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　　六苄基六氮杂异伍兹烷（ＨＢＩＷ）是合成 ＣＬ２０的
起始原料，它由苄胺和乙二醛在酸催化下缩合而得，合

成路线见 Ｓｃｈｅｍｅ１。

Ｓｃｈｅｍｅ１

美国在放大生产时 ＨＢＩＷ粗品收率仅为 ５５％ ～
６５％，粗品须用乙腈重结晶才能用于下一步反应，产品
总收率不高。该法缺点是乙腈试剂价格较高、易挥发，

对人影响较大。本课题组采用廉价无毒的酒精为溶

剂，在工厂成功地进行了放大合成，粗产品收率为

５８％，使用丙酮重结晶。该法虽然避免使用乙腈，但丙
酮溶剂也很容易挥发，特别是夏季操作很不方便。最

近本课题组在试验室研究了使用 ９５％的 Ｎ，Ｎ二甲基
甲酰胺（ＤＭＦ）水溶液为溶剂，待反应结束后，直接将
反应混合物加热至所生成的固体产物全部溶解，再冷

却至室温析出产物，一锅法可实现粗制和精制两步操

作，取得了满意的结果。

缩合反应受酸量的影响如图１所示。

图 １　酸量对反应收率的影响
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　　由图 １可以看出，当苄胺氢碘酸量摩尔比为
１０１时，ＨＢＩＷ的收率最高。
操作示例：

在５００ｍＬ三口瓶中，安装机械搅拌器、温度计和
恒压加料漏斗，搅拌下加入 ３５０ｍＬ体积分数为 ９５％
ＤＭＦ水溶液，７０．７ｇ苄胺（０．６６ｍｏｌ），１８．８ｇ质量分
数为４５％的氢碘酸（０．０６６ｍｏｌ），最后把 ３８．４ｇ质量
分数为４０％的乙二醛（０．３ｍｏｌ）在 ２ｈ左右加入到上
述反应混合液中，加料温度控制在 １０℃左右，加料不
久便有白色产物开始析出来，加料完毕后反应混合物

在室温下保持３天，再将反应混合物在水浴下加热至
８５℃左右直至得到澄清溶液，停止加热，让溶液缓缓
冷却至室温，过滤，滤饼用 ＤＭＦ水溶液淋洗，抽干，得
到白色针状晶体，干燥后得 ２８．２ｇ（收率为 ４５．１％），
熔点 １５６～１５７．５℃，ＩＲ（ν／ｃｍ－１

）：３０７０，３０２０
（ν芳环Ｃ—Ｈ）；２９３０，２８５０（νＣＨ２）；１６０５，１５９０，１４９８，１４５６
（ν芳环 Ｃ Ｃ）；１３５５，１３０４（δＣ—Ｎ）；１１７０，１１２５（νＣ—Ｎ）。

使用该法制得的 ＨＢＩＷ可直接用于下一步在醋酐
和 ＤＭＦ混合溶剂中使用钯负载催化剂用氢气进行氢
解，氢解产品为四乙酰基二苄基六氮杂异伍兹烷

（ＴＡＤＢ），收率为８７．５％。
本方法与现有的工艺方法相比，在 ＤＭＦ水溶液中

一锅法完成粗制和精制，得到满意的 ＨＢＩＷ产品，省去
了使用乙腈或丙酮溶剂再重结晶，简化了工艺，且

ＤＭＦ的沸点较高，不易挥发，有利于环保。缩合反应
母液和一次氢解母液中都含有 ＤＭＦ，经回收后校正又
可以再用于缩合反应。
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