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丙烷的合成、表征与性质研究 
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摘 要 ：以二甲基亚砜为溶剂、氢氧化锂为催化剂，在室温下，将双酚A分别与3一硝基邻苯二腈、4一硝基邻苯二 

腈反应合成了两种 2，2-二{4--E2，3(3，4)一二氰基苯氧基]苯基)丙烷化合物 ，产物经 HNMR，IR，HPLC-MS进行了 

表征确证，讨论了反应时间及催化剂用量对产率的影响，并对两种产物的紫外一可见光谱及荧光光谱进行研究． 
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酞菁类化合物因其大环平面共轭结构使其具有独特的物理化学特性，在许多方面具有优良性质．另外， 

因其具有较好的热稳定性、化学稳定性和高度的电子离域结构，在制备分子器件的功能材料上具有很好的应 

用前景，迄今为止，酞菁在光电、光储存、液晶、化学传感器、电致变色等许多领域得到了应用_1 ]．随着人们 

对酞菁研究的不断深入，发现双核酞菁的电化学和电催化性质很丰富，与单核酞菁比较，其兀共轭体系更大， 

电子传递更快，储备电子能力更强，因此表现出独特的化学性质，近年来它一直受到人们广泛关注[4]． 

取代邻苯二腈类化合物是一种重要的精细化工中间体，是生产酞菁染料的常用起始原料之一_5]，经过各 

种取代基改性的邻苯二腈类化合物的合成方法较多 ]，其中包括烷氧基、硝基、氨基、磺酸基、羧基等，以各 

种取代邻苯二腈为原料合成的酞菁类化合物，不仅提高了其溶解性能，而且在性能方面也有了很大程度的改 

善．本文中以双酚 A与 3一硝基邻苯二腈及 4一硝基邻苯二腈通过亲核取代反应制得二氰基苯氧基苯基丙烷类 

化合物，该类化合物具有芳氧基取代的双邻苯二腈结构，为合成双核酞菁提供了重要的反应原料，为前体化 

合物的合成提供了新的思路． 

1 实验部分 

1．1 仪器与试剂 

仪器：DF—II型集热式磁力搅拌器(江苏省金坛市医疗仪器厂)，Spectrum One FT—IR Spectrometer红外 

光谱仪(英国Perkin Elmer公司)，600 MHz超导核磁共振波谱仪(瑞士Bruker公司)，F一4500荧光分光光度 

计(日本 日立公司)． 

试剂：4一硝基邻苯二腈(石家庄埃法化学科技有限公司)、3一硝基邻苯二腈(石家庄埃法化学科技有限公 

司)、双酚 A(dL京红星化学试剂厂)、氢氧化锂(天津市元立化工有限公司)、二甲基亚砜(天津市凯通化学试 

剂有限公司)、蒸馏水． 

1．2 合成过程 

将双酚A与两倍物质量的3一硝基邻苯二腈(4一硝基邻苯二腈)及 3O mL二甲亚砜加入5O mL的烧瓶中， 

室温下搅拌至完全溶解，然后取3—4倍物质量氢氧化锂分批次加入反应体系，每次间隔30min，室温下反应 

收稿日期：2015—09—11；修回日期：2016—04—07． 

基金项目：国家自然科学基金(21376126)；黑龙江省普通高校新世纪优秀人才培养计划(1154一NCET一014)． 

第 1作者简介(通信作者)：尹彦冰(197O一)，男，蒙古族 ，黑龙江肇源人，齐齐哈尔大学教授，博士；研究方向：有机合成；E— 

mail：yinyanbing70@l63．corn． 



第 3期 尹彦冰，等：2，2一二{4-二[2，3(3，4)一二氰基苯氧基]苯基)丙烷的合成、表征与性质研究 91 

3～5 d，TLC监测．反应结束后，将反应液倒人 300 mL 1O 的氯化钠溶液中，搅拌 30 min，减压抽滤，水洗至 

pH一5～6后，再用乙醇重结晶，干燥抽滤后得到粉末状固体产品．分别为 2，2一二[4一二(2，3一二氰基苯氧基) 

苯基]丙烷(3a)、2，2一-E4一二(3，4一二氰基苯氧基)苯基]丙烷(3b)，具体合成过程见图 1． 

HO 

2 结果与讨论 

⋯

CN LiOH 

2a：3一硝基邻苯==腈 3a．3b 

2b：4．硝基邻苯二 腈 

图1 3aJ3~3b的合成路线 

" CN 

2．1 化合物 3a、3b的结构表征 

化合物 3a：杏黄色固体，熔点为 169—172℃． H—NMR(600 MHz，CDc1。)， 为 1．69(S，6 H)，7．16(d， 

J一9．0 HZ，4 H)，7．28(q，J一7．8 Hz，2 H)，7．36(d，J一9．0 Hz，4H)，7．83(d，I，一7．8 Hz，4 H)．IR(KBr)： 

3079，2970，2228，1574，l503，1465，1209，1015 cm ．M S：M 。。480(100 )． 

化合物 3b：淡黄色固体，熔点为 243—245℃． H—NMR(600 MH ，cDCl。)， 为 1．69(S，6 H)，7．13(d， 

===8．4 Hz，4 H)，7．35(S，2 H)，7．37(d，J一8．4 HZ，4 H)，7．78(d，J一8．4 HZ，2 H)，8．09(d，J一8．4 Hz， 

2 H)．IR(KBr)：3074，2973，2233，159O，l503，1487，l2ll，1016 cm ．MS：M 480(100 )． 

2．2 碱用量对反应的影响 

从表 1可以发现，当双酚 A与硝基邻苯二腈的物质量比为 1：2，反应时间为 3 d，氢氧化锂与双酚 A的 

物质量比为 3：1时，目标产物 3a、3b获得最高产率，分别为 96 9／6和 93 ．继续增大氢氧化锂的用量，产物的 

产率没有明显增加 ，因此，确定该反应氢氧化锂与对苯二酚的最佳物质量比为 3：1． 

表 1 不 同催化剂用量条件 下产 物的产 率 

氢氧化锂与双酚A酚的物质量比 tKK~~f．7／d C3ap~／ C3b ／％ 

2．3 反应时间对反应的影响 

由表 2可知，在氢氧化锂、双酚A和 3一硝基邻苯二腈(4一硝基邻苯二腈)摩尔比不变的条件下，随着反 

应时间的增加，产物 3a，3b的产率逐渐提高，一段时间后，产率达到最大值．当反应时间为 4 d时，3a的产率 

最高为 96 ；当反应时间为 3 d时，3 b的产率最高为 93 ．从反应时间与产率结果可以发现，由于硝基的位 

置不同，其反应的速率是不同的，合成 3b的反应速率要比合成 3a的反应速率快，说明反应速率受到取代基 

位置的影响 。 

2．4 产物的紫外一可见光谱和荧光光谱分析 

从图2和图 3可以看出，2，2一二[4一二(2，3一二氰基苯氧基)苯基]丙烷(3a)、2，2一二[4一二(3，4一二氰基苯氧 

基)苯基]丙烷(3b)的紫外吸收光谱各有两个峰，其中 3a的波长和吸光度分别为 307 nm(0．04)，208．2 nm 

(0．284)，3b韵波长和吸光度分别为 315．4 nm(O．39)，212 nm(3．073)，相对于 3a，3b的波长发生了红移，吸 

光度增强，发生了增色，主要原因是 3a和 3b中苯氧基在邻苯二腈的取代位置不同，分子内的共轭效应不同 

导致它们的波长和吸光度有所差异． 
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表 2 不同反应时间条件下产物的产率 

氢氧化锂与双酚 A的物质量比 0 产率／ c3b产率／ 

2／rim 

图2 3a的紫外可见光谱 

m  

图3 3b的紫外可见光谱 

从图 4图 5可以看出，当激发波长为 300 nm时，两种二氰基苯氧基苯基丙烷 3a及 3b的发射光谱分别 

在 409 nm和415 nm有特征峰，3b的发射波长要比3a的大，峰形变宽，强度变大，说明取代基位置对发射波 

长的位置及强度有一定影响，同时，两发射光谱的峰位处于蓝光区，表明两种化合物均可以吸收紫外光，发射 

蓝光 。一 ̈． 

3 结 论 

|nm 

图4 3a的发射光谱 

j 
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图5 3b的发射光谱 

以双酚 A与硝基邻苯二腈通过亲核取代反应合成了两个新型酞菁前驱体 2，2一二{4一二[2，3(3，4)一二氰 

基苯氧基]苯基)丙烷化合物，用 HNMR，IR、HPLC—MS等测试手段对其结构进行了表征，讨论了反应时间 

及碱用量对产物产率的影响，并对两种产物的紫外一可见光谱及荧光光谱进行了研究，讨论了取代基位置不 

同对产物性能的影响，为进一步开发和利用该类化合物提供了重要依据，同时，为合成新型双核酞菁化合物 

提供了新型的反应原料． 
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Synthesis，Characterization and Properties of 2，2-di{4-di 

[2，3(3，4)一Dicyan0phen0xy]Pheny1)Propane 

YIN Yanbing，ZHANG Hao，GONG Jing 

(Department of Chemistry and Chemical Engineering，Qiqihar University，Qiqihar 151006，China) 

Abstract：W hile Bisphenol A and 3-nitro，4-nitro phthalic nitrile were introduced as raw material，lithium hydroxide was 

selected as catalyst，2，2-di[4一di(2，3-dicyanophenoxy)phenyl-]propane and 2，2-di[4一di(3，4-dicyanophenoxy)pheny1]propane 

compounds were synthesized in the dimethyl sulfoxide at room temperature， the target compounds were determined by 

1HNMR，IR and HPLC-MS，the effects of reaction time and catalyst dosage on yield were discussed，the UV—vis spectrum and 

fluorescence spectrum of target products were studied preliminarily． 

Keywords：2，2-di{4-di[2，3(3，4)一dicyanophenoxy]phenyl}propane；synthesis；characterizati0n；uV—via spectrum；flu— 

orescence spectrum 


