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张振中
1
,张玉祥

1, 2
,江元汝

1
,薛震

2

( 1.西安建筑科技大学理学院,陕西 西安 � 710055; 2.西安瑞联近代电子材料有限责任公司,陕西西安 � 710077 )

摘 � 要: 采用一种新的合成路线: 以异丙苯为起始原料, 首先合成出了 2, 2�二苯基丙烷, 采用高真空蒸馏法提纯产

物,找出了最佳的蒸馏条件。再经硝化反应和常压下 Pd /C加氢还原后制备出了 2, 2�双 ( 4�氨基苯基 )丙烷 ( IPDA ),

经气相色谱分析仪 ( GC)检测含量达 98%以上, GC�MS和 DSC确认结构, 该化合物可用于制备聚酰亚胺膜材料。
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Abstract: A new synthesismethod of IPDA, w hich began w ith cymene, and prepared the 2, 2�d iphenypro�
pane, purified the product by d istillation, and f inded the best cond itions, w as introduced. IPDA was pre�
pared a fter n itration and hydrogena tion, the productw as determ ined by gas chromatograph ( GC ), the con�
tentw as over 98%, and confirmed the structure by GC�MS and DSC. Th is compound can be used as a

monomer o f poly im ide.
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� � 聚酰亚胺因具有优良的耐高温性、耐化学腐蚀

性、易成膜性等特点而被应用为液晶元件的取向膜

材料, IPDA ( 4, 4� �isopropy lidened ianiline)是制备聚
酰亚胺的一种二胺单体, 由于其分子中包含异丙叉

结构, 可破化聚合物分子的规整性从而达到改善材

料透光性的目的,因此在聚酰亚胺的制备中被广泛

使用
[ 1]
。M ich inoriN ishikaw a

[ 2 ]
和 Dae�sh ik Seo

[ 3]
曾

分别独立研究过带有异丙叉结构的聚酰亚胺在液晶

取向材料中的应用, 证明了此类结构在改善聚合物

透光性方面具有显著优势。

由于氨基活性较强容易被氧化, 因此制备 IPDA

时通常先合成出 2, 2�二苯基丙烷作为中间体再进
行硝化和还原反应后得到最终产物。M anfred等

[ 4]

曾以二苯酮为原料制备出 2, 2�二苯基丙烷, 但此方

法对反应条件的控制要求较高,并且需要使用二甲

基二氯化钛为催化剂,该催化剂价格昂贵不易制得。

K otlyarevsk ii等
[ 5]
用 2, 2�二氯丙烷和苯经傅克反应

合成 2, 2�二苯基丙烷,但 2, 2�二氯丙烷在反应过程

中容易脱去氯化氢形成双键, 使反应收率降低且分

离提纯困难。Mossm an等
[ 6]
在专利中报道通过 ��

卤代异丙苯与苯进行反应合成 2, 2�二苯基丙烷, 但

我们发现在实验室常用溴代试剂对异丙苯 �位进

行溴代时易出现大量副产物。因此本文采用异丙苯

和纯苯在滴加叔丁基氯和三氯化铝催化条件下, 经

过一步反应合成出 2, 2�二苯基丙烷, 该方法原料易

得操作简便,后处理采用高真空蒸馏法,控制真空度

和出口温度提纯产物, 可得到含量达 95%以上的

2, 2�二苯基丙烷,较文献报道有较大提高 (文献值为

86% )
[ 7]
。再经硝化和还原反应后得到最终产物

IPDA。

1� 实验部分

1. 1� 试剂与仪器

异丙苯 (含量 > 99. 0% ), 分析纯;纯苯、氯代叔

丁烷、硝基苯均为化学纯;无水三氯化铝、二氯甲烷、

乙醇、乙酸乙酯、98%浓硫酸、95%浓硝酸、钯碳 (钯

含量为 5% )均为工业纯。
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GC�14C岛津气相色谱仪; GCMS�QP2010气相

色谱�质谱联用仪; DSC6220差示扫描量热仪。

1. 2� 合成过程

IPDA合成路线如下:
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1. 2. 1� 2, 2�二苯基丙烷的制备 � 在 500 mL三口瓶

中加入 69. 6mL异丙苯、221. 8 mL纯苯及 6. 5 g无

水三氯化铝,开始搅拌, 于恒压漏斗中加入 54. 7mL

氯代叔丁烷, 室温下 30 m in滴加完毕, 然后加入

150mL水并继续搅拌 1 h。反应液分液并水洗 3次

后取出有机相,利用旋转蒸发仪将氯代叔丁烷、苯等

低沸点物质蒸出。利用高真空蒸馏装置在压力为

5 Pa, 出口温度为 104  的条件下蒸出 15. 2 g无色

透明液体。GC: 95. 83%, GC�MS检测, m /z: 196(推

测分子量为 196. 29)。

1. 2. 2� 2, 2�二 ( 4�硝基苯基 )丙烷的制备 � 将 250mL

三口瓶置于冰水浴中, 向瓶中加入 9. 8 g 2, 2�二苯
基丙烷、100 mL硝基苯、12. 5 mL浓硫酸, 开始搅

拌。在烧杯中加入 12. 5 mL浓硫酸和 7. 7 g浓硝

酸,冰水浴下搅拌均匀后置于恒压漏斗中, 开始滴

加,控制滴速,保持体系温度不超过 18  。滴加完
毕后将反应液倒入 300mL冰水中, 用 50mL二氯甲

烷萃取出有机相,用配制好的 100mL饱和碳酸氢钠

溶液将有机相水洗后蒸出二氯甲烷和硝基苯。将蒸

馏后剩余的粗品用 200mL乙醇重结晶, 得到 9. 3 g

红色产品。GC: 92. 84% , 收率: 94. 89% , GC�MS检

测, m /z: 286(推测分子量为 286. 28)。

1. 2. 3� 2, 2�二 ( 4�氨基苯基 )丙烷的制备 � 在 250mL

三口瓶中通入氮气 10 m in, 依次加入 8. 0 g 2, 2�二
( 4�硝基苯基 )丙烷、120 mL乙酸乙酯及 2 g钯含量

5%的钯碳。停止通氮气,将瓶中的氮气抽出后通入

氢气, 并开始加热,温度 60  ,连续反应 7 h后停止

加热, 反应液减压抽滤,得到淡黄色透亮溶液, 蒸出

乙酸乙酯后用 35mL乙醇重结晶,得 7. 3 g粉色晶体。

GC 98. 46%, m. p. 127  (文献报道为 125  ),

收率 91. 25%,检测 GC�MS, m /z: 226(推测分子量为

226. 32)。

2� 结果与讨论

采用异丙苯为起始原料,苯既作为溶剂又作为

反应物参与反应,在滴加叔丁基氯和三氯化铝催化

下,通过一步反应制备出 2, 2�二苯基丙烷, 利用高

真空蒸馏的方法提纯产物, 控制蒸馏时出口温度和

真空度时使产物纯度达 95%以上,比文献报道有较

大提高。该反应中叔丁基氯沸点为 51  ,苯的沸点

为 80. 1  ,异丙苯沸点为 152. 4  , 在蒸馏过程中

3种原料易于分离,可回收再利用。

采用硝硫混酸的方法进行硝化可使硝化反应进

行的更为彻底,经过对硝化温度条件试验,发现反应

体系的温度应尽量保持在 18  , 否则易出现多取代

的副产物,对提纯造成不便。还原硝基时采用常压

下 Pd /C催化加氢还原的方法, 加氢还原法与传统

的铁粉还原、水合肼还原、氯化亚锡还原等方法相

比, 其操作简便,反应进行彻底, 不会产生对环境有

污染的废水和废渣等,达到绿色环保的目的。
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