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　　 N -氯代丁二酰亚胺 ( N -chloro-succimide,

N CS)是有机合成中一种重要氯化剂 ,能专一地取

代脂肪酰氯的 α-H,制得高纯的α-氯代脂肪酸及其

衍生物
[1 ]
,而后者是重要的精细化学品 ,医药上是

强力霉素、甲烯土霉素、炔诺酮、 16-次甲基地孕酮、

氯芪酚胺等的合成原料 ,亦可作为农药、香料的重

要原料。用作聚酯纤维表面处理剂 ,可以增强其对

染了粘合剂、印刷油墨的接受能力。

关于 NCS的合成方法 ,早期文献有所报

道 [2, 3 ]。国内亦有厂家生产 ,但据作者了解 ,这些方

法或产率低 ,原料成本高 ;或反应条件苛刻 ,难以控

制。有的生产厂家产品质量难达高标准 ,甚至存在

着爆炸的危险。

我们以国内外市场需求为出发点 ,改进了

N CS的合成方法 ,考察了各种反应条件对反应的

影响 ,找到最佳工艺 ,为工业化生产提供了可靠依

据。

1　实　验

1. 1　主要原料

丁二酰亚胺 ,液氯。

1. 2　操作方法

将 50. 0 g的 N HS和 250. 0 m l水加到四颈瓶

中 ,加入适量的催化剂醋酸钠 ,待 NHS全部溶解

后开始通氯 ,即刻有白色固体产生。 严格控制通氯

速度 ,保持反应温度 30℃左右 ,开启搅拌 ,通氯完

毕 ,继续反应半小时。水泵抽滤 ,产物用 40. 0 m l蒸

馏水洗两次 ,用 20. 0 ml乙醇洗一次 ,烘干 ,得白色

结晶粉末 62. 7 g,产率 92. 5%。

1. 3　测试分析 [4 ]

( 1) IR分析: 采用 KBr压片法 , FTS-40傅立

叶变换红外光谱进行 IR分析 ,结果与标 准图谱相

符。

( 2)其它项目分析与英国 Peboc公司提供的标

准对照见表 1。
Tab 1. Quali ty s tandard of NC S

Item Pure sample Standard sample Ou r s am ple

Ex terior
Whi te crys tal

pow der

Whi te crys tal

pow der

White crystal

powd er

mp /℃ 150～ 153 148～ 153 150～ 153

Con tent /% ≥ 99. 0 ≥ 98. 0 ≥ 99. 1

Con tent of cl /% ≥ 26. 3 ≥ 26. 1 ≥ 26. 3

2　结果与讨论

2. 1　催化剂的选择

我们分别对不同催化剂和使用不同催化剂情

况作了考察 ,结果如表 2。
　　　　 Tab 2. Th e ef fect of the catalys t on th e reat ion

Catalys t Yield%

No catalyst 21. 1

Acid catalys t 69. 2

Basic catalys t 78. 4

Catalys t wi th w eak base 92. 5

从表 2知 ,使用酸性催化剂和碱性催化剂对反
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应都有催化作用 ,但弱碱性催化剂催化效果最好。

2. 2　原料配比的影响

考察了不同的原料配比对反应的影响 ,结果见

表 3。
　　　 Tab 3. Th e ef fect of the mole ratio of the raw m aterial s

N HS∶ Cl2 ( mol∶ mol ) Yield(% )

1∶ 1 65. 2

1∶ 1. 05 79. 3

1∶ 1. 1 92. 4

1∶ 1. 2 92. 6

表 3说明 ,液氯过量对该反应有利 ,但当 N CS

和液氯的摩尔比超过 1∶ 1. 1时对产率影响不大 ,

所以采取 1∶ 1. 1为宜。

2. 3　反应温度的影响

该反应是放热反应 ,故控制体系温度对该反应

影响很大 ,当温度低于 20℃时 ,反应不易发生 ,此

时如继续通氯 ,本反应的氯将大量积累 ,一旦反应

开始 ,将产生爆发性激烈反应 ,使体系温度难以控

制 ,甚至发生爆炸危险。所以正确的操作是先将体

系温度提高到 30℃左右 ,开始通氯 ,待有固体生成

后通过滴加液氯速度和冷却水循环来保持体系温

度在 25～ 35℃之间。

3　结　论

用 NHS和液氯在弱碱性催化剂醋酸钠存在

下 30℃左右一步反应制得 N CS,产品质量好 ,产率

高。工艺成熟 ,操作简便。
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ABSTRACT　 Using succimide ( N HS) and chlorine as the raw ma terials, N -Chloro-succimide w as syn-

thesized by the substitution reaction. The ef fects of ca taly st , mole ratio o f the raw materials and reac-

tion temperature on the reaction w ere studied, and the optimal experimental conditions w ere obtained.
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