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收稿日期院圆园员源原员圆原猿员
作者简介院刘安昌渊员怨远源原冤袁男袁江西吉安人袁教授袁博士. 研究方向院精细有机合成.

园 引 言

双三氟虫脲 渊遭蚤泽贼则蚤枣造怎则燥灶冤 是由韩国东浦汉农

化学公司 渊阅燥灶早遭怎 匀葬灶灶燥灶早冤 圆园园园 年报道的苯甲

酰脲类杀虫剂袁结构新颖袁其结构式为院

双三氟虫脲作用机制独特且生物活性高袁
对昆虫具有显著的生长发育抑制作用袁对白粉虱有

特效. 该化合物属几丁质合成抑制剂袁能抑制昆虫

几丁质形成袁影响内表皮生成袁使昆虫不能顺

利蜕皮而死亡. 双三氟虫脲具有高效尧 低毒的特

点袁对抗性害虫普遍有效. 能有效防治蔬菜尧茶叶尧
棉花等多种植物的大多数鳞翅目害虫袁且对作物尧
人畜和环境高度安全. 大鼠急性经口 蕴阅缘园跃缘 园园园
皂早 辕 噪早袁或急性经皮 蕴阅缘园跃圆 园园园 皂早 辕 噪早袁苑缘耀源园园 早 辕 澡皂圆

剂量可防治温室粉虱尧木薯粉虱等同翅目害虫和甜

菜夜蛾尧小菜蛾等鳞翅目害虫袁还可以防治白蚁咱员原圆暂.
双三氟虫脲的合成国外报道极少袁目前国内也

没有报道袁在以前文献的基础上袁设计了以下合成

路线院

以间二三氟甲基苯为原料袁经发烟硝酸和浓硫

酸硝化得到 猿袁缘原二三氟甲基硝基苯袁然后经铁粉还

原袁氯气氯化得到关键中间体 圆原氯原猿袁缘原二三氟甲

基苯胺.
以 圆袁远原二氟苯腈为原料在过氧化氢的作用

下袁水解生成 圆袁远原二氟苯甲酰胺袁然后与草酰氯反

应得到 圆袁远原二氟苯甲酰异氰酸酯. 中间体 圆原氯原
猿袁缘原二三氟甲基苯胺与 圆袁远原二氟苯甲酰异氰酸

酯在室温下反应得到目的产物双三氟虫脲.
员 实验部分

员援员 主要试剂

圆袁远原二氟苯基袁工业品袁江苏世宏化工有限公

司曰间二三氟甲基苯袁工业品袁江苏淮安平安化学

有限公司曰草酰氯袁化学纯袁中国医药渊上海冤试剂

化学有限公司. 温度计未校正援所用试剂和溶剂均

新型杀虫剂双三氟脲的合成

刘安昌 1,2袁余彩虹 1,2袁张树康 1,2袁冯佳丽 1,2袁贺晓露 1,2
员援绿色化工过程教育部重点实验室渊武汉工程大学冤袁湖北 武汉 源猿园园苑源曰

圆援武汉工程大学化学与环境工程学院袁湖北 武汉 源猿园园苑源
摘 要院 以间二三氟甲苯为起始原料袁经发烟硝酸和浓硫酸硝化袁铁粉还原和氯气氯化得到 圆原氯原猿袁缘原二
三氟甲基苯胺曰圆袁远原二氟苯腈经质量分数 猿园豫的过氧化氢和质量分数 缘豫的氢氧化钠溶液水解得到 圆袁远原
二氟苯甲酰胺袁 然后在二氯乙烷溶剂中与草酰氯反应得到 圆袁远原二氟苯甲酰异氰酸酯. 在室温条件下袁圆原
氯原猿袁缘原二三氟甲基苯胺与 圆袁远原二氟苯甲酰异氰酸酯在甲苯溶剂中反应得到目的产物双三氟虫脲袁 收率

为 怨猿援缘豫. 经 员匀原核磁共振鉴定袁产品结构与双三氟虫脲的结构一致. 该工艺简单经济尧条件温和袁适合工

业化生产.
关键词院杀虫剂曰双三氟虫脲曰合成
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为试剂级.
员援圆 猿袁缘原二三氟甲基硝基苯的合成

在 缘园园 皂蕴 配有搅拌器袁冷却回流装置的四口

烧瓶中加入发烟硝酸 缘苑援缘 早 和浓硫酸 圆园园 早袁加热

至 远园耀苑园 益袁 在此温度下滴加间二三氟甲苯 愿园 早
渊园援猿苑 皂燥L冤袁滴加完毕后袁继续搅拌 圆 澡. 冷却静止

分层袁用二氯甲烷萃取袁合并有机相袁水洗袁浓缩得

粗品袁然后减压蒸馏袁收集 缘圆耀缘猿 益渊员猿猿援圆愿 孕葬冤的
馏分 苑园 早袁收率 苑圆豫. 文献咱猿暂收率 缘猿豫.
员援猿 猿袁缘原二三氟甲基苯胺的合成

在 缘园园 皂蕴 配有搅拌器袁冷却回流装置的四口

烧瓶中加入水 员园园 皂蕴袁 铁粉 猿苑援愿 早 渊园援远苑 皂燥造冤和
猿袁缘原二三氟甲基硝基苯 猿愿援愿缘 早 渊园援员缘 皂燥造冤袁升
温至 愿园 益袁缓慢滴加 远园 皂L 浓盐酸袁滴加完后袁继
续在愿园 益条件下反应 缘 澡.降温袁用质量分数 员园豫的

氢氧化钠溶液中和袁过滤袁滤液用二氯甲烷萃取袁
硫酸镁干燥袁浓缩得粗品. 减压蒸馏袁收集 远员耀远圆益
渊员猿猿援圆愿 孕葬冤的馏分 猿员 早袁收率 怨园援圆豫. 文献咱源暂
收率怨园豫.
员援源 圆原氯原猿袁缘原二三氟甲基苯胺的合成

在 缘园园 皂蕴 配有搅拌器袁冷却回流装置的四口

烧瓶中加入四氯化碳 员缘园 皂蕴 和 猿袁缘原二三氟甲基

苯胺 圆圆援怨 早渊园援员 皂燥造冤袁加入少量的催化剂三氯化铁袁
升温至回流袁通入氯气 愿援缘圆 早渊园援员圆 皂燥造冤袁通氯时间

约 圆 澡袁然后继续反应 员~圆 澡. 冷却袁用 员园豫氢氧化

钠洗涤袁然后水洗至中性袁浓缩袁放入冰箱中结晶袁
过滤袁得淡黄色固体 圆员 早袁收率 苑怨援愿豫. 员匀 晕酝砸渊悦阅鄄
悦造猿冤院啄源援缘园渊泽袁圆匀冤袁 苑援员猿渊泽袁员匀冤袁苑援圆猿渊泽袁员匀冤.
员援缘 圆袁远原二氟苯甲酰胺的合成

在三口烧瓶中加入 源员援苑 早渊 园援猿 皂燥造冤 圆袁远原二氟

苯甲腈以及质量分数 圆园豫 氢氧化钠溶液 远园 早
渊园援圆 皂燥造冤袁并滴加 源园 皂蕴 质量分数 猿园豫的双氧水袁
搅拌袁加热至 缘缘 益袁反应 缘 澡. 有白色固体析出袁冷
却至室温 . 用质量分数 员园豫的盐酸溶液中和至

责匀越苑袁过滤袁干燥袁得到 源圆援员 早 白色固体粉末 圆袁远原
二氟苯甲酰胺袁收率 愿怨援缘豫袁熔点 员源源耀员源远 益. 文献

咱缘暂收率 苑园豫耀愿园豫.
员援远 圆袁远援二氟苯甲酰异氰酸酯的合成

在 缘园园 皂蕴 配有冷却回流装置的四口烧瓶

中加入 圆袁远原二氟苯甲酰胺 苑援愿缘 早 渊园援园缘 皂燥造冤
和远园 皂蕴 甲苯袁搅拌溶解袁猿园 皂蚤灶 内将溶有草酰氯

苑援圆远 早渊园援园远 皂燥造冤的 员缘 皂蕴 甲苯溶液滴加到上述反

应液中袁再升温回流反应 猿耀源 澡袁直到反应液变澄

清袁蒸去溶剂袁得到无色粘稠液体 圆袁远原二氟苯甲酰

异氰酸酯愿援源 早袁收率 怨员援猿豫.

员援苑 双三氟虫脲的合成

将上述得到二氟苯甲酰异氰酸酯溶于 远园 皂L
的甲苯溶剂中袁然后加入 圆原氯原猿袁缘原二三氟甲基苯

胺 员猿援圆 早渊园援园缘 皂燥造冤于室温下搅拌 猿 澡. 减压除去溶

剂袁残物用乙酸乙酯重结晶有大量的固体析出袁过
滤干燥袁得 圆园援苑 早 固体袁收率 怨猿援缘豫. 熔点 员愿猿~员愿源
益. 文献咱远暂收率 怨猿豫袁熔点 员愿源 益.

员匀 晕酝砸渊悦阅悦造猿冤院啄员园援缘远渊泽袁员匀冤袁怨援缘远渊泽袁员匀冤袁
苑援猿源渊皂袁猿匀冤苑援员源渊泽袁员匀冤袁苑援圆远渊泽袁员匀冤.
圆 结 语

a. 以间二三氟甲基苯为原料袁 经发烟硝酸和

浓硫酸硝化得到 猿袁缘原二三氟甲基硝基苯袁然后经铁

粉还原袁 氯气氯化得到关键中间体 圆原氯原猿袁缘原二
三氟甲基苯胺. 在氯化过程中袁 用氯气代替昂贵的

晕原氯代丁二酰亚胺袁降低了成本袁有利于工业化.
b. 以 圆袁远原二氟苯腈为原料在过氧化氢的作

用下袁水解生成 圆袁远原二氟苯甲酰胺袁然后与草酰氯

反应得到 圆袁远原二氟苯甲酰异氰酸酯 . 水解过程

中袁采用过氧化氢原碱体系代替浓硫酸体系袁减少

了废酸废水的量袁降低了环境污染的压力.
c. 中间体 圆原氯原猿袁缘原二三氟甲基苯胺与 圆袁远原

二氟苯甲酰异氰酸酯在室温下反应得到目的产物

双三氟虫脲. 该工艺简单经济袁条件温和袁适合工

业化生产.
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