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(57)摘要

本发明涉及一种3-甲氧基-N,N-二甲基丙酰

胺的合成方法，属于化工合成技术领域，包括如

下步骤：将丙烯腈、无水甲醇以及金属烷氧化物

加入到反应器中反应，再回收未反应的无水甲

醇，得3-甲氧基丙腈；向3-甲氧基丙腈中加入酸

性催化剂和水，加热水解反应，经过滤得3-甲氧

基丙酸；将3-甲氧基丙酸和二甲胺加入到密闭反

应器中，升温反应得3-甲氧基-N ,N-二甲基丙酰

胺。本发明以价廉的丙烯腈为起始原料，丙烯腈

烷氧化得甲氧基丙腈，再水解得到甲氧基丙酸，

然后酸碱反应成盐脱水得到目标产物不需要多

元醇、碱性催化剂，在密闭反应器中高温脱水即

可，反应简单易行，且产物收率高、纯度高。
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1.一种3-甲氧基-N,N-二甲基丙酰胺的合成方法，其特征在于，所述的合成方法包括如

下步骤：

S1、3-甲氧基丙腈的合成：将丙烯腈、无水甲醇以及金属烷氧化物加入到反应器中反

应，再回收未反应的无水甲醇，得3-甲氧基丙腈；

S2、3-甲氧基丙酸的合成：向步骤S1中的3-甲氧基丙腈加入酸性催化剂和水，加热进行

水解反应，经过滤得3-甲氧基丙酸；

S3、3-甲氧基-N,N-二甲基丙酰胺的合成：将3-甲氧基丙酸和二甲胺加入到密闭反应器

中，升温反应得3-甲氧基-N,N-二甲基丙酰胺；其中3-甲氧基丙酸和二甲胺的物质量比为1:

1-2；反应器的压力为0.5-2MPa；反应温度为90-110℃。

2.根据权利要求1所述的3-甲氧基-N ,N-二甲基丙酰胺的合成方法，其特征在于，步骤

S1中所述的金属烷氧化物为甲醇钠、乙醇钠、甲醇钾、乙醇钾、甲醇镁、乙醇镁、叔丁醇钠、叔

丁醇钾中的一种或多种。

3.根据权利要求1所述的3-甲氧基-N ,N-二甲基丙酰胺的合成方法，其特征在于，步骤

S1中丙烯腈、无水甲醇、金属烷氧化物的物质量比为1:（1-50）:（0.001-0.05）。

4.根据权利要求1所述的3-甲氧基-N ,N-二甲基丙酰胺的合成方法，其特征在于，步骤

S1中所述反应的温度为20-100℃。

5.根据权利要求1所述的3-甲氧基-N ,N-二甲基丙酰胺的合成方法，其特征在于，步骤

S2中水解反应的温度为80-120℃。

6.根据权利要求1所述的3-甲氧基-N ,N-二甲基丙酰胺的合成方法，其特征在于，步骤

S2中3-甲氧基丙腈与酸性催化剂的物质量比为1:1-15。

7.根据权利要求1或6所述的3-甲氧基-N,N-二甲基丙酰胺的合成方法，其特征在于，步

骤S2中所述的酸性催化剂为浓硫酸、盐酸、硝酸、磷酸中的一种或多种。
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一种3-甲氧基-N,N-二甲基丙酰胺的合成方法

技术领域

[0001] 本发明涉及一种化工材料中间体的合成方法，尤其涉及一种3-甲氧基-N,N-二甲

基丙酰胺的合成方法，属于化工合成技术领域。

背景技术

[0002] 3-甲氧基-N,N-二甲基丙酰胺(结构式如式Ⅰ所示)，是一种无色透明溶剂，有酰胺

基团和烷基基团，能够和多种溶剂混合，能够高程度溶解聚合物聚酰胺；具有高溶解性、高

渗透性、高流动性、低粘性、低表面张力等特点，并且对皮肤没有刺激性，安全环保，可以很

好地替代传统溶剂N-甲基吡咯烷酮，被广泛应用于电子、医药、农药、颜料、清洗剂、绝缘材

料等行业中。如今在竞争不断细化的安全性溶剂市场，除溶解性外，高挥发性及低毒也成为

溶剂竞争的重要筹码，因此，产品的市场前景广阔。

[0003]

[0004] 对于3-甲氧基-N,N-二甲基丙酰胺的合成，现有的方法主要是以3-甲氧基丙酸甲

酯和二甲胺为原料，二甘醇为溶剂在醇钠的催化下合成。然而这种方法中溶剂二甘醇因为

沸点245℃太高，回收费用较大，无法重复使用。且催化剂醇钠用量较大，需要用硫酸中和，

再过滤处理，工艺操作较麻烦，产生大量固体废渣，不符合绿色环保的要求。再者，反应收率

和选择性不高，而且二甲胺原料需要大大过量，生产工艺过程产生大量二甲胺的废气，对二

甲胺废气回收系统设备要求很高，投资很大。

[0005] 反应方程式如下：

[0006]

[0007] 如中国专利(申请号：201380019269.8)公开了一种β-烷氧基丙酰胺类的制造方

法，该专利中采用β-烷氧基丙烯酸酯类与胺类反应制造β-烷氧基丙酰胺类，但是该方法以

β-烷氧基丙烯酸酯类为原料，与胺反应，反应后需要对副产物进行回收，且回收的副产物中

含有大量的胺，处理较为困难，且原料本身是经丙烯酸酯化、甲氧化所得，过程较为繁琐。

发明内容

[0008] 本发明的目的在于针对现有技术中存在的不足，提供一种低成本、高收率的3-甲

氧基-N,N-二甲基丙酰胺的合成方法。
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[0009] 本发明的上述目的通过如下技术方案实现：一种3-甲氧基-N,N-二甲基丙酰胺的

合成方法，所述的合成方法包括如下步骤：

[0010] S1、3-甲氧基丙腈的合成：将丙烯腈、无水甲醇以及金属烷氧化物加入到反应器中

反应，再回收未反应的无水甲醇，得3-甲氧基丙腈；

[0011] S2、3-甲氧基丙酸的合成：向步骤S1中的3-甲氧基丙腈加入酸性催化剂和水，加热

进行水解反应，经过滤得3-甲氧基丙酸；

[0012] S3、3-甲氧基-N,N-二甲基丙酰胺的合成：将3-甲氧基丙酸和二甲胺加入到密闭反

应器中，升温反应得3-甲氧基-N,N-二甲基丙酰胺。

[0013] 现有技术中的反应基本为酯与胺反应，而酯的来源是由丙烯酸酯化得到丙烯酸

酯，再烷氧基化得到β-烷氧基丙烯酸酯，再胺化。本发明采用价格较低廉的丙烯腈为起始原

料，丙烯腈烷氧化得甲氧基丙腈，再水解得到甲氧基丙酸，然后酸碱反应成盐脱水得到目标

产物。本发明中不需要多元醇是因为没有副反应的发生，产物本身可以作为溶剂，不需要再

稀释，不用碱性催化剂是因为反应属于酸碱中和反应，然后再高温脱水，很容易进行，如果

引入碱性催化剂，不但不会起作用，反而会消耗甲氧基丙酸，同时引入杂质。再者，本发明为

了避免高温条件下原料胺的挥发而发生可逆反应，需在密闭的空间中反应。本发明在实现

高收率的同时减少污染，符合现代化工绿色合成的要求。

[0014] 在上述3-甲氧基-N,N-二甲基丙酰胺的合成方法中，步骤S1中所述的金属烷氧化

物为甲醇钠、乙醇钠、甲醇钾、乙醇钾、甲醇镁、乙醇镁、叔丁醇钠、叔丁醇钾中的一种或多种。本

发明采用催化能力强的金属烷氧化物作催化剂，且金属烷氧化物的来源方便、易得、成本较低。

[0015] 作为优选，步骤S1中所述的金属烷氧化物为甲醇钠、乙醇钠中的一种或两种。与其

他金属烷氧化物相比，甲醇钠与乙醇钠的活性较强，成本较低，具有更好的竞争力。

[0016] 在上述3-甲氧基-N,N-二甲基丙酰胺的合成方法中，步骤S1中丙烯腈、无水甲醇、

金属烷氧化物的物质量比为1:(1-50):(0.001-0.05)。物质的量过大，会导致后处理时甲醇

的回收量较大，进而造成损耗较大，过小会导致反应体系中底物的浓度较大，从而造成副反

应增多，进而导致收率降低。

[0017] 作为优选，丙烯腈、无水甲醇、金属烷氧化物的物质量比为1:(5-10):(0.005-0.02)。

[0018] 在上述3-甲氧基-N,N-二甲基丙酰胺的合成方法中，步骤S1中所述反应的温度为

20-100℃。

[0019] 作为优选，步骤S1中所述反应的温度为50-60℃。

[0020] 在上述3-甲氧基-N,N-二甲基丙酰胺的合成方法中，步骤S2中水解反应的温度为

80-120℃。

[0021] 作为优选，步骤S2中水解反应的温度为90-100℃。

[0022] 在上述3-甲氧基-N,N-二甲基丙酰胺的合成方法中，步骤S2中3-甲氧基丙腈与酸

性催化剂的物质量比为1:1-15。

[0023] 作为优选，3-甲氧基丙腈与酸性催化剂的物质量比为1:1-3。

[0024] 在上述3-甲氧基-N,N-二甲基丙酰胺的合成方法中，步骤S2中所述的酸性催化剂

为浓硫酸、盐酸、硝酸、磷酸中的一种或多种。

[0025] 作为优选，所述的酸性催化剂为浓硫酸、盐酸中的一种或两种。

[0026] 在上述3-甲氧基-N ,N-二甲基丙酰胺的合成方法中，步骤S3中的反应温度为80-
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150℃。在本发明的步骤S3中若反应温度过低，酸碱反应后无法脱水；若反应温度过高，则会

使逆反应增多，导致压力过高，进而影响收率和纯度。

[0027] 作为优选，步骤S3中的反应温度为90-110℃。

[0028] 在上述3-甲氧基-N ,N-二甲基丙酰胺的合成方法中，步骤S3中反应器的压力为

0.1-10.0MPa。本发明是以高压密闭反应避免高温条件下原料胺的挥发而发生可逆反应，高

压密闭反应下没有废气产生，需要控制反应器内的压力。本发明中所用的设备为高压密闭

设备，如高压釜、加压塔式反应器、压力管道反应器中的一种或多种，优选高压釜。压力过大

对设备要求更高，从而导致投资变大，压力过小，造成反应不完全，收率低。

[0029] 作为优选，步骤S3中反应器的压力为0.5-2Mpa。

[0030] 在上述3-甲氧基-N,N-二甲基丙酰胺的合成方法中，步骤S3中3-甲氧基丙酸和二

甲胺的物质量比为1:1-8。

[0031] 作为优选，步骤S3中3-甲氧基丙酸和二甲胺的物质量比为1:1-2。

[0032] 本发明的反应式如下：

[0033]

[0034] 综上所述，本发明以价廉的丙烯腈为起始原料，丙烯腈烷氧化得甲氧基丙腈，再水

解得到甲氧基丙酸，然后酸碱反应成盐脱水得到目标产物不需要多元醇、碱性催化剂，在密

闭反应器中高温脱水即可，反应简单易行，且产物收率高、纯度高，在实现高收率的同时污

染少、成本低，符合现代化工绿色合成的要求。

具体实施方式

[0035] 以下是本发明的具体实施例，对本发明的技术方案作进一步的描述，但本发明并

不限于这些实施例。

[0036] 按表1实施例1-38以及对比例3-20中的参数并采用本发明如下方法合成3-甲氧

基-N,N-二甲基丙酰胺：

[0037] S1、3-甲氧基丙腈的合成：将丙烯腈、无水甲醇以及金属烷氧化物加入到反应器中

先反应，再蒸馏回收未反应的无水甲醇，得3-甲氧基丙腈；

[0038] S2、3-甲氧基丙酸的合成：向步骤S1中的3-甲氧基丙腈加入酸性催化剂和水，进行

水解反应，经过滤得3-甲氧基丙酸；

[0039] S3、3-甲氧基-N,N-二甲基丙酰胺的合成：将3-甲氧基丙酸和二甲胺加入到密闭反

应器中，升温反应得3-甲氧基-N,N-二甲基丙酰胺。

[0040] 表1：
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[0041]

[0042]
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[0043] 从表1实施例1-8及对比例8-11可得，本发明3-甲氧基-N,N-二甲基丙酰胺的合成

方法中步骤S3中的温度在80-150℃下收率较高，优选90-110℃，最佳优选100℃，若温度低

于80℃或者高于150℃都会明显影响最终产品的收率。从表1实施例9-14及对比例3-7可得，

本发明3-甲氧基-N ,N-二甲基丙酰胺的合成方法中步骤S3密闭反应器中的压力在0.1-

10.0MPa范围内收率较高，优选0.5-2Mpa，最佳优选1.5MPa。从表1实施例15-18及对比例12-

14可得，本发明3-甲氧基-N,N-二甲基丙酰胺的合成方法中步骤S2中的反应温度在80-120

℃下收率较高，优选90-100℃，最佳优选95℃。从表1实施例19-24及对比例15-17可得，本发

明3-甲氧基-N ,N-二甲基丙酰胺的合成方法中步骤S1中的反应温度在20-100℃下收率较

高，优选50-60℃，最佳优选55℃。从表1实施例25-29及对比例18可得，本发明3-甲氧基-N,

N-二甲基丙酰胺的合成方法中步骤S1中丙烯腈、无水甲醇、金属烷氧化物的物质量比在1:

(1-50):(0.001-0.05)范围内产品收率较高。从表1实施例30-34及对比例19可得，本发明3-

甲氧基-N,N-二甲基丙酰胺的合成方法中步骤S2中3-甲氧基丙腈与酸性催化剂的物质量比

在1:(1-15)范围内产品收率较高。从表1实施例35-38及对比例20可得，本发明3-甲氧基-N,

N-二甲基丙酰胺的合成方法中步骤S3中3-甲氧基丙酸和二甲胺的物质量比在1:(1-8)范围

内产品收率较高。

[0044] 综上所述，本发明以价廉的丙烯腈为起始原料，丙烯腈烷氧化得甲氧基丙腈，再水

解得到甲氧基丙酸，然后酸碱反应成盐脱水得到目标产物不需要多元醇、碱性催化剂，在密

闭反应器中高温脱水即可，反应简单易行，且产物收率高，高达92％以上。

[0045] 随机抽取采用本发明方法合成得到的3-甲氧基-N,N-二甲基丙酰胺样品通过气相

色谱进行检测。检测后样品的气相色谱分析结果如表2所示。

[0046] 表2：采用本发明方法合成得到的3-甲氧基-N,N-二甲基丙酰胺样品色谱分析结果

[0047]

峰号 保留时间 峰面积(uV*s) 峰高(uV) 纯度(％) 

1 13.363 59.276 1390.806 0.0388 

2 16.427 359842.781 3579131.250 99.9612 

总计   359902.057 3580522.056 100.0000 

[0048] 从表2可以看出：采用本发明方法合成得到的3-甲氧基-N,N-二甲基丙酰胺纯度较

高，达到99.9612％。

[0049] 在上述实施例中金属烷氧化物可为甲醇钠、乙醇钠、甲醇钾、乙醇钾、甲醇镁、乙醇

镁、叔丁醇钠、叔丁醇钾中的一种或多种。酸性催化剂可为浓硫酸、盐酸、硝酸、磷酸中的一

种或多种。其中，物质的量＝质量/分子量，举例如果实施例中金属烷氧化物为甲醇钠，丙烯

腈、无水甲醇、甲醇钠的物质量比为(m丙烯腈g/53g/mol)：(m甲醇g/32g/mol)：(m甲醇钠g/

54g/mol)，其他实施例中也用这种换算方式计算。

[0050] 本文中所描述的具体实施例仅仅是对本发明精神作举例说明。本发明所属技术领

域的技术人员可以对所描述的具体实施例做各种修改或补充或采用类似的方式替代，但并

不会偏离本发明的精神或者超越所附权利要求书所定义的范围。

[0051] 尽管对本发明已作出了详细的说明并引证了一些具体实施例，但是对本领域熟练

技术人员来说，只要不离开本发明的精神和范围可作各种变化或修正是显然的。
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