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３，４二氨基呋咱５００克级合成

李战雄，唐松青，刘金涛，钱国兴
（中国科学院上海有机化学研究所，上海 ２０００３２）

摘要：报道了一种二步法合成 ３，４二氨基呋咱 （ＤＡＦ）的 ５００克级合成工艺，合成总得率达

５１．５％。
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１　引　言

３，４二氨基呋咱（ＤＡＦ）是合成呋咱含能化合物的
前体化合物。以 ＤＡＦ为底物，经氧化、重氮化、叠氮化
等反应可直接制得多种呋咱含能衍生物

［１］
，其中不乏

性能优良者
［２］
。大批量合成 ＤＡＦ是呋咱含能化合物

应用的前提
［３］
，本文首次报道了 ＤＡＦ的 ５００克级合成

工艺。

２　合　成

所用的起始原料为乙二肟，利用羟胺将乙二肟氨

化得到３，４二氨基乙二肟（ＤＡＧ）。由 ＤＡＧ在高压釜
中分子内脱水可得到 ＤＡＦ反应如下：
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２．１　３，４二氨基乙二肟（ＤＡＧ）
于装有机械搅拌器和强回流冷凝器的 １０Ｌ三口

瓶中加入１．１４ｋｇＮａＯＨ的５Ｌ水溶液和１ｋｇ乙二肟，
分批加入 １．５８ｋｇ羟胺盐酸盐。搅拌 ３０ｍｉｎ后于

４５℃反应４ｈ，再升温至７５℃反应２ｈ后冷却反应液，
析出针状晶体产物 ０．９６ｋｇ，得率为 ７１．６％。所得产
物可直接用于下一步反应而不必纯制。取样 ８０℃下
于水中重结晶得白色针状晶体，熔点为 ２０３～２０５℃。
元素分析（％）（Ｃ２Ｈ６Ｎ４Ｏ２）计算值：Ｃ２０．３４，Ｈ５．０８，
Ｎ４７．４６；实测值：Ｃ２０．３５，Ｈ５．１４，Ｎ４７．１９。ＩＲ
（ＫＢｒ压片，ｃｍ－１

）：３４８０，３４００（—ＮＨ２），３１２５

（—ＯＨ，ｓ），１ ６５０，１ ５６０（  Ｃ Ｎ Ｏ ）。１ＨＮＭＲ
（ＤＭＳＯｄ６，ｐｐｍ）：δ９．０９（２Ｈ，—ＯＨ）；δ５．０７（４Ｈ，
—ＮＨ２）。
２．２　３，４二氨基呋咱（ＤＡＦ）

将０．４３ｋｇＫＯＨ的２．５Ｌ水溶液和 ０．９６ｋｇＤＡＧ
加入５Ｌ高压釜中，先于１２０℃反应１ｈ后再缓慢升温
至１７０℃反应 ２ｈ，反应期间高压釜内压力最高升至
８．０ＭＰａ。反应结束后将反应液冷却至 ５０℃，缓慢放
气后打开釜盖，倾出反应液，析出白色针状晶体产物

０．５８６ｋｇ，得率为 ７２．０％。产物熔点为 １７９～１８０℃，
元素分析（％）（Ｃ２Ｈ４Ｎ４Ｏ）计算值：Ｃ２４．０，Ｈ４．０，Ｎ
５６．０；实测值：Ｃ２３．９４，Ｈ４．０４，Ｎ５６．０２。ＩＲ（ＫＢｒ压
片，ｃｍ－１

）：３３９０，３３１０（—ＮＨ２），１６２５，１６００

（  Ｃ Ｎ Ｏ ）。１ＨＮＭＲ（ＤＭＳＯｄ６，ｐｐｍ）：δ５．８１

（４Ｈ，—ＮＨ２）。ＭＳ（ＥＩ）：ｍ／ｚ１００（Ｍ
＋
，５４．８８）；７０

（Ｍ—ＮＯ，５２．４４），５８（Ｍ—ＣＮＯ，１４．２９）。

３　结　论

由乙二肟经氨化、分子内脱水两步反应得到

ＤＡＦ，并将反应放大至５００ｇ级，总得率为 ５１．５％。这
为呋咱系含能化合物的应用奠定了基础。由于反应放

热，放大过程中均采用分步升温反应的工艺，以使反应

在较为温和的条件下进行。
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简讯

金属非金属表面光亮液研制成功

一种用于金属与非金属表面光亮处理工艺的新技术———表面材料处理光亮液，近日由山西曲

沃新型工艺制品厂研制成功。

这种新型材料表面光亮液，利用成膜剂、光亮剂、防腐剂为一体复合而成，具有无毒、无污染、成

型快、使用方便、成本低等特点，可将所需表面处理的工件材料（钢铁、铜、铝等金属或非金属）去

油、除污后置于光亮液中，经６０分钟处理，即可达到光亮如新的装饰效果且保持了原材料的机械性
能。经过处理的材料表面硬度高、光亮致密、结合力强、不起皮脱落、无麻点气孔、不生锈、成本仅为

不锈刚的１／４，它集装饰、防腐、耐磨性于一体，广泛用于五金、机电、建材、机械、冶金、石化及各类
管件仪表等行业。
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