧基)-亚甲基苯甲酰氯(78.2g，0.3mol)，滴加完成后缓慢升温

至35-38℃搅拌反应1-2h，得到产物2-(2-甲基苯氧基)-亚甲基苯甲酰氰69 .9g，含量

97.8％，收率90.8％。
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[0029] 实施例2

[0030] 称取26.6g(0.063mol)亚铁氰化钾，加入103.7g水，131.6g甲苯，0.78g四丁基溴化

铵，在20-25℃滴加2-(2-甲基苯氧基)-亚甲基苯甲酰氯(88.6g，0.34mol)，滴加完成后于

35-38℃搅拌反应1-2h，得到产物2-(2-甲基苯氧基)-亚甲基苯甲酰氰78.7g，含量98％，收

率90.3％。

[0031] 实施例3

[0032] 称取30.2g(0.071mol)亚铁氰化钾，加入114.4g水，160.1g甲苯，0.92g四丁基溴化

铵，在20-25℃滴加2-(2-甲基苯氧基)-亚甲基苯甲酰氯(104.2g，0.4mol)，滴加完成后于

35-38℃搅拌反应1-2h，得到产物2-(2-甲基苯氧基)-亚甲基苯甲酰氰92.7g，含量98.2％，

收率90.6％。

[0033] 实施例4

[0034] 称取22.9g(0.054mol)亚铁氰化钾，加入83.2g水，123.7g甲苯，0.64g四丁基溴化

铵，在20-25℃滴加2-(2-甲基苯氧基)-亚甲基苯甲酰氯(72.9g，0.28mol)，滴加完成后于

35-38℃搅拌反应1-2h，得到产物2-(2-甲基苯氧基)-亚甲基苯甲酰氰64.7g，含量98％，收

率90.2％。

[0035] 实施例5

[0036] 称取31.2g(0.074mol)亚铁氰化钾，加入119.3g水，165.4g甲苯，0.98g四丁基溴化

铵，在20-25℃滴加2-(2-甲基苯氧基)-亚甲基苯甲酰氯(112g，0.43mol)，滴加完成后于35-

38℃搅拌反应1-2h，得到产物2-(2-甲基苯氧基)-亚甲基苯甲酰氰99.6g，含量97.9％，收率

90.3％。

[0037] 比较例

[0038] 称取28.6g(0.58mol)氰化钠，加入88.4g水，103.7g二氯甲烷，0.69g四丁基氯化

铵，在20-25℃滴加2-(2-甲基苯氧基)-亚甲基苯甲酰氯(78.2g，0.3mol)，滴加完成后于35-

38℃搅拌反应1-2h，得到产物2-(2-甲基苯氧基)-亚甲基苯甲酰氰68.3g，含量91.3％，收率

82.8％。

[0039] 可见采用氰化钠作为氰化剂的收率和含量均远低于本发明的技术方案，另外，氰

化钠属于剧毒品，作为氰化剂操作及反应均不安全，而本发明做采用的亚铁氰化钾则无毒

无害，且亚铁氰化钾价格低廉、原料易得，作为氰化剂更为合适，且与本发明专门选择的溶

剂和相转移催化剂配合使用，效果更好。
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