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叠氮二乙基铝的合成及其热分解
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摘要：以氯化二乙基铝（ＤＥＣＡ）和叠氮化钠为原料合成了叠氮二乙基铝（ＤＥＡＡ），报导了放大

实验中遇到的问题和解决的方法，以及 ＤＥＡＡ热分解的条件及产物。
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１　引　言

叠氮二乙基铝（ＤＥＡＡ）的合成研究有着重要的理
论意义和应用价值。ＤＥＡＡ作为高含能材料，在国防
和空间领域也有着潜在的应用前景。

文献［１，２］已报导了由氯化二乙基铝（ＤＥＣＡ）和
叠氮化钠合成 ＤＥＡＡ的方法和 ＤＥＡＡ的某些性质。
为了考察 ＤＥＡＡ工业化生产的条件和安全性，笔者开
展了 ＤＥＡＡ合成的放大实验研究。

２　ＤＥＡＡ的放大合成实验

２．１　实验的加料量
已有的研究工作多数没有分离得到纯的 ＤＥＡＡ，

即使有人进行了分离工作，ＤＥＡＡ的产量也都小于
５ｇ。本实验通过逐级放大，ＤＥＣＡ投入量由 １０ｇ提高
到１３０ｇ，产率也有明显提高。
２．２　实验过程及遇到的问题

按文献［２］报导的合成过程进行实验，需要过滤

掉生成的 ＮａＣｌ和过量的 ＮａＮ３。由于反应过程中生成
的 ＮａＣｌ颗粒极细，使得过滤速度极其缓慢（有时过滤
时间超过反应所用的时间）。

曾尝试不过滤而直接蒸馏出 ＤＥＡＡ，在投料量小
的时候，可以得到 ＤＥＡＡ，在 ＤＥＣＡ量增大后，反应液
中固体含量增加，使传热、传质都变得困难，蒸馏极其

缓慢。当试图提高油浴温度、以提高蒸馏出 ＤＥＡＡ的
速度时，由于加热温度超过 ＤＥＡＡ的分解温度，结果

引起了爆炸。

２．３　实验的改进和放大实验的结果
经过研究，笔者避开过滤和蒸馏分出固体 ＮａＣｌ和

ＮａＮ３的分离方法，而用沉淀洗涤的方法分离固体物，
得到的结果如表１所示。测定 ＤＥＡＡ的沸程及 ＩＲ谱，
其结果与文献［１］完全一致。

表 １　放大实验结果

Ｔａｂｌｅ１　Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｂｅｎｃｈｓｃａｌｅｒｅｓｅａｒｃｈ

投料量

ＮａＮ３
／ｇ

ＤＥＣＡ

／ｇ

产物

ＤＥＡＡ

／ｇ

ＤＥＡＡ产率

／％
备注

５７．１ １０５．９ ９０ ８０．８ 没有洗涤

６２．２ １５．３ ９６ ７９．０ 没有洗涤

６９．５ １２８．８ １１９ ８７．７ 洗涤一次

５８．６ １０８．６ １００ ８７．５ 洗涤一次

６１．９ １１４．７ １０５ ８７．０ 洗涤二次

改进后的实验操作稳定、安全，ＤＥＣＡ的投料量由
５～１０ｇ增至１３０ｇ，相应的 ＤＥＡＡ的产率由 ７４％［８］

提

高到８０％。如果沉淀洗涤一次还可增加 ７％，使合成
的总产率达到８７．７％。

３　ＤＥＡＡ的热分解

３．１　热分解装置
热分解装置见图１。

３．２　操　作
用精制Ｎ２置换热分解管的空气，在Ｎ２保护下，向

管式电炉加热分解管中加入４ｇＤＥＡＡ，由热电偶测定
分解管中温度，用气袋收集分解出来的气体，用色谱进

行分析。
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图 １　热分解装置示意图

Ｆｉｇ．１　Ｓｃｈｅｍａｔｉｃｄｉａｇｒａｍｏｆｔｈｅｐｙｒｏｌｙｚｅｒ

３．３　热分解结果
在电炉慢慢升温过程中，测得数据如表２所示。

表 ２　ＤＥＡＡ热分解测得的数据

Ｔａｂｌｅ２　ＤａｔａｏｆＤＥＡＡｐｙｒｏｌｙｓｉｓ

时间

／ｍｉｎ

ＤＥＡＡ温度

／℃
现　　象

０ ２０ 无色透明液体

１０ １３０ 分解管底部有少量气泡上涌

１３ １７０ 激烈回流

１５ １８０ 快速分解，气袋中充满了气体，分解管

中产生大量黄色固体；分解管中的塞子

冲出，有爆炸响声，温度计读数瞬间上

升至 ２５０℃

　　实验结果说明，１３０℃时，ＤＥＡＡ有少量分解，在
１７０℃时，ＤＥＡＡ沸腾，温度上升至１８０℃时，ＤＥＡＡ分
解爆炸，同时放出大量的热。

气相色谱分析表明，气袋中收集的气体，除了氮

气、乙烯、乙烷、氢气外，还有１丁烯等二十几种组分。
用红外光谱仪测定分解管中的黄色固体，其谱图

与氮化铝（ＡＩＮ）的谱图一致。
由此可以确定 ＤＥＡＡ的沸点约 １７０℃，在沸腾时

有分解现象，温度超过沸点，ＤＥＡＡ变得不稳定，易产
生爆炸，分解出来的氢气、乙烷、乙烯在 ＤＥＡＡ的引发
下便可着火。ＤＥＡＡ在较低的温度下是稳定的，但在
高温时易燃烧、爆炸。

４　结　论
用 ＤＥＣＡ和 ＮａＮ３为原料合成 ＤＥＡＡ，原料 ＤＥＣＡ

由５～１０ｇ增加到 １３０ｇ，ＤＥＡＡ的收率可由 ７４．５％增
加至８７．５％；操作平稳、安全；ＤＥＡＡ在低温下稳定，
可进行减压蒸馏；蒸馏温度达到分解温度时，会产生

爆炸式热分解，分解的主要气体是氢、氮、乙烯和乙烷

等，分解的固体产物主要是 ＡＩＮ。
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