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摘　要　用有机合成方法-格氏偶联法合成出了 3-苯基噻吩及其聚合物;用红外光谱、紫外光谱、核磁

共振光谱和元素分析等方法对标题化合物进行了表征, 从红外谱图、紫外谱图、核磁共振谱, 元素分析数据

可以推测出所合成的化合物是聚 3-苯基噻吩。
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1　引言
噻吩衍生物的聚合体是一种新型的有机材料,有特殊的物理和化学性质,现在国内外研究的人

比较多。此种材料的合成有实际意义和科学价值[ 1]。

噻吩衍生物本身在医药,农药,染料,香料等方面有很大的应用价值,其研究已经取得了很大的

成功[ 2]。特别是它的一些生理活性方面的研究发现,一些噻吩衍生物具有抗肿瘤和抗艾滋作用[ 3]。

聚噻吩衍生物作为具有多样性的共轭聚合体系之一,如电学、光学、磁学性质等许多已经应用

于新工程材料。随着对聚噻吩衍生物结构和性能关系的进一步了解,更多的高性能聚噻吩衍生物将

被合成出来, 以满足各种高技术领域的需求
[ 4]
。

本实验中用有机合成方法-格氏偶联法合成出了3-苯基噻吩及其聚合物; 用红外光谱、紫外光

谱、核磁共振光谱和元素分析等方法对标题化合物进行了表征。

2　实验部分

2. 1　合成路线

按文献[ 5—10] ,聚3-苯基噻吩的合成路线如下。



2. 2　仪器和试剂

10DX-FT 红外光谱仪(美国Nicolet公司) ; F-4500荧光光谱仪(日本Hitachi公司) ; UV-240型

分光光度计(日本岛津公司) ; FT-80A 核磁共振仪( DM SO 为溶剂,四甲基硅烷( T MS )为内标, 美

国瓦里安公司) ; Cario-Erba 1106元素分析仪(德国Elementar 公司) ; RE52CS型旋转蒸发仪(上海

亚荣生化仪器厂)。

无水乙醚(经过无水处理) ;无水乙醇(分析纯) ;金属钠,金属镁, 3-溴噻吩(北京百灵威药品公

司 ) ;溴代苯(分析纯) ; 氯化镍(分析纯) ; 氨水; ( Dppp) NiCl2 (分析纯) ;硫酸镁(分析纯) ; 氯化汞(分

析纯) ; 醋酸钠(分析纯) ;铜片;氯化钯(分析纯) ;吡啶(分析纯) ;稀盐酸; 氯化钠(分析纯)。

2. 3　聚3-苯基噻吩的合成

2. 3. 1　单体3-苯基噻吩的制备

( 1) 3g( 0. 12mol)金属镁用 2mol / L 盐酸处理,除去表面氧化物,用无水乙醇和无水乙醚清洗,

倒入250mL 盛有30mL 无水乙醚三颈圆底烧瓶中,再放入0. 1mo l( 11mL)溴苯, 抽真空并在高纯度

氮气保护下搅拌, 待镁屑全部反应完毕后接着做第二步。

( 2) 在上述溶液中加入20mg ( Dppp) NiCl 2[实验中采取不同的催化剂产量不同,分别无催化

剂、NiCl2 和( Dppp) NiCl2 ]和0. 1mol 3-溴噻吩, 50℃,抽真空并在高纯度氮气保护下回流15h。

( 3) 将反应物倒入 200mL 冰冷的 2mo l/ L 氯化钠水溶液中, 分离有机层, 用乙醚萃取

( 30mL×3)水层, 合并有机液(微黄色) , 用无水MgSO 4 干燥,常压蒸馏回收溶剂乙醚,氮气保护下

回收130—135℃的蒸馏物。产物为3-苯基噻吩, 微黄色透明液体。

2. 3. 2　聚合物的合成

( 1) 抽真空并在氮气保护下向三颈瓶中装入8mL 3-苯基噻吩,再加入2g HgCl2和2g NaAc,这

时候能观察到溶液的颜色从黄色变成淡黄色,常温下搅拌18h。

( 2) 向上述溶液中加入铜片(剪碎的) ,再加30mL 吡啶,加热回流20h,溶液慢慢变成暗绿色。

( 3) 把反应完的溶液过滤, 把未反应完的铜片扔掉。再把滤液用旋转蒸发仪浓缩。把浓缩后的

溶液用乙醇清洗3次,再用蒸馏水清洗,然后自然干燥,得到的暗绿色粉末状晶体。

3　结果与分析

3. 1　单体3-苯基噻吩的红外光谱图

图1中1600—1400cm
- 1之间1439、1475、1480、1572cm

- 1处的4个明显的强吸收峰是苯环碳架

对称伸缩振动; 1639cm
- 1处的强吸收峰是噻吩环的伸缩振动; 3052cm

- 1处的强吸收峰是苯环上C—

H 键的伸缩振动; 3106cm
- 1处的强吸收峰是噻吩环上的C—H 键的伸缩振动; 2863cm

- 1处是苯环
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图 1　3-苯基噻吩的红外光谱图

C C键伸缩振动; 1731cm- 1处是C—S键伸缩振动。

3. 2　标题化合物聚3-苯基噻吩的表征

3. 2. 1　元素分析

从表1元素分析数据可以计算出标题化合物中C∶H∶S= 10∶6∶1,符合理论值。
表 1　聚3-苯基噻吩的元素分析数据 ( % )

元素 C H S

测试数据 75. 04 3. 06 20. 69

理论数据 75. 95 3. 80 20. 25

图 2　聚3-苯基噻吩的红外光谱图 图 3　标题化合物的紫外光谱图

3. 2. 2　红外光谱图

图2中1600—1400cm
- 1之间有几个明显的强吸收峰是苯环碳架对称伸缩振动和噻吩环的伸缩

振 动; 3000 cm
- 1
附近的吸收峰是苯环上C—H 键的伸缩振动和噻吩环上的C—H 键的伸缩振动;

2800 cm- 1处是苯环C C键伸缩振动。

3. 2. 3　紫外光谱图

从图3中可以看出, 在500—550nm 之间有最大吸收峰。苯环和噻吩环本身都有共轭结构,单独

苯环和噻吩环吸收峰应该在260nm 和280nm 处。可见2个共轭环链上了以后吸收峰往高处移动,有

红移现象。
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3. 2. 4　核磁共振谱

从核磁共振谱图4中可以看出有3组峰,其中明显的特征峰有2组。7. 00—7. 06ppm处的可能

是溶剂未除尽引起的杂峰; 7. 2—7. 4ppm处一组峰是苯环上单取代后 5个氢原子的峰; 7. 46—

7. 7ppm处的一组峰是噻吩环上的氢原子的峰。

图 4　标题化合物的核磁共振谱图部分放大

4　结论
用有机合成方法-格氏偶联法制备了苯基噻吩及其聚合体。用红外光谱、紫外光谱、核磁共振光

谱和元素分析等方法对标题化合物进行了表征,对聚合物进行了荧光光谱测试。结果表明,目标化

合物是聚3-苯基噻吩。
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Synthesis and Characterization of Poly( 3-Phenylthiophene)
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Abstract　Syntheis of pheny lthiophene and its polymer w as studied by Grignard coupling

method. The structure of the product w as characterized by elemental analy sis, IR, U V,
1
H NMR,

and the opt imal compound w as po ly( 3-phenylthiophene) .
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