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摘　要　报道了对苯二甲酰芳肼类化合物的合成方法。以取代苯肼、自制的对苯二甲酰氯为原料,以

二氯甲烷为溶剂,用冰浴法合成了 3 种新型的对苯二甲酰芳肼类化合物。产品的结构经元素分析、IR、

1HNM R 确证,产物的 IR 谱中,在3200—3400cm- 1出现2 个N—H 吸收峰, 1HNM R谱中, 2 个N—H 的化学

位移在� 9. 29—13. 27之间, 产品的元素分析结果与理论值基本相符。回收率85%—90%。所合成的化合

物尚未见文献报道。
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1　前言
取代酰肼化合物是制备偶氮化合物的原料,是一类用途广泛的有机化合物,具有广泛的应用价

值。它可以和金属形成稳定配合物, 对聚烯烃等高分子材料的“铜害”有良好的防护作用,被称为金

属减活剂
[ 1]
; 在照相技术方面,苯酰肼类化合物加入氯化银乳胶层中,可提高其光敏感性,使对比度

增大,显像效果更为明显[ 2] ;某些酰肼类化合物具有抗菌的功效,能抑制多细胞寄生虫的生成,可作

为杀虫剂和农药[ 3]等。传统的合成酰肼化合物的方法是取代肼化合物与酯、酰氯的室温缩合反

应[ 3— 4]。本文在前期合成取代酰肼化合物[ 5—7]的基础上以取代苯肼、自制的对苯二甲酰氯为原料用

冰浴法合成了3种对苯二甲酰芳肼类化合物。和传统的合成取代酰肼化合物的方法相比具有反应

条件温和,反应时间较短,收率较高等优点。产品的结构经元素分析、IR、
1
HNMR 确证。其合成路线

如下:



2　实验部分

2. 1　主要仪器与试剂

所用仪器有 PE-2400CHN 元素分析仪(美国PE 公司) ; FT S-40红外光谱仪(美国Bio-Rad 公

司) ( KBr 压片) ,在4000—200cm - 1范围内摄谱; Bruker DPX-400M 核磁共振仪(德国Bruker 公司)

( T MS 为内标, DM SO-d6作溶剂) ; X-4型数字显微熔点测定仪(温度计未经校正,北京泰克仪器有

限公司)。所用试剂均为市售化学纯或分析纯。

2. 2　实验步骤

2. 2. 1　对苯二甲酰氯的制备

取0. 02mo l对苯二甲酸于50mL 圆底烧瓶,加入30mL 氯化亚砜,在90℃水浴中回流5h,回流冷

凝器上连有一吸收酸性气体的干燥管, 5h 后,减压蒸出过量的氯化亚砜,得对苯二甲酰氯。

2. 2. 2　对苯二甲酰芳肼的制备

取 6. 66mmol 取代苯肼于 100mL 圆底烧瓶中, 加入 30mL 二氯甲烷、0. 54mL 吡啶

( 6. 66mmol) ,在冰浴中搅拌下使混合均匀。取3. 33mmol对苯二甲酰氯与20mL 二氯甲烷于恒压滴

液漏斗中,冰浴搅拌下慢慢加到烧瓶中。得一混浊液, 颜色逐渐变浅,约2h滴加完后撤去冰浴,继续

搅拌约2h,抽滤得浅色固体,干燥,用无水乙醇进行重结晶得纯品对苯二甲酰芳肼。

3　结果与讨论

3. 1　化合物a—c的物理数据与光谱数据

3. 1. 1　化合物a—c的颜色、晶形、收率和熔点

见表1。

表 1　化合物 a—c的颜色、晶形、收率和熔点

产品 颜色 晶形 收率( % ) 熔点(℃)

a 白色 片晶 90 335—338

b 浅黄色 片晶 88 320—322

c 黄色 片晶 85 206—209

3. 1. 2　化合物a—c IR、
1
HNMR及元素分析

a: C6H5NHNHOCC6H4CONHNHC6H 5

IR( KBr) �max / cm - 1: 3329, 3297( N—H) ; 1679( C O) ; 1623, 1574, 1510( Ar) cm- 1。1HNMR

( DM SO-d6 ) , �H: 13. 27( 2H, 2NH ) , 10. 49( 2H, 2NH ) , 6. 73—8. 25( 14H , ArH)。元素分析, 实测值
(计算值) / ( % ) : C 69. 24( 69. 36) , H 5. 11( 5. 20) , N 16. 35( 16. 18)。

b: p-NO 2C6H 4NHNHOCC6H4CONHNHC6H4NO 2-p

IR( KBr) �max / cm - 1
: 3314, 3236( N—H) ; 1679( C O) ; 1636, 1596, 1546( Ar) cm

- 1
。

1
HNMR

( DM SO-d6) , �H: 10. 81( 2H, 2NH) , 9. 29( 2H, 2NH) , 6. 83—8. 11 ( 12H, ArH )。元素分析,实测值
(计算值) / ( % ) : C55. 88( 55. 05) , H3. 86( 3. 67) , N19. 01( 19. 27)。

c: o, p -( NO 2) 2C6H3NHNHOCC6H4CONHNHC6H3( NO 2 ) 2-o, p

IR( KBr) �max/ cm- 1 : 3327, 3287, ( N—H) ; 1678( C O) ; 1573, 1511, 1494( Ar) cm
- 1。1HNMR

( DMSO-d6) , �H: 10. 71( 2H , 2NH ) , 9. 98( 2H , 2NH ) , 7. 66—8. 81( 10H, ArH)。元素分析, 实测值
(计算值) / ( % ) : C45. 55( 45. 63) , H2. 78( 2. 66) , N21. 45( 21. 29)。
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4　结论
产物的IR谱中,在3200—3400cm

- 1出现2个N—H 吸收峰,
1
HNMR谱中, 2个N—H 的化学位

移在�9. 29—13. 27之间。产品的元素分析结果与理论值基本相符,说明所合成的是目标产物对苯
二甲酰芳肼化合物。

实验证明以二氯甲烷作溶剂,用冰浴法合成对苯二甲酰芳肼化合物操作简单,反应条件温和,

反应时间较短,收率也比较高(可达80%以上) ,是制备该类化合物的好方法。我们已对目标化合物

进行了氧化反应研究, 取得了令人满意的结果。目标化合物的应用研究正在进行中。期望在现代科

技中发挥其应有的用途。
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Synthesis and Characterization of Terephaloyl Arylhydrazines
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Abstract　 T hr ee kinds of terephalo yl ary lhydrazine compounds w ere synthesized from

subst ituted phenylhydrazine and home made terephthalo yl chloride w ith ice bathing in CH2Cl 2.

The products w ere conf irmed by elemental analysis, IR and 1HNMR. In infr ar ed spect rum, tw o

N—H absor pt ions of products ar e approx imately 3200—3400cm
- 1
. Tw o N—H chem ical shift s of

pr oducts in
1
HNMR are about f rom 9. 29 to 13. 27. T he results o f elemental analysis consistent

w ith theories value of them. The synthesized compounds have not been repo rted in prior w or ks.

The y ields are about f rom 85% to 90%.

Key words 　 Terephaloy l Arylhydrazine, Subst ituted Phenylhydrazine, Terephthalo yl

Chlo ride, Synthesis.
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