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对羟基苯甲酸法合成对羟基苯甲腈及产物分析
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摘要：以对羟基苯甲酸和尿素为基本原料，在脱水剂和催化剂共同作用下，直接酰胺化一锅法合成对羟基苯甲

腈，并采用熔点测定和红外分析方法判定产物结构。
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Abstract：4一Hydroxybenzonitrik，which is one important fine chemical intermediates，was

synthesized by 4-hydroxybenzonic acid and urea through acylating reaction and dehydrating

reaction．The structure of 4一hydroxybenzonitrile was characterized by FT—IR and melt-point

analysis．
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对羟基苯甲腈(p—HBN)又名4一氰基苯酚或对

氰基苯酚，是合成高效杀虫剂和除草剂的重要中间

体，在液晶材料、缓蚀剂及香料中也有广泛应用[1]。

近年来，对羟基苯甲腈作为重要的精细中问体，需求

量在不断增加。对羟基苯甲腈的合成方法有很多，如

重氮盐法、对羟基苯甲醛法、对甲酚法、氨氧化法、对

羟基苯甲酸法[2]等。其中，对比重氮盐法、对羟基苯

甲醛法、对甲酚法、对羟基苯甲酸法[3]，从工艺可行

性和生产成本等方面来考虑，以对羟基苯甲酸路线

为佳。对羟基苯甲酸法制备对羟基苯甲腈，有着无溶

剂高收率等优点，其主要脱水剂有氨基磺酸、P。O。、

P。S；、PCI。。文献[4，5]以Al：0。为载体制备对羟基苯

甲腈。本文以对羟基苯甲酸和尿素为基本原料，在以

Pzos作为脱水剂和Al。0。作为催化剂的共同作用

下，直接酰胺化一锅法合成对羟基苯甲腈，并采用熔

点测定和红外分析方法，判定产物结构。
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l仪器及试剂

主要仪器有：电动搅拌器，电子分析天平，循环

水式真空泵，RE一85Z旋转蒸发仪，DZF6020真空干

燥器，WRS一1型数字熔点仪(上海物理光学仪器厂

生产)，WQF一510傅里叶红外光谱仪(日本岛津制作

所出品)；UV一2450紫外可见分光光度计(日本岛津

制作所出品)。所用试剂为化学分析纯。

2实验步骤及反应

称取定量对羟基苯甲酸与不同量的尿素，适量

P：O。，放入250ml三口烧瓶中，在200～210‘C下恒

温反应1．5h。冷却后经萃取、抽滤、旋蒸、减蒸，收集

100～150 C时的馏分[6]。以类似步骤，用P：S。为脱

水剂作为对比实验，在使用P：S。时注意尾气吸收。

对羟基苯甲酸主要反应方程式如下，其中反应

式(4)为反应的副反应。
oH呛cooH+NHz土№画cN◇H(1)
OH呤cooH+NHz土m羔cN◇H(2)
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YH呤COOH+NHz士NHz蔷CN◇H(3)
Hp≤◇眦00H兰竺兰+H肛<2卜+COz (4)

3催化剂和脱水剂对实验的影响

对羟基苯甲酸法制备对羟基苯甲腈，主要考虑

原料量比值、温度、脱水剂对反应收率的影响[4’6]。以

表1的实验方案进行多次实验得出的结果显示：(1)

无催化剂时五硫化二磷脱水法制备对氰基苯酚的收

率高于五氧化二磷法；(2)有催化剂时，五氧化二磷

脱水法产品收率在不同温度下均大于五硫化二磷脱

水法(图1)；(3)加入的尿素在高温下分解为氨和异

氰酸，后者和腈化反应生成的水结合形成NH。和

CO：，尿素的这种供氧和脱水作用促使平衡向右移

动生成腈(图2)。

裹1对羟基苯甲酸法实验方案
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4产物的熔点和IR测定

经实际测得产物熔点为113～114 C，初熔

113 C，与文献[7]介绍基本一致。从图3可以看出，

产物在3289．5lcm一处有对应羟基的O～H伸展振

动吸收峰；在2233．36cm叫处出现了反映C兰N的

伸展振动吸收峰；在838．15cm叫处有芳环伸展振动

吸收峰。这说明分子链中有苯环、氰基和羟基。由反

应物基团特点可以得出，产物为对羟基苯甲腈。
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通过实验分析发现，对羟基苯甲酸在Al：0。和

P：O。作为催化剂和脱水剂，与尿素按摩尔比1：1．5

配比在210 C下，进行反应生成对羟基苯甲腈的收

率达到最高。本方法制备对羟基苯甲腈的反应收率

好、纯度高，其成本低于溶剂法而且工艺流程简便。
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